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毛细管气相色谱法测定

食品中反式脂肪酸
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摘 要
:
用改 良的 罗紫 一哥特 里 法提取食品 中的脂肪

,

选 用 氢氧化

钾一 甲 醇法 甲 醋化
,

以 D B 一23 毛 细 管色谱柱 用 气相 色谱

法 测 定反式脂 肪酸
。

结 果表明
,

反 式 油酸和 反式 亚 油 酸
的 平均 回 收率分别 为 9 3

.

02 %
、

94
.

54 %
,

相 对标准偏差分
别 为 2

.

0 3 %
、

1
.

3 1%
。

采用 该方 法具有操作快 速
、

简便
、

准

确 等优 点
。
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反式脂肪酸是一类不饱和脂肪酸
,

其空间构象

与饱和脂肪酸相似
。

近年来国外的大量研究表明
,

膳

食 中反式脂肪酸摄人成为心血管疾病和抑制生长发

育的危险 因素
。

反式脂肪酸普遍存在于食用油脂的

氢化加工产品 (如人造黄油
、

豆油
、

色拉油
、

起酥油等

烹调油脂 )
、

反当动物 (如牛
、

羊 )的脂肪组织
、

乳及乳

制 品
、

水果和蔬菜中
。

通常情况下液体植物性脂肪含

反式脂肪酸较少
,

固化油脂含反式脂肪酸较多
。

我国

对食物 中反式脂肪酸的含量及居民 的反式脂肪酸摄

人量 以及不同食物经不 同氢化加工工艺后反式脂肪

酸的含量变化等尚不清楚
,

仍有大量工作要做
。

目

前
,

有关脂肪酸的分析报道较多
,

而国内还未有有关

反式脂肪酸测定方法的分析报道
。

本文用脂肪酸原

位脂肪酸甲酚合成技术结合毛细管气相色谱法分离

顺 / 反式油酸
、

亚油酸等 四种脂肪酸
,

从而建立一套

收稿日期
:

2 0 0 4 一0 8 一0 9

作者简介 : 鲍忠定 (1 972
一 )

,

男
,

工程师
,

研 究方 向
:

食品 分析与检侧
。

快速有效的分析方法
,

获取食品 中反式脂肪酸 的数

据
,

不仅对预防心血管疾病
,

改善居民 的膳食结构
,

而且对
‘

婴幼儿生长发育均具有积极 的意义
。

1 材料与方法

,
.

1 材料与仪器

顺 / 反式油酸甲 醋标准品
、

顺 / 反式亚油酸 甲 醋

标准品 均为 Si g m a 公司产品
。

A g ile n t 6 8 9 0 p lu s

气相色谱仪
,

7 6 8 3 x自动 进样

器
,

H P C he m st ati 二 化学工作站 (美国安捷伦公司 )
。

1 2 色谱条件

色谱柱
: D B 一23 毛细管柱 (3 0 m x o

.

25 m m i. d
·

); 柱

温
: 1 80 ℃ ; 进样 口 和 FI D 检测器温度均为 25 0℃ ; 载

气
:

高 纯氮 ; 柱 流速
: l

.

Om 1
)

/ m in (
J

巨 流 )
;

尾吹 流速
:

2 5 I n l了气n i川氢气流速
: 3OI n

L /I l lin ; 空气流速
:

35 Om l了而n ;

分流比 25
: l ; 进样量 1卜 L

。

1
.

3 标准贮备液的配制

分别准确称取反式油酸甲 醋 IO0 m g
、

反式亚油

酸甲 酷 I OOm g 于 2 个 5 0 m L 容量瓶中
,

用正 己烷稀

释至刻度
,

配制成单组分标准溶液
,

用于 G C 定性分

析
,

作为反式油酸 甲醋
、

反式亚油酸甲 酷的标准贮

备溶液
。

1
.

4 样品处理

精确称取充分混匀样 品 1
.

0 0 0 0 9 于具塞烧瓶 中
,

加人 IOm L65 ℃蒸馏水溶解
,

摇匀
,

冷却至室温
。

加入

2- s m L 体 积分 数为 25 % 的 氨水
,

置于 6 5 ℃水 浴 中

1 5 m in
,

取出
,

冷却至室温
。

加 IOm L9 5 % 乙醇
,

混匀 加
一
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人 2 5 m L 乙醚
,

塞上塞子振摇 lm in
,

加人 2 5 m L 石油

醚
,

塞上塞子振摇 lm in
。

静止
,

使液层分离
,

有机层转

人烧瓶 中
。

第二次提 取加人 的 试剂为 sm L 乙 醇
、

巧 m L 乙醚
、

巧m L 石油醚
,

操作同前
。

第三次提取不

加乙醇
,

只用 巧 m L 乙醚
、

巧 m L 石油醚
,

如上操作
。

把

提取的醚液合并
,

用无水硫酸钠脱水后过滤
,

在旋转

蒸发器中通氮气浓缩至近干
。

用正己烷转移至 IOm L

容量瓶中
,

定容
。

准确吸取 Z m L 此液于 IOm L 带盖离

心管中
,

加人 住 s m L 4 m ol / L 氢氧化钾 的 甲醇溶液
,

振荡 Z m 认
,

静止 1 0 m in
,

根据样品 中 的反式脂肪酸含

量用正己烷进行适当稀释
,

待侧
。

2 结果与讨论

2
.

1 色谱分离

本工作采用 弱极性 的 S E 一
3o 毛细管柱 (5 0 m 丫

o- 2 5 m m i
,

d- ) 和 强 极 性 的 F F A P 毛 细 管 柱 (3 O m 火

0
.

25 m mi
.

d- )对顺 / 反式脂肪酸进行分析
,

结果发现顺 /

反式油酸和顺 / 反式亚油酸不能完全分开
。

改用 D B 一

2 3 毛细管柱后
,

分析时间少于 15 m in
,

获得较满意的

结果
。

图 1 为我们在选定的色谱条件下得到 的色谱

分离图
。

1

分别准确吸取 1
.

3 标准贮备液 0. 5
、

1
.

0
、

2
.

0
、

3 0
、

4. 0
、
5

.

o m L 于 6 个 10 m L 容量瓶中
,

用正 己烷定容
,

制

成标准系 列进样测定
;

然后 以标准物的浓度为横坐

标
,

对应峰面积为 纵坐标进行线性 回归分析
,

得线性

回 归方程及相关系 数
,

并根据信噪 比 S / N 二3
,

计算得

二组分最低检测浓度
,

结果见表 1
。

2 4 方法的精密度和回收率

精确称取含盐黄油 十
一

二份(六份 x 2)
,

其 中的六份

每 份分 别精 确 加人 反 式 油酸 甲 醋标 准贮 备 溶液

2. o m L
、

反式亚油酸甲酷标准贮备溶液 5
.

O m L
。

然后按

样品处理方法 1
.

4 进行测定
,

计算二组分的相对标准

偏差和加标 回收率
,

结果见表 2
。

2 5 实际样品测定

采用本法 已 测定了近 2 0 份样品
,

表 3 为 4 种食

品 中的反式脂肪酸的含量
。

一一
��川
让

23村洲朋一一
8

表 3 样品的测定结果

样 品 反式油酸(m g / 助 反式亚油酸(m g / g )

含盐黄油 3
,

4 5 3 8 万9 9

植物黄油 15 0 2 1 1
.

890

奶粉 4. 65 7 0. 825
婴儿奶粉 3

·

0 12 1 0 31

3 结论

本文建立的用于食品 中反式脂肪酸测定 的气相

色谱法
,

具有操作快速
、

简便
、

准确及分离效果好等

优点
,

本文为反式脂肪酸的研究提供了一种切实可

行的分析方法
。

4 6

l勺、、
月
斗�、�J一

��今一

时间 (m i n
)

图 1 标准 品色谱 图

2. 2 不同甲醋化处理方法的比较

甲 酷化完全与否直接影响衍生的结果
。

我们选

择四种方法
:

方法 1 :

加入 o. s m L 4 m ol / L 氢氧化钾 甲

醇溶液室温下衍生 I Om in ; 方法 2 :

加人 Z m L IO %硫

酸 甲 醇 (v / v) 溶液 6 2 ℃下衍生 Z h ; 方
‘

法 3 :

加 人 lm L

lO %硫酸 甲醇(v / v) 溶液 7O ℃下衍生 45 mi
n ; 方法 4 :

加

人 Z m L1 5 %三氟化硼 甲 醇 (m / m) 溶液 5O ℃下衍 生

lo m i n ; 其他步骤同 1
.

4
。

以脂肪酸甲酷的色谱峰面积

作为衡量指标来反映衍生化的程度
,

峰面积越大说

明衍生得越完全
。

实验结果表明
,

方法 1 为最佳
。

2. 3 标准曲线与检测限
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表 1 标准曲线及检出限

组分 回归方程/ 线性范围(m g / m L ) 相关系数 (
r
) 检 出限(m g / L)

反式油酸甲酉旨

反式亚油酸甲酉旨

Y = 9 3 6
.

13X 一9
.

06 ,

0
.

1一 1
.

0

Y = 7 0 0
.

9 2X 一6
.

7 7
,

0
.

1一 1
.

0

O
,

9 997

0
.

9 997

1
.

9

2
.

7

表 2 2 种组分的相对标准偏差和 回收率恤二6)

组分 本底值 (m g / g) 标准偏差 (m 扩自 相对标准偏差 (% ) 加人量(m g / g) 平均检出量(m g / g ) 平均 回收率(% )

反式油酸

反式亚油酸

3 4 5 3

8 5 99

0
一

0 7 0

0
.

113

2
.

0 3

1
.

3 1

4
.

0

I U
.

U

7
.

1 7 4

18 刀5 3

93
.

0 2

94 5 4

1 77


