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Введение. В направлении химико-аналитического обеспечения контроля пищевых контаминантов химической природы, образующихся во время об-
работки и хранения продуктов, рассмотрены методические подходы к определению фурана и метилфурана в отдельных видах пищевых продуктов 
для детского питания. Выполнена валидация методики измерения фурана и метилфурана в детских кашах на основе зерна.
Цель исследования – разработка прецизионной аналитической ГХ-масс-спектрометрической методики измерения фурана и метилфурана для 
контроля безопасности пищевой продукции детского питания для детей раннего возраста.
Материалы и методы. Предметом изучения являлись стандартные образцы фурана и метилфурана, молочные и безмолочные сухие каши для дет-
ского питания. В исследованиях использовали газовый хроматограф Agilent 7890А с квадрупольным масс-спектрометрическим детектором 5975С. 
Пробоподготовка основана на извлечении и концентрировании химических соединений из проб пищевой продукции методом анализа равновесной 
паровой фазы с последующим применением газохроматографического метода.
Результаты. Методика определения фурана и метилфурана является оригинальной научно-технической разработкой, основанной на эксперимен-
тальных данных, и позволяет с высокой точностью и чувствительностью определять микропримеси фурана и метилфурана в пробах пищевой про-
дукции в диапазонах концентраций от 0,93 до 9,37 и от 0,91 до 9,13 нг соответственно. Полученные значения показателей приемлемости резуль-
татов измерений фурана и метилфурана в образцах каш составили: погрешность не более 24%, показатель внутрилабораторной прецизионности 
(σRл) не более 10%, показатель правильности (± σCл) не более 22%.
Заключение. Разработанная методика показала высокую селективность, чувствительность, надёжность и удовлетворительную точность. Ме-
тодика соответствует критериям Государственного стандарта Российской Федерации ГОСТ Р ИСО 5725–1–6–2002 и может быть использо-
вана для проведения лабораторных исследований безопасности пищевой продукции предприятиями и учреждениями, осуществляющими контроль 
качества и исследования пищевых продуктов и продовольственного сырья.
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Introduction. The study addresses issues related to developing a procedure for identification of chemicals in food products in practical instrumental investigations. 
We have validated the method for quantification of a heterocyclic compound (furan) and sylvan (methylfuran) in grain-based cereals for children.
The aim of this study was to develop a precise GC-MS-method for quantifying a heterocyclic compound and sylvan in food products to control their safety 
for children, especially infants.
Materials and methods. The research objects were quantification means (QM) as a certain amount of an analyzed heterocyclic compound and sylvan (the mass 
share of the analyzed compound is 99%) provided by Sigma Aldrich Corporation (USA), as well as milk and milk-free dry cereals for babies. The study involved 
using an Agilent 7890А gas chromatographer with 5975С quadrupole mass-spectrometric detector. Sample preparation involved extraction and concentration of 
furan and methylfuran from food samples by statistical vapour-liquid equilibrium analysis and subsequent gas-chromatographic analysis of vapour phase.
Results. The procedure for quantification of furan and methylfuran is an original scientific and technical development based on experimental data. It gives an 
opportunity to identify furan and methylfuran micro-admixtures in food samples with high precision and sensitivity with a range of concentrations between 0.93 and 
9.37 ng and between 0.91 and 9.13 ng accordingly. The ultimate indicators describing acceptability of the results obtained by furan and methylfuran quantification 
included error not higher than 24%, пintra-laboratory precision (σRл ) not higher than 10%, correctness (± σCл ) not higher than 22%.
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ния. Для выполнения комплексного плана мероприятий по 
реализации Стратегии ежегодно осуществляется разработка 
стандартов и методик контроля в рамках приоритетных на-
правлений обеспечения безопасности и качества пищевой 
продукции4.

Анализ в пищевых продуктах фурана (tкип. = 31,33 °C) и 
метилфурана (tкип. = 62,5–63 °C) является сложным из-за их 
высокой летучести, низкого молекулярного веса и низких 
уровней содержания, поэтому в дальнейших исследовани-
ях для получения хроматографического профиля образца 
пищевой продукции, не осложнённого различными спосо-
бами экстракции, использовали метод современного стати-
ческого варианта парофазного анализа (ПФА) при экспе-
риментально отработанных оптимальных условиях газовой 
экстракции, что позволяет получить более стабильные ре-
зультаты [11, 12].

Для решения задач качественного газохроматографи-
ческого анализа (подтверждения присутствия, надёжного 
и достоверного количественного определения) выполняют 
идентификацию присутствующих в анализируемой матрице 
химических соединений. Возможности современной газо-
вой хроматографии (ГХ) в сочетании с масс-спектрометрией 
(МС) позволяют выполнять как хроматографическое раз-
деление компонентов смесей, так и последующую их иден-
тификацию в варианте использования компьютерного 
библиотечного поиска с помощью доступных баз данных 
[13, 14]. Возможности ГХ/МС обусловлены сочетанием 
разделительной способности ГХ, идентификации анализи-
руемых соединений по специфичным масс-спектрам и ко-
личественной оценки по площадям пиков, исключительно 
высокой селективностью и чувствительностью, присущей 
масс-спектрометрии [15–17]. Для оценки правильности ре-
зультатов измерений и подтверждения соответствия методи-
ки измерений установленным метрологическим требовани-
ям к измерениям, согласно Федеральному закону № 102-ФЗ, 
методики измерений подлежат обязательной аттестации5.

Вышеизложенное определило актуальность проблемы и 
цель исследования, которой стала разработка прецизионной 
аналитической ГХ-масс-спектрометрической методики из-
мерения фурана и метилфурана в пищевой продукции дет-
ского питания для детей раннего возраста при низких уров-
нях концентраций. Это позволит обеспечить безопасность 
для здоровья пищевых продуктов в связи с усилением за-
грязнения окружающей среды токсикантами.

Введение
Важной задачей обеспечения безопасности пищевых 

продуктов детского питания является разработка и создание 
системы контроля соблюдения гигиенических требований 
к их качеству и безопасности, исключения контаминации 
продуктов чужеродными соединениями и предотвращения 
недопустимых рисков неблагоприятного действия продук-
тов питания на здоровье детей1 [1, 2].

В настоящее время проблема пищевых контаминантов 
химической природы, образующихся во время обработки или 
хранения продуктов и способных постоянно персистировать 
в пищевой продукции и поступать в организм человека в раз-
личных количествах и сочетаниях, особенно актуальна. К та-
ким контаминантам относятся акриламид, полициклические 
ароматические углеводороды, фуран и его производные [3, 4].  
Фуран (C4H4O), липофильный загрязнитель, образуется в 
процессе нагрева при производстве пищевых продуктов.  
Фуран и его производные не нормируются регламентирую-
щими документами Российской Федерации. В связи с высо-
кой токсичностью и канцерогенностью фуран был включён 
IARC (International Agency for Research on Cancer) в группу 
2B как потенциально канцерогенный для человека и класси-
фицирован Министерством здравоохранения и социальных 
служб США как опасный для здоровья человека [5–7]. Наи-
большее воздействие фуран оказывает на детей до года, в ра-
ционе которых преобладают готовые детские зерновые каши 
и детские пищевые продукты на основе зерна. Референтная 
доза (RfD) для фурана при хроническом пероральном посту-
плении составляет 0,001 мг/кг/сут2,3 [8]. Присутствие фурана 
в пище известно с 1960-х годов, оно обусловлено реакцией 
Майяра в процессе термической обработки пищевых продук-
тов (кофе, консервы и продукты в банках) [9, 10].

Основной целью «Стратегии развития пищевой и пере-
рабатывающей промышленности Российской Федерации на 
период до 2030 года» является повышение качества пищевой 
продукции. Стратегия ориентирована на обеспечение пол-
ноценного питания, профилактику болезней, увеличение 
продолжительности и повышение качества жизни населе-

Conclusion. The developed technique has shown high selectivity, sensitivity, reliability and satisfactory accuracy. The methodology meets the criteria of the State 
Standard of the Russian Federation GOST R ISO 5725-1-6-2002 and can be used for laboratory studies of food safety by enterprises and institutions engaged in 
quality control and research of food products and food raw materials.
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Результаты
В исследованиях при разработке методики ГХ/МС 

определения фурана и метилфурана в пищевой продукции 
учитывали факторы, влияющие на разделение изучаемых 
и матричных соединений, точность и воспроизводимость 
результатов анализа: геометрические размеры колонки 
(длину и внутренний диаметр), селективные взаимодей-
ствия между компонентами пробы и твёрдым носителем 
неподвижной жидкой фазы, которые определяют тип не-
подвижной фазы и толщину её плёнки в колонке, эффек-
тивность хроматографического разделения компонентов 
анализируемой пробы. Температура колонки значительно 
влияет на разделение анализируемых соединений. Так, в 
изотермической хроматографии изменение температуры 
колонки на 1 °С вызывает изменение максимальной кон-
центрации фракции (и высоты пика) на 2–3% [18]. Основ-
ная задача оптимизации хроматографического процесса – 
получить хорошее разрешение (разделение) интересующих 
хроматографических пиков без потери эффективности [19]. 
Изучены условия хроматографического разделения опреде-
ляемых аналитов на колонках различной полярности: сред-
неполярных неподвижных фазах DB-624 и HP-VOC, непо-
лярной неподвижной фазы DB-5MS капиллярных колонок, 
предназначенных для ГХ-MС анализа летучих, опасных за-
грязняющих веществ. Качественное разделение фурана и 
метилфурана с близкими физико-химическими свойствами 
было достигнуто на капиллярной колонке серии HP-VOC 
90 m ∙ 0,32 mm ∙ 1,8 µm длиной 90 м, внутренним диаметром 
0,32 мм и толщиной плёнки неподвижной фазы 1,8 µm. Все 
предварительные процедуры по обоснованию оптимальных 
условий хроматографирования выполнены на растворах 

Материалы и методы
Предметом изучения являлись средства измерений 

(СО) в виде определённого количества вещества фурана и 
метилфурана (массовая доля вещества 99%) Sigma Aldrich 
Corporation (Filer, USA), стандартные растворы фурана и ме-
тилфурана в гептане, молочные и безмолочные сухие каши 
для детского питания (гречневая с черносливом; мультизла-
ковая с бананом, яблоком, земляникой; овсяная с грушей и 
бананом; многозерновая кашка с яблоком и вишней (Hipp 
Оrganic Baby Cereal); каша молочная «Альпийский вечер»).

Аппаратура. Исследования стандартных образцов и 
каш различных производителей на содержание фурана 
и метилфурана, отработка оптимальных хромато-масс-
спектрометрических параметров осуществлялись методами 
газовой хроматографии и масс-спектрометрии (ГХ/МС). Ис-
пользовали газовый хроматограф Agilent 7890А (USA) с ква-
друпольным масс-спектрометрическим детектором 5975С, 
который при использовании баз данных по спектрам масс 
(библиотека NIST 08.L) позволяет решать вопросы иденти-
фикации с высокой долей достоверности. Содержание фура-
на и метилфурана в образцах детских каш определено с по-
мощью программного обеспечения Agilent ChemStation. Для 
анализа летучих компонентов (фуран и метилфуран) мето-
дом статического равновесия паровой фазы применяли до-
затор равновесного пара ДРП (ООО «НПФ «МЕТА-ХРОМ», 
Россия).

Пробоподготовка. Для газохроматографического анализа 
методом статического равновесия паровой фазы применяли 
герметичный термостатируемый сосуд, закрытый непрони-
цаемой для паров мембраной, и медицинский шприц для 
отбора паровой фазы.

Т а б л и ц а  1  /  T a b l e  1
Режимы ввода пробы в инжектор хроматографа для количественного определения фуранов в пищевых продуктах (SIM)
Injection modes for the chromatograph injector for the quantitative determination of furans in food (SIM)

№
Концентрация, 

мкг/мл
Concentration, µg/ml

Режим
Mode

Сигнал, мВ
Signal, mV

Объём вводимой  пробы, мкл
Volume of injected sample, µl

1 2 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 7 000 000 V = 2 мкл µl

2 1 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 35 00 000

3 0.5 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 2 000 000

4 0.1 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 450 000

5 0.02 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 100 000

6 0.01 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 60 000

7 0.001 С делением потока 20 : 1 / With flow split 20 : 1 12 000

8 0.001 Импульсный режим без деления потока, p = 28 psi, продувка потока 
в раздельное вентиляционное отверстие, 30 мл/мин, 1 мин 
Pulsed mode without split, p = 28 psi, purge flow to split vent, 30 ml/min at 1 min

Нет деления 
компонентов 

No components splitting

9 0.001 Без деления потока, продувка потока в раздельное вентиляционное 
отверстие, 30 мл/мин, 1 мин 
Splitless, purge flow to split vent, 30 ml/min at 1 min 

10 000

10 0.001 Импульсный режим без деления потока, 20 : 1, p = 28 psi, 0,5 мин  
Pulsed mode without splitting, 20 : 1, p = 28 psi, 0,5 min

Нет деления 
компонентов 

No components splitting

11 0.001 Импульсный режим без деления потока,  продувка потока в  
раздельное вентиляционное отверстие, 30 мл/мин, 0,5 мин  
Pulsed Splitless, purge flow to split vent, 30 ml/min at  0.5 min

Нет деления 
компонентов 

No components splitting

V = 1 мкл µl 
V = 2 мкл µl

12 0.001 С делением потока 30 мл/мин, 1 мин
Продувка потока в  раздельное вентиляционное отверстие
Split 20:1, purge flow to split vent 
Рurge flow to split vent  30 ml/min at 1 min

10 000 V = 2 мкл µl
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HP-VOC от плюс 50 до плюс 240 °С со скоростью нагрева-
ния 10 °С/мин, скорости газа-носителя 30 мл/мин и режима 
ввода пробы в испаритель хроматографа с делением потока 
(Split) 20 : 1 не показало матричных интерференций (см. 
рис. 1).

Условия хроматографического разделения и детектиро-
вания (MSD). Квадрупольный масс-детектор Agilent 7890А 
был настроен на сканирование МС-спектров. При обработ-
ке данных хроматограммы стандартных растворов фурана и 
метилфурана определяли характеристические ионы. Моле-
кулярный ион (для количественного анализа) и ионы-фраг-
менты (для идентификации) выделяли из МС-спектров. Для 
исследования структуры, молекулярной массы и молеку-
лярной формулы химических соединений (фурана и метил-
фурана) в пробах пищевой продукции по стандартным об-
разцам использовали режим полного сканирования (SCAN) 
при скорости сканирования 800–1600 а.е.м./с в диапазоне 
измеряемых масс 30–500 а.е.м., по которым выполнялась 
идентификация компонентов по совпадению библиотечного 
и полученного при анализе масс-спектра. Метод исследова-
ния структуры фурана выполняли по масс-селективным ио-
нам отношения массы к заряду m/z 39, 68, метилфурана – по 
масс-селективным ионам m/z 53, 82, 81. При сканировании 
были установлены следующие оптимальные значения га-
зохроматографических параметров и масс-селективного де-
тектора (MSD): режим линейного ступенчатого программи-
рования температуры колонки от плюс 50 °С при скорости 
нагрева 10 °С/мин до плюс 180 °С; конечная температура на-
грева колонки – плюс 240 °С; общее время измерения фура-
на и метилфурана в пробах пищевой продукции – 16,75 мин; 
режим ввода пробы в инжектор хроматографа с делением по-
тока (Split) – 20 : 1; температура масс-спектрометрического 
источника ионов с электронным ударом – плюс 230 °С; тем-
пература квадрупольного масс-анализатора – плюс 150 °С; 
ток эмиссии (энергия фрагментации) – 70 эВ.

Градуировочные характеристики. Градуировочную за-
висимость между содержанием компонента в пробе (нг) и 
количественным параметром хроматографического пика 
(мВ) для линейно работающего детектора устанавливали 
методом абсолютной градуировки в режиме мониторин-
га выбранных ионов (SIM) селективного сканирования.  
Для построения градуировки готовили исходный раствор: 
в мерную колбу объёмом 100 см3, содержащую гептан, до-
бавляли 1 мм3 стандартного раствора фурана (концентрация 
937 мг/см3) и метилфурана (концентрация 913,2 мг/см3).  
Полученная концентрация исходного раствора: 9,37 мкг/см3 –  
фуран, 9,13 мкг/см3 – метилфуран.

Приготовление рабочего раствора фурана и метилфу-
рана: в мерную колбу объёмом 25 см3, содержащую гептан, 
вносят исходный раствор фурана и метилфурана в объёме 
2,5 см3. Полученная концентрация равна 0,937 мкг/см3 для 
фурана и 0,913 мкг/см3 для метилфурана. Градуировочные 
растворы готовили из рабочего раствора.

Условия создания равновесной паровой фазы. Во фла-
кон объёмом 20 см3 помещали 5 г сухой каши и добавля-
ли рабочий раствор для градуировки в гептане в диапа-
зоне концентраций для фурана 0,000186–0,001874 мг/кг, 
для метилфурана 0,000182–0,001826 мг/кг и проводили по 

Т а б л и ц а  2  /  T a b l e  2
Параметры эффективного разделения стандартной смеси фурана и метилфурана
Parameters for efficient separation of a standard mixture of furan and methylfuran

Различные режимы разделения 
соединений пробы 

Various modes of separation of 
sample compounds

Температура нагревания колонки, °С / Column heating temperature, °С Скорость газа-носителя, проходящего 
через колонку, мл/мин 

Carrier gas velocity through the column, ml/min
Режимы программирования колонки 

Column Programming Modes
Скорость нагревания колонки, °С/мин 

Column heating rate, °С/min

1 плюс (plus) 70–140–140 °С 8 20
2 плюс (plus) 70–160–210 °С 15 14.1
3 плюс (plus) 50–180–240 °С 10 30

Рис. 1. Хроматограмма стандартного раствора фурана (Сф = 1 мкг/см3) 
и метилфурана Смф = 1 мкг/см3 в гептане.

Fig. 1. Chromatogram of a standard solution of furan (Cf = 1 µg/cm3) and 
methylfuran Cmf = 1 µg/cm3.

аналитических стандартов веществ, с концентрацией для 
фурана 0,937 мкг/см3 и для метилфурана 0,913 мкг/см3 при 
вводе 1 мкл, что соответствует 0,93 нг для фурана, 0,91 нг 
для метилфурана в хроматографируемом объёме.

Для формирования хроматографической кривой (хрома-
тографического пика) и эффективного разделения фурана 
и метилфурана изменяли хроматографические параметры: 
температурный режим колонки, расход газа-носителя, ис-
пользовали различные режимы ввода пробы в инжектор 
хроматографа.

Режимы ввода пробы в испаритель хроматографа пред-
ставлены в табл. 1.

На капиллярной колонке было установлено высокоэф-
фективное разделение сложной смеси фурана, метилфурана 
и матричных компонентов пробы каши. В исследованиях 
для эффективного разделения соединений сложной смеси 
пищевой продукции использовали ступенчатое линейное 
программирование температуры колонки, которое положи-
тельно влияет на процесс разделения соединений пробы и, 
как правило, приводит к улучшению разрешения. Экспери-
ментально отработанные параметры разделения фурана и 
метилфурана в пробах стандартных смесей на капиллярной 
колонке серии HP-VOC 90 m ∙ 0,32 mm ∙ 1,8 µm представлены 
в табл. 2.

При оптимально установленных условиях парофазного 
анализа (режим 3, см. табл. 1) и оптимальных параметрах 
хромато-масс-спектрометрического анализа (режим 3, см. 
табл. 2) удалось получить хорошее разрешение фурана и ме-
тилфурана, что наглядно иллюстрирует хроматографическая 
кривая (рис. 1).

Применение в исследовании режима ступенчатого ли-
нейного программирования температуры колонки серии 
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гетерогенной системы «жидкость – газ» оптимизировали и 
расширили аналитические возможности метода анализа рав-
новесной паровой фазы летучих органических соединений 
(фуран и метилфуран), как результат снизили погрешности 
анализа до приемлемой величины. К таким параметрам от-
носятся прежде всего температура и время экстракции7.

Правильность результатов, полученных с использованием 
разработанной методики, определяли с помощью стандарт-
ных образцов (СО) известного химического состава, внесён-
ных в образцы каш. Для этого измерения каждого образца 
выполняли пять раз. Рассчитывали средний результат и со-
поставляли его с приготовленным стандартным раствором 
фурана и метилфурана в гептане. Значимость вычисленных 
значений определяли по критерию Стъюдента Θm для дове-
рительной вероятности p = 0,95, который составил 1,75 для 
фурана, 2,14 для метилфурана (tтабл. = 2,14).

Степень экстракции фурана и метилфурана методом 
анализа паровой фазы фурана и метилфурана из образца 
каши определяли в трёх диапазонах концентраций в пяти 
измерениях каждого диапазона методом «задано – найде-
но». После этого вычисляли среднее значение степени из-
влечения. В лабораторных условиях в процессе отработки 
способа подготовки пробы каши к химическому анализу 
летучих органических соединений для достижения опти-
мальной степени экстракции изучали влияние темпера-
туры и время установления равновесия между паровой и 
анализируемой фазой для достижения высоких степеней 
извлечения фурана и метилфурана (99,5–99,6%). Во фла-
кон объёмом 20 см3 помещали 5 г сухой каши и добавляли 
стандартный раствор для градуировки в гептане. Флакон 
закрывали септой и алюминиевой крышкой с помощью 
кримпера и помещали в дозатор равновесного пара. По ис-
течении 15; 20; 30 мин отбирали шприцем из флакона 1 см3 
парогазовой фазы, через инжектор вводили её в колонку 
хроматографа и анализировали на газовом хроматографе 
с масс-селективным детектором. Результаты полноты экс-
тракции фурана и метилфурана из образца пищевой про-
дукции представлены в табл. 3.

Экспериментальным путём (см. табл. 3) установлено, что 
наибольшая степень экстракции фурана и метилфурана из 
образцов детских каш на основе зерна была достигнута при 
использовании метода газохроматографического анализа 
равновесной паровой фазы анализируемых органических со-
единений (температура нагрева пробы в ДРП – плюс 80 ºС, 
время нагрева – 20–30 мин). Для фурана степень экстракции 
составила 99,6%, для метилфурана – 99,5%.

пять измерений каждого градуировочного раствора. Фла-
кон закрывали септой и алюминиевой крышкой с помо-
щью кримпера и помещали в дозатор равновесного пара. 
По истечении 20 мин отбирали шприцем из флакона 1 см3 
парогазовой фазы, через инжектор вводили её в колонку 
хроматографа и анализировали на газовом хроматографе с 
масс-селективным детектором.

Построенные градуировочные графики стандартных рас-
творов линейны с коэффициентами корреляции в диапазоне 
0,994–0,996, стандартное квадратическое отклонение соста-
вило не более 10%.

Градуировка признаётся стабильной при выполнении 
для каждого градуировочного образца следующего условия6:

|mГХm – mГХ|	≤	0,08	•	mГХ,

где mГХ – расчётное содержание фурана и метилфурана в гра-
дуировочном растворе, мкг; mГХm – результат измерения содер-
жания фурана и метилфурана в образце для градуировки, мкг.

Обсуждение
Аналитические характеристики методики. Качество по-

лучаемых результатов аналитической методики характеризу-
ется с помощью следующих показателей: чувствительность, 
селективность, воспроизводимость, правильность.

Селективность показывает, насколько сильно посторон-
ние компоненты пробы влияют на результат анализа. Оцен-
ку селективности и мешающих компонентов матрицы об-
разца каши (интерференций) выполняли с использованием 
матрицы образца путём анализа семи проб каш различных 
производителей. Все образцы проверены на отсутствие ме-
шающих компонентов матрицы образца каши (интерферен-
ций) по времени удерживания аналитов. Критерий селек-
тивности составил 98%.

Чувствительность методики. Характеристикой чувстви-
тельности методики является коэффициент чувствительно-
сти – мера степени изменения аналитического сигнала Y при 
изменении концентрации компонента в пробе: С = dy / dc. 
Чувствительность методики оценивали путём определения 
минимальной концентрации фурана и метилфурана в образ-
це каши с заданной степенью точности. Для этого в образцы 
каш вносили стандартные растворы фурана и метилфурана 
в концентрации на уровне нижнего предела определения. 
Равновесную паровую фазу стандартного раствора вводили 
в инжектор хроматографа пять раз. Управляя параметрами 

6 Государственные стандарты Российской Федерации ГОСТ Р 
ИСО 5725–1–2002 – ГОСТ Р ИСО 5725–6–2002 под общим заго-
ловком «Точность (правильность и прецизионность) методов и ре-
зультатов измерений».

Т а б л и ц а  3  /  T a b l e  3
Средние значения полноты экстракции из образцов пищевой продукции фурана и метилфурана с использованием различных 
температур нагрева пробы в ДРП и времени экстракции
Average values of the completeness of extraction of furan and methylfuran from food samples using different temperatures of heating the sample  
in the DRP and extraction time

Температура нагрева 
пробы в ДРП, °С 

Sample heating temperature 
in DRP, °С

Фуран / Furan Метилфуран / Methylfuran

задано, нг 
given, ng

найдено, нг 
found, ng

степень экстракции, % 
degree extraction, %

задано, нг 
given, ng

найдено, нг 
found, ng

степень экстракции, % 
degree extraction, %

90 46.8 37.8 ± 7.56 80.76 46.8 42. 4± 8.48 90.59
80 45.3 ± 9.06 96.8 45.7 ± 9.14 97.6

Время нагрева пробы, 
мин 

Sample heating time, min

10 46.8 37.6 ± 7.52 80.34 46.8 38.07 ± 7.6 82.69
20 46.2 ± 9.24 98.7 46.53 ± 9.3 99.42
30 46.5 ± 9.3 99.35 46.6 ± 9.32 99.57

7 РМГ 61–2010 «Показатели точности, правильности, прецизи-
онности методик количественного химического анализа. Методы 
оценки».
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Апробация методики. На этапе апробации при разработке 
методики количественного определения искомых аналитов 
в реальных образцах каш выполнены скрининговые иссле-
дования семи образцов детских каш. Все анализируемые об-
разцы содержали фуран и метилфуран в различных концен-
трациях.

Результаты химического анализа содержания фурана и 
метилфурана в детских кашах на основе зерна представлены 
в табл. 4 и на рис. 2.

Метод ГХ/МС с масс-селективным детектором бла-
годаря высокой чувствительности позволил обнаружить 
следовые количества фурана и метилфурана в сложной 
матрице пищевого продукта. Результаты исследования по-
казали (см. табл. 4), что фуран и метилфуран присутству-
ют в исследуемых образцах каш в диапазоне концентраций 
0,000208–0,0003 и 0,000736–0,001068 мг/кг соответственно. 
После установления времени удерживания хроматографи-
ческих пиков и соотношения интенсивностей характери-
стических ионов фурана и метилфурана в масс-спектрах 
стандартных образцов выполняли идентификацию фурана 
и метилфурана реальных образцов детских каш различных 
производителей. Хроматограммы фурана и метилфурана, 
обнаруженных в образце овсяной каши с грушей и бана-
ном, показаны на рис. 2.

Для подтверждения присутствия фурана и метилфурана в 
образце овсяной каши с грушей и бананом строили хромато-
граммы фурана и метилфурана методом наложения характе-
ристических ионов с помощью программного обеспечения 
Agilent ChemStation (рис. 3).

Методом наложения целевого иона (m/z 82) и двух ио-
нов квалификатора (m/z 81, 53) (рис. 4) достоверно доказано 
присутствие метилфурана в образце каши.

Заключение
1. Разработанная высокочувствительная и селектив-

ная хромато-масс-спектрометрическая методика основана 
на предварительной газовой экстракции фурана и метилфу-
рана из проб пищевой продукции с последующим газохрома-
тографическим анализом и применением масс-селективного 
детектора.

2. При соблюдении всех регламентируемых методи-
кой условий проведения измерений характеристики по-
грешности результата измерения фурана и метилфурана 
в пищевых продуктах с вероятностью 0,95 не превышают 
значения показателей приемлемости результатов измерений 
[20]: показателя внутрилабораторной прецизионности (σRл) 
для фурана (6%), метилфурана (10%), показателя правиль-
ности (±σCл) для фурана (22%), метилфурана (14%), крити-
ческого диапазона [СR0,95 (4)] для фурана (17%), для метил-
фурана (40%) при погрешности методики не более

 
24%.

3. Скрининговые исследования образцов каш показали, 
что метилфуран обнаружен во всех образцах в диапазоне 
концентраций 0,000736–0,001068 мг/кг. Фуран обнаружен 
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Результаты исследований содержания фурана и метилфурана в образцах детских каш различных производителей
The results of studies of the content of furan and methylfuran in samples of children's cereals from various manufacturers

Название каши
The name of the porridge

Найдено, мг/кг / Found, mg/kg

Фуран / Furan Метилфуран / Methylfuran

Каша гречневая с черносливом / Buckwheat porridge with prunes 0.000288 0.00086
Овсяная молочная сладкая каша с бананом, яблоком, клубникой 
Oat Milk sweet porridge with banana, apple and strawberry

0.000208 0.000736

Многозерновые хлопья Банан Яблоко Клубника / Multigrain cereal banana apple strawberry Нпо Nil 0.000782
Овсяная каша с грушевым и банановым молоком / Oatmeal porridge with pear and banana milk 0.0003 0.001068
Каша мультизерновая с яблоком и вишней / Multigrain Porridge with apple and cherry Нпо Nil 0.000766
ХИП Органические детские каши / Hipp Оrganic Baby Cereal Нпо Nil 0.000948
Каша молочная «Альпийский вечер» / Milk porridge “Alpine Evening“ Нпо Nil 0.00075

Рис. 4. Хроматограмма наложенных ионов метилфурана, обнаружен-
ных в образце овсяной каши с грушей и бананом, характеристические 
ионы (m/z 82, 53, 81).

Fig. 4. Chromatogram of superimposed methylfuran ions found in a sample 
of oatmeal with pear and banana characteristic ions (m/z 82, 53, 81).

Рис. 2. Хроматографическая кривая фурана и метилфурана, обнару-
женных в образце овсяной каши с грушей и бананом.

Fig. 2. Chromatographic curve of furan and methylfuran found in a sample 
of oatmeal with pear and banana.

Рис. 3. Хроматограмма разделённых ионов метилфурана, обнаружен-
ных в образце овсяной каши с грушей и бананом, характеристические 
ионы (m/z 82, 53, 81).

Fig. 3. Chromatogram of separated methylfuran ions found in a sample of 
oatmeal with pear and banana characteristic ions (m/z 82, 53, 81).

https://doi.org/10.47470/0016-9900-2023-102-7-713-719

Оригинальная  статья 



719Gigiena i Sanitariya (HYGIENE & SANITATION, RUSSIAN JOURNAL). Volume 102, Issue 7, 2023

METHODS OF HYGIENIC AND EXPERIMENTAL INVESTIGATIONS

5. Предлагаемая методика показала высокую селек-
тивность, чувствительность, надёжность и удовлетворитель-
ную точность. Методика соответствует критериям Государ-
ственного стандарта Российской Федерации ГОСТ Р ИСО 
5725–1–2002 – ГОСТ Р ИСО 5725–6–2002 [20] и может быть 
использована для проведения лабораторных исследований 
пищевой продукции предприятиями и учреждениями, осу-
ществляющими контроль безопасности и качества пищевых 
продуктов и продовольственного сырья.

в пяти образцах детских каш в диапазоне концентраций 
0,000208–0,0003 мг/кг при погрешности определения не бо-
лее 24%.

4. Методом наложения характеристических ионов до-
казано присутствие фурана и метилфурана в анализируемых 
образцах каш. Предлагаемая методика обеспечивает относи-
тельно низкие пределы обнаружения фурана и метилфурана 
в пищевой продукции, которые составили (мг/кг) соответ-
ственно для фурана 0,000186, для метилфурана – 0,000182.
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