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气相色谱-质谱法测定食品中 3-乙酰基-2,5- 
二甲基呋喃 

张瑾如, 王韦达, 张洁吟, 杨  睿, 卢灿鑫, 蔡  琳, 刘晓晗, 林长虹* 
(深圳市计量质量检测研究院, 深圳  518131) 

摘  要: 目的  建立气相色谱-质谱法(gas chromatography mass spectrometry, GC-MS)测定食品中合成香料 3-

乙酰基-2, 5-二甲基呋喃的方法。方法  样品用正己烷涡旋提取后过滤, 含油脂样品采用冷冻过滤技术去除油

脂和其他杂质, 选用 TG-5MS 毛细管色谱柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm), 载气流速 1 mL/min 进行分离后进质谱

分析。结果  3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃在 0.005~10.000 μg/L 质量浓度范围内曲线线性良好, 相关系数为

0.9997; 在不同基质及不同加标浓度下, 加标回收率为 80.16%~103.76%, 相对标准偏差为 1.83%~7.87% (n=6); 

3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃在不同基质中的检出限均可达到 1 μg/kg, 定量限均可达到 3 μg/kg。结论  该方法简

单、准确度高、灵敏度好, 可以用于食品中 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃含量的快速检测, 为合成香料的安全使

用和监管提供技术手段。 

关键词:  3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃; 气相色谱-质谱法; 食品; 合成香料; 定性定量分析 

Determination of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran in food by gas 
chromatography-mass spectrometry 

ZHANG Jin-Ru, WANG Wei-Da, ZHANG Jie-Yin, YANG Rui, 
LU Can-Xin, CAI Lin, LIU Xiao-Han, LIN Chang-Hong* 

(Shenzhen Academy of Metrology & Quality Inspection, Shenzhen 518131, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 3-acetyl-2, 5-dimethylfuran in food by gas 

chromatography-mass spectrometry (GC-MS). Methods  Samples were extracted with n-hexane vortex and filtered, 

and the oil-containing samples were filtered by freeze filtration to remove the oil and other impurities. The 

3-acetyl-2,5-dimethylfuran was well separated using the TG-5MS capillary chromatographic column (30 m×0.25 

mm×0.25 μm) with a carrier gas flow rate of 1 mL/min before mass spectrometry analysis. Results  The linear 

curves of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran was good in the mass concentration range of 0.005–10.000 μg/L, and the 

correlation coefficient was 0.9997. The recoveries were 80.16%–103.76% and the relative standard deviations (n=6) 

were 1.83%–7.87% under different substrates and spiked concentrations. The limits of detection of 

3-acetyl-2,5-dimethylfuran in different substrates were up to 1 μg/kg, and the limits of quantitation were up to 3 μg/kg. 

Conclusion  The method is simple, accurate and sensitive, and can be used for the rapid detection of 

3-acetyl-2,5-dimethylfuran content in food, providing technical means for the safe use and supervision of synthetic flavors. 
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0  引  言 

加工食品是指运用工业制造的流程和化学配方来制

造的食品(如焙烤食品、罐头食品等), 既方便又快捷, 又能

够更好地满足大众的口感需求, 因此已经成为当前最受欢

迎的食物[1]。然而, 与传统厨房产品相比, 制造加工食品需

要添加适量的香料和香精以提升其品质[2–3]。市场和消费者

的双重需求, 为香精香料的发展提供了良好的机遇, 全球

对香精香料的需求呈不断上升的趋势, 逐渐覆盖到各行各

业, 其发展前景不可估量[4–7]。我国制定的国家标准 GB 
2760—2014《食品安全国家标准 食品添加剂使用标准》明

确了 2352 种可用的食品添加剂, 其中有 1870 种是香精香

料, 占比高达 79.5%。其中, 人工合成的香料达到 1477 种, 
占了可食用香精香料总数的 80.0%[8–9]。在今后较长一段时

间内, 香精香料还将会在食品及其他行业被较大规模地使

用, 此类添加物质对人体是否有害也备受争议[10–11]。随着

近些年层出不穷的食品安全问题, 让香精香料的安全性也

受到空前关注[12–13]。为防止香精香料乱用滥用、掺杂掺假

等现象的发生, 建立有效的检测手段、加强对香精香料的

监督管理是十分必要的[14–15]。 
乙酰基-2,5-二甲基呋喃是我国 GB 2760—2014 中规

定为暂时允许使用的合成香料, 其使用和用量没有明确的

限制要求, 常用于配制果仁、樱桃和烟熏型香味的香精。2022
年 4 月 22 日, 日本厚生劳动省发布药生食基发 0422 第 2 号

通知, 根据国立医药食品卫生研究所对 3-乙酰基-2,5-二甲基

呋喃的毒性试验结果以及该研究所专家的意见, 因该物质可

能存在遗传毒性致癌风险, 因此决定自 2022 年 12 月 31 日起

将该物质从指定的 18 类香料物质列表中删除, 自 2023 年 1
月 1日开始, 所有含有该添加剂的复合添加剂和食品都不能

在生产、进口、加工、使用、储存或展示等各个环节中销售[16]。

美国联邦应急管理署也规定了食品中 3-乙酰基-2,5-二甲基

呋喃的使用限量值: 软饮料 1.0 mg/kg; 冷饮 0.6 mg/kg; 糖
果 1.5 mg/kg; 焙烤食品 2.0 mg/kg; 布丁类 1.5 mg/kg; 肉类、

肉酱、汤类 1.0 mg/kg; 奶及奶制品 0.6 mg/kg[17]。 
作为存在安全风险的合成香料, 应该对 3-乙酰基-2,5-

二甲基呋喃的使用和用量加以持续关注, 同时也应注意国

外政策带来的贸易风险。目前食品中香精香料检测常用的

前处理方法有萃取法、蒸馏法和溶剂辅助香气物质蒸发法

等, 检测方法为气相色谱-串联质谱法、液相色谱-串联质谱

法等[18–21]。而我国目前并无食品中 3-乙酰基-2,5-二甲基呋

喃检测的相关标准。鉴于此, 本研究建立了气相色谱-串联

质谱法测定食品中 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的方法, 为合

成香料的安全使用和监管提供技术手段。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

加工食品(深圳市某商店)。 
正己烷(色谱纯, 德国默克公司); 3-乙酰基-2,5-二甲

基呋喃标准品(纯度 99.80%, 德国 CNW 公司)。 

1.2  仪器与设备 

TRACE 1310-TSQ 9000 气相色谱-质谱仪(美国赛默

飞世尔科技公司); Sartorius CPA225D 电子分析天平(精度

0.01 mg, 德国赛多利斯公司); CommaMix 多功能混匀仪

(深圳逗点生物技术有限公司); H1850 湘仪高速离心机(湘
仪离心机仪器有限公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  固体试样前处理 
糖果、焙烤食品、布丁类、肉类。 
称取 1 g(精确至 0.01 g)试样于 50 mL 离心管内, 加入

10 mL 正己烷, 涡旋 5 min, 以 4000 r/min 离心 3~5 min。
对于不含油脂试样(成分中不含奶、油、油脂, 具体成分见配

料表), 取 100 μL 定容至 2 mL, 过 0.22 μm 有机微孔滤膜供气

相色谱-质谱仪测定。对于含油脂试样, 将上清液转移至离心

管中, 置于–20℃冰箱冷冻 90 min 后, 取 100 μL 定容至 2 mL, 
过 0.22 μm 有机微孔滤膜供气相色谱-质谱仪测定。 
1.3.2  液体试样前处理 

软饮料、冷饮、奶及奶制品。 
称取 1 g(精确至 0.01 g)试样于 50 mL 离心管内, 加入

10 mL正己烷, 涡旋 5 min, 加入 2 g无水硫酸钠, 涡旋混合

1 min, 以 4000 r/min 离心 3~5 min。对于不含油脂试样(成
分中不含奶、油、油脂, 具体成分见配料表), 取 100 μL 定

容至 2 mL, 过 0.22 μm有机微孔滤膜供气相色谱-质谱仪测

定。对于含油脂试样, 将上清液转移至离心管中, 置于–20℃
冰箱冷冻 90 min 后, 取 100 μL 定容至 2 mL, 过 0.22 μm 有机

微孔滤膜供气相色谱-质谱仪测定。 
1.3.3  气相色谱条件 

进样口温度设定为 220 ℃; 载气使用高纯氦气; 流速

为 1 mL/min; 不分流进样; 毛细管色谱柱(30 m×0.25 mm, 
0.25 μm), 柱温度程序设定为初始温度 50℃, 保持 1 min, 
20℃/min 升温至 200℃保持 8 min, 25℃/min 升温至 240℃
保持 2 min。 
1.3.4  质谱条件 

电子轰击离子源; 电离能量 70 eV; 离子源温度 300℃; 
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四极杆温度 280℃; 传输线温度 280℃; 碰撞气为氩气; 扫
描模式为选择反应检测扫描(selective reaction monitoring, 
SRM)模式。采集条件如下: 定量离子对 123.0/43.0, 碰撞

能量 15 eV, 定性离子对 138.1/123.1, 碰撞能量 5 eV。 

1.4  数据处理 

实验数据采用仪器配套的变色龙软件及内置的 NIST
数据库对物质进行定性、定量分析, 采用面积归一化法定

量; 数据图表使用 Origin 8 绘图软件进行绘制。 

2  结果与分析 

2.1  提取方式的选择 

大部分的食品组成包括水分、脂质化合物、芳香族物

质及有机酸等多种元素, 它们之间的相互作用会产生吸附

效应[22–23]。3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃微溶于水, 但可以溶于

乙醇、丙二醇和其他一些非挥发性的油[24–25]。因此, 采用有

机溶剂提取食品中的 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃, 并利用涡

旋振动技术以提升效果并减少所需时间。 

2.2  提取溶剂的选择 

提取溶剂是提取过程中起到重要作用的物质, 本研

究选取色谱方法中常用的甲醇、乙腈、正己烷和正庚烷 4
种溶剂来进行预处理步骤, 并依据其回收率的结果对提取

效果进行评估。从图 1 的数据可以看出, 4 种溶剂中甲醇与

乙腈的提取性能较差, 它们的回收率范围为 30%~60%; 正
己烷和正庚烷具有良好的提取能力, 且回收率基本超过了

90%。相比较而言, 正己烷提取效率更高, 且正己烷沸、闪

点比正庚烷要低, 同等温度下更容易气化和燃烧, 因此本

研究选取正己烷作为提取溶剂。 
 

 
 

图1  不同提取溶剂中3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的回收率 
Fig.1  Recoveries of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran in different  

extraction solvents 

然而, 针对含有油脂的样本而言, 其在提取过程中会

导致油脂融入到正己烷与正庚烷之中, 对色谱分析产生影

响, 从而削弱仪器的敏感度并增加设备的污染风险, 同时

还会缩短色谱柱的使用期限[8]。冷冻过滤是一种常用的低

成本、易操作的除脂方法, 为了确保提取出的成分具有高

质量和高纯度, 本研究采用了该技术来去除提取阶段产生

的油脂和其他杂质[26–28]。 

2.3  提取时间的考察 

选取不同形态的基质代表进行实验, 考察提取时间

对方法回收率的影响。称取适量的面包、糖、茉莉蜜茶和

午餐肉罐头 4 种阴性基质, 分别在其中添加 5 μg/kg 的 3-
乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准溶液, 采用正己烷作为提取溶

剂按 1.3 所述前处理方法进行实验, 涡旋振荡时间分别采

取 5、10、15 和 20 min, 根据回收率结果比较提取效果, 选
择最合适的涡旋振荡时间, 结果见图 2。从图 2 可以看出, 
不同涡旋振荡时间下的回收率有轻微差异, 但总体上都在

85%~95%之间, 没有明显的波动。考虑到时间消耗和检测

效率, 本研究选择将涡旋振荡萃取的时间为 5 min。 

 

 
 

图2  不同振荡时间下3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃回收率 
Fig.2  Recoveries of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran with different 

oscillating time 

 
2.4  色谱条件的选择 

本研究改变进样口温度和程序升温等条件, 考察 3-
乙酰基-2,5-二甲基呋喃峰型的情况, 确保色谱峰尖锐不拖

尾。研究发现, 进样口温度低于 200℃时, 样品中目标分析

物会汽化不完全 , 导致待测物残留 ; 进样口温度高于

280℃时, 程序升温至 200℃基线会出现漂移。因此, 在保

证液态待测物能够汽化, 而且不会发生高温分解的前提下, 
选择峰型最佳的 220℃为最佳进样口温度, 优化后色谱条

件见 1.3.1。以进样 20230223 为例, 进样口温度为 200、220、
280℃的全扫描色谱图见图 3。 
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注: A: 进样口温度为280℃的色谱图; B: 进样口温度为220℃的色谱图; C: 进样口温度为200℃的色谱图。 
图3  不同进样口温度下某样品的全扫描色谱图 

Fig.3  Full scan chromatogram of a sample at different inlet temperatures 

 
2.5  质谱条件的选择 

按照仪器条件对 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准品进

行全扫描, 并结合该物质在 NIST 谱库中的质谱图可以确

定, 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的碎片离子有 m/z 43、81、
123、138, NIST 谱库中 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的质谱图

见图 4。通过全自动离子对优化软件优化离子对, 选择背

景较低、相对丰度较高的离子作为定量离子和定性离子,  
 

 
 

图4  3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准品的质谱图 
Fig.4  Mass spectrum of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran standard 

可以降低方法的检出限[29–30]。最终选择 m/z 138.1→123.1
作为方法的定性离子, m/z 123.0→43.0 为方法的定量离子。 

2.6  方法学考察 

2.6.1  标准曲线 
用正己烷制备 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准系列工

作液, 选取 11 个浓度水平的 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准

溶液, 分别为 0.005、0.010、0.020、0.050、0.100、0.200、
0.500、1.000、2.000、5.000、10.000 μg/L, 按照 1.3.4 仪器

条件进行气相色谱-质谱法分析, 测定方法的线性范围。标

准曲线的横坐标为 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃溶液的 11 个

浓度水平, 纵坐标为相对应的峰面积。标准曲线的线性方

程为 Y=4216.3132X+81.1532, 相关系数(r2)为 0.9997。因此, 
3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃线在 0.005~10.000 μg/L 的范围内

线性关系良好, 满足实际样品检测的灵敏度需求。 
2.6.2  检出限与定量限 

选取不同类别的基质代表进行实验, 确定方法在不

同基质中的检出限和定量限。称取适量的面包、糖、茉莉

蜜茶、牛奶、午餐肉罐头和果冻 6 种阴性基质, 分别加入

1 μg/kg 的 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃标准溶液, 按步骤 1.3
和 1.4 进行气相色谱-质谱的测定。根据 3 倍信噪比计算得

出 6 种基质的检出限均为 1 μg/kg, 10 倍信噪比计算得出定

量限均为 3 μg/kg。美国联邦应急管理署规定食品中 3-乙酰
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基-2,5-二甲基呋喃的使用限量值最低为 0.6 mg/kg, 该方法

满足出入境的检测需求。 
2.6.3  精密度与准确性 

选取不同类别的基质代表进行加标回收实验, 确定

方法的回收率和精密度。称取适量的面包、糖、茉莉蜜茶、

牛奶、午餐肉罐头和果冻 6 种阴性基质, 每种基质添加 3
个浓度水平(0.2、0.6 和 1.0 mg/kg), 每个浓度水平做 6 个

平行, 按照步骤 1.3 进行测定。结果如表 1 所示, 3-乙酰基

-2, 5- 二甲基呋喃在不同基质中的加标回收率介于

80.16%~103.76%之间, 相对标准偏差范围在 1.83%~7.87%
之间, 表明本方法具有较高的精确度和良好的重复性, 满
足国家标准 GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食
品理化检测》的要求。 

 
表 1  3-乙酰基-2, 5-二甲基呋喃在不同基质中的回收率和精密度 
Table 1 Recoveries and precisions of 3-acetyl-2,5-dimethylfuran 

in different matrices 

样品名称 添加水平
/(mg/kg) 

平均回收率/% 
相对标准 
偏差/% 

面包 

0.2 85.34 4.80 

0.6 80.79 5.59 

1.0 92.71 5.36 

糖 

0.2 82.11 4.05 

0.6 94.73 2.45 

1.0 94.66 4.53 

茉莉蜜茶 

0.2 92.91 7.71 

0.6 89.85 2.35 

1.0 96.58 4.42 

牛奶 

0.2 100.05 5.33 

0.6 93.27 2.11 

1.0 97.20 2.95 

午餐肉罐头 

0.2 103.76 7.87 

0.6 98.64 2.98 

1.0 100.02 1.83 

果冻 

0.2 89.62 4.91 

0.6 80.16 3.43 

1.0 89.30 6.31 

 
2.7  实际样品的检测 

采用建立的气相色谱-串联质谱方法对 5 类食品(糖
果、软饮料、奶及奶制品、冷饮、焙烤食品)共计 26 批次

样品开展 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的检测, 结果未检出。

由于检测的样品种类和数量有限, 未能说明 3-乙酰基-2,5-
二甲基呋喃在食品中的添加使用情况。3-乙酰基-2,5-二甲

基呋喃的国内供应商达上百家, 占据全球供应商的 50%以

上, 该合成香料的生产、加工和销售在国内占据了更高的

比例, 针对日本和美国等国家和地区的禁用和限制使用情

况, 需要采取必要的贸易措施, 并对国内的使用情况及其

风险予以关注。 

3  结  论 

本研究建立了一种检测食品中 3-乙酰基-2, 5-二甲基

呋喃的简便高效、高灵敏度的气相色谱-质谱方法。本方

法操作简单快速、精密度高、准确性好、灵敏度高, 检出限

为 1 μg/kg, 定量限 3 μg/kg。本项工作可以为食品中风险性

合成香料 3-乙酰基-2,5-二甲基呋喃的检测和风险控制提供

有效的技术支持, 提前做好风险预判, 避免贸易纠纷。 
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