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实验技术与方法

毛细管柱气相色谱法测定月饼中脱氢乙酸的含量

荣国琼 欧利华 张瑞雨

(昆明市疾病预防控制中心，云南 昆明 650228)

摘 要:目的 建立一种快速、准确测定月饼中脱氢乙酸含量的气相色谱法，并应用于昆明市中秋月饼中脱氢乙

酸含量专项监测工作中。方法 样品经酸化后，用乙醚提取，浓缩后，用丙酮溶解残渣并定容，用气相色谱-FID 测

定，色谱柱为 HP-5 石英毛细管柱(30 m × 0. 25 mm × 0. 25 μm) 。结果 脱氢乙酸在 10 ～ 500 μg /ml的范围，峰面

积与浓度呈良好的线性关系。加标回收率为 85. 3% ～ 99. 8%。精密度 3. 13% ～ 4. 73%。结论 本方法快速、准

确、分析成本低，能满足月饼中脱氢乙酸含量的快速分析。
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Detection of Dehydroacetic Acid in Moon Cake with Gas Chromatography
RONG Guo-qiong，OU Li-hua，ZHANG Rui-yu

(Kunming Center for Disease Control and Prevention，Yunnan Kunming 650228，China)

Abstract: Objective To establish a gas chromatographic method for detecting dehydroacetic acid in moon cake.

Method After samples being acidified，dehydroacetic acid was extracted with ether and detected by gas chromatography

with HP-5 capillary column. Results The relative standard deviations (RSD) were 3. 13% － 4. 73%，the recovery rates

were 85. 3% － 99. 8%，and the correlation coefficient was 0. 9999. Conclusion The method is simple，rapid and

accurate for the detection of dehydroacetic acid in moon cake.
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食品工业中将脱氢乙酸用作食品防腐剂，脱氢

乙酸是广谱防腐剂，特别对霉菌和酵母有很强的抑

菌能力，常用在果汁、腐乳、酱菜中。由于该防腐剂
对人体有一定的危害性，我国将其列入限量使用的

食品添加剂，对其使用范围及最大使用量均有规定，

未规定月饼中是否可以使用脱氢乙酸。有些月饼生
产企业为了延长食品的保存期，常常使用脱氢乙酸，

对人体造成了危害。目前检测脱氢乙酸的国家标准
方法为气相色谱法，使用填充柱分离测定，使定性、
定量的准确性受限，而且方法的适用范围小。已有
报道利用高效液相色谱法和紫外分光光度法测定。
本文用毛细管气相色谱法来分离测定月饼中脱氢乙

酸，本法与国标方法相比较，扩大了适用检测范围，

用毛细管柱分离提高了方法的灵敏度和准确度。

1 材料与方法
1. 1 主要试剂和仪器

1. 1. 1 仪器 7890A 气相色谱仪(美国安捷伦科技
有限公司)，附 FID 检测器; 美国安捷伦科技有限公
司 HP-5 的毛细管柱(30 m × 250 μm × 0. 25 μm)。
1. 1. 2 试剂 乙醚、丙酮(分析纯 重蒸);无水硫酸
钠、氯化钠、碳酸氢钠、硫酸(分析纯);脱氢乙酸标
准(美国 Belglum 公司 纯度为:99. 0% )。
1. 2 分析方法
1. 2. 1 试样前处理 称取事先均匀的试样于50 ml
具塞试管中，加10 ml饱和氯化钠溶液，加25 ml 10%
的硫酸溶液，分别用 30、20、20 ml乙醚提取 3 次，用
吸管转移乙醚于250 ml分液漏斗中，用 50、50 ml碳
酸氢钠溶液提取 2 次，每次2 min。弃去水层，用滤
纸去除漏斗颈部水分，塞上脱脂棉，加10 g无水硫酸
钠，过滤到蒸发皿中，室温下放置至近干(可以加温

或减压浓缩至干)吹氮除去残留溶剂，用丙酮定容

5. 0 ml后供色谱测定。
1. 2. 2 气相色谱检测条件 色谱柱:HP-5 石英毛
细管柱(30 m × 250 μm × 0. 25 μm)，柱温:120 ℃
初始温度(不保持)，以10 ℃ /min的升温速率升至
170 ℃ (不保持);进样口温度:230 ℃、检测器温度
250 ℃ ;气流条件:氢气40 ml /min，空气500 ml /min，
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氮气1. 5 ml /min。
1. 2. 3 标准系列的配制 脱氢乙酸标准溶液:精密称
取脱氢乙酸标准品0. 0220 g，加丙酮溶于50 ml容量瓶
中并用丙酮定容至刻度，此溶液的浓度为440 μg /ml。
用浓度为440 μg /ml脱氢乙酸标准制备成:60、88、100、
132、176、440 μg /ml脱氢乙酸标准系列。
1. 2. 4 测定 进样2 μl标准系列中各浓度标准使
用液于色谱仪中，测定不同浓度脱氢乙酸标准的峰

面积，以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲

线。同时进样 2 μl 试样溶液，以保留时间定性，以
测定样品的峰面积与标准曲线比较定量。

2 结果
2. 1 标准曲线的制作
脱氢乙酸标准系列: 60、88、100、132、176、

440 μg /ml分别进2 μl，每个浓度进 3 次，得到平均
峰 面 积 为: 40. 97、59. 91、67. 57、87. 73、120. 78、
292. 84。标准曲线:y = 1. 08 + 0. 66x，r = 0. 9999。

图 1 脱氢乙酸标准色谱图

2. 2 精密度试验
标准溶液每毫升相当 10. 4、41. 6、52. 0 μg的脱

氢乙酸进样 6 次，每次进样2 μl。相对标准偏差在
3. 13% ～ 4. 73%之间，精密度的测定结果见表 1。

表 1 精密度测定结果
浓度

(μg /ml)
峰面积

1 2 3 4 5 6
RSD
(% )

10. 4 4. 62 4. 38 4. 72 4. 76 5. 00 4. 44 4. 73
41. 6 21. 26 22. 18 21. 75 21. 69 23. 30 22. 04 3. 13
52. 0 28. 83 29. 02 27. 89 29. 77 29. 30 31. 29 3. 85

2. 3 回收率试验
在阴性的样品火腿月饼和阳性样品广式月饼中

分别加入 0. 98、2. 06、4. 98 g / kg 的脱氢乙酸标准
品，按照上述的提取和色谱条件进行测定，每个浓度

重复 3 次，添加回收率的结果见表 2。

表 2 回收率测定结果(n = 3)

样品名称
加标水平

( g / kg)
样品中脱氢乙酸

的含量( g / kg)
回收率

(% )

火腿月饼 0. 98 0 89. 5
2. 06 0 87. 6
4. 98 0 95. 2

广式月饼 0. 98 0. 093 87. 5
2. 06 0. 093 85. 3
4. 98 0. 093 99. 8

2. 4 方法的检出限
根据仪器的检测器灵敏度和空白试样的基线噪

声的 3 倍等因素来确定脱氢乙酸的检出限，取样量
为10 g时，检出限为8 mg /kg。
2. 5 测定结果
样品测定结果见表 3，检出脱氢乙酸的色谱图

见图 2，未检出脱氢乙酸的色谱图见图 3。

表 3 实际样品检测结果
样品品种 脱氢乙酸含量( g / kg)

广式水果月饼 0. 113 ～ 0. 352

广式蛋黄莲蓉月饼 0. 093 ～ 0. 158

滇式火腿月饼 未检出

豆蓉酥皮月饼 未检出

图 2 样品检出脱氢乙酸的色谱图

图 3 样品未检出脱氢乙酸的色谱图

3 讨论
3. 1 色谱柱的选择
用非极性柱 HP-5 和极性柱 FFAP 毛细管柱来分
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离均能取得满意的分离效果，但用 FFAP 柱测定时，
柱箱温度较高(200 ℃，5 ℃ / min →230 ℃，8 min)，
基线漂移较大，被测组分出峰的保留时间与 HP-5 柱
不同，可作确证试验用。如按本法的色谱条件，在
HP-5 柱上脱氢乙酸出峰的保留时间为4. 65 min。
3. 2 萃取效果试验
配制一份样品，加入一定量的脱氢乙酸钠，按方

法用乙醚萃取，分别直接吸取第 1 次乙醚萃取液和
第 2 次乙醚萃取液1 μl进行测定，结果表明:第 1 次
萃取率 > 90 %，经过 3 次萃取脱氢乙酸能完全萃
取。在萃取过程中，加入硫酸是使脱氢乙酸钠酸化
成脱氢乙酸，脱氢乙酸溶于乙醚而不溶于水，把脱氢

乙酸从样品中提取出来。加入饱和氯化钠是为了提
取时不容易乳化，加入碳酸氢钠溶液洗涤，是进一步

把水溶性的杂质洗去。
本文研究的毛细管气相色谱法测定月饼的脱氢

乙酸具有操作简便、分离效果好、检出限低、精密度
高、结果准确的特点，能用于糕点、果酱、酱油、醋、酸
奶等食品中脱氢乙酸的测定。本法可弥补国标检测
方法的不足，扩大了检测方法的适用范围。
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