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反式脂肪酸测定方法的研究
郭A林!李靖靖!宁建中

!中州大学化工食品学院"河南 郑州 C9((CC#

摘要!简要介绍了反式脂肪酸&=EB'的生成途径及主要的食物来源"反式脂肪酸对人体健康的主要危害和影响"综述了反

式脂肪酸的分析检测方法如气相色谱法$红外光谱法$BH离子色谱技术$毛细管电泳法等"并比较了各种方法的优缺点#
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AA从化学结构上讲"反式脂肪酸&=EB'是指含有

反式非共轭双键结构不饱和脂肪酸的总称# 反式脂

肪酸酸主要来源于 ! 个途径!反刍动物&如马$牛$

羊'脂肪及其乳脂在肠腔中的丁酸弧菌属菌群的酶

促氢化作用下生成 =EB"牛脂中含 =EB':9< Y

C:(<&质量分数"下同'"乳脂含 =EB9< Y@:8<#

在油脂精炼工艺脱臭过程中"经 '9(k以上高温加

热处理的植物油脂也会发生构型变化"产生=EB%在

氢化加工的植物油脂过程中"天然脂肪酸的*顺式

构型+有一部分转化成*反式构型+"生成 =EB# 由

于氢化后的油脂具有熔点高$氧化稳定性好$货架期

长$风味独特$口感更佳等优点"且成本上更占据优

势"从而导致了反式脂肪酸在一些糕点$饼干$油炸

食品等食品中广泛存在#

有研究表明长期过量食用氢化加工产生的反式

脂肪酸可引起人体血脂代谢异常会降低人体中有益

的高密度胆固醇&Ze['的含量"而使有害的低密度

胆固醇&[e['含量增加"提高血液中低密度脂蛋白

胆固醇浓度"导致心脑血管疾病$动脉阻塞硬化以及

糖尿病$乳腺癌和老年痴呆症"还可能影响儿童生长

发育和神经系统健康# 因此控制食品中反式脂肪酸

的含量尤为重要#

从 '((! 年 ; 月 " 日起"丹麦禁止使用任何含

=EB超过 '<的油脂%而从 '((! 年 "' 月 !" 日起"这

个规定拓展到含油脂的食品中# 同时"加拿大$巴西

等国家也制定食品中反式脂肪酸含量的相关规定#

国际食品法典委员会&-B-'在第 '; 届会议上"对营

养标签法提出修正草案"建议在食品营养标签上标

示反式脂肪酸的含量# 美国要求自 '((; 年起在传

统食品和膳食补充品的营养标签中"标注反式脂肪

酸的含量#

食品中油脂的反式脂肪酸不仅组分复杂"而且

含量一般都很小"""6?"Up"在人体内可代谢为有益

的 @1"""6?"Up'"这表明"并非所有的=EB都是不利

的# 不同反式脂肪酸异构体的生理作用可能存在差

异"从复杂的组分中识别出目标反式脂肪酸"并进行

准确定量"从而有效地指导膳食的摄取"是一项很有

意义$很有必要的工作#

目前"测定食品中 =EB的方法主要有!气相色

谱法&d-'$红外光谱法&3X'$薄层色谱法&=[-'$

银离子色谱法和毛细管电泳法&-]'# 美国石油化

学家学会&B/+%01$, 0̀2-.+/056W)10+67"B̀ -W'与官

方农业化学家协会&B55)10$60), )L̀ LL010$2B,$27601$2M

-.+/0565"B̀ B-'指定使用红外光谱&3X'与气相色

谱&d-'对 =EB含量进行分析"二者能准确测定其

含量"灵敏度较高"目前应用较多#

#9气相色谱法

气相色谱法原理是利用待分离的各组分物质在

固定相和移动相中的分配系数不同进行分离"是
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目前脂肪酸检测普遍采用的方法# 其实用性及灵敏

度高"成为分析 =EB的常用方法# B̀ -W -+"L?@;

与 B̀ B-@@;:(; 述及的气相色谱方法中可以获得高

达 (:9<的灵敏度# 美国油脂化学家学会&B̀ -W'

所推荐采用的标准方法!长度为 "(( /的毛细管柱"

内标物采用 -'"p("填充物为 WD'9;($-D'W02UU 或

FDc?8("依据出峰的时间来确定脂肪酸的种类及

含量#

采用气相色谱法必须将甘油三酯分解释放脂肪

酸"然后进行甲酯化处理"才能进行分析# 因此采用

气相色谱法检测反式脂肪酸"需先进行酯化# 目前

可采用的脂肪酸甲酯化方法有!氢氧化钾?甲醇法$

浓硫酸?甲醇法$三氟化硼?甲醇法等# 如我国国家

标准dFV=''""(,'((U 采用氢氧化钾?甲醇法#

宋志华等."/建立了氢化大豆油中反式脂肪酸

的毛细管气相色谱分析方法"着重考察了色谱柱温

对反式脂肪酸分离效率的影响# 采用 -D?W02UU

&"(( /q(:'9 //q(:'

#

/'毛细管柱"a

'

为载气"

最佳色谱条件为!Z

'

压力 ;( PD$"空气压力 9( PD$"

柱前压 ''( PD$"程序升温 "'(k保留 ! /0,$UkV

/0, 升温至 "89k保留 'U /0,$ !kV/0, 升温至

'"9k保留 '( /0,"进样口温度 ';(k"检测器温度

';(k# 该方法最小检测量
&

9:9(

#

HV/["线性范

围为 (:((U Y":(; /HV/["不同浓度水平下的 6值

为 ":;" Y!:@9"小于临界值"相对标准偏差为

(:'U< Y(:@!<# 青龙高科技有限公司张绍良等.'/

以a

'

为载气"]-?"((( 毛细管柱"采用面积归一化

法检测油脂中=EB"可以有效的检测出市面上各种

油品=EB的含量# =:[+6.

.!/采用气?质联用"将脂

肪酸吡啶甲酯化代替传统的甲酯化"可以分析出单

一=EB的质量甚至是结构构象"而传统的甲酯化方

法只能分析出混合物的质量# \:#:a0/$2X$6,$7M

$P+等.C/将 B̀ -W -+" . ?(9 方法进行优化"选取

-D?W02UU 和 WD?'9;( 色谱柱能够将人造黄油中的

9( 种不同的顺$反式脂肪酸分开# #1e),$2* 等.9/

采用 "'<的 W02$%"(-为固定相的填充柱"使亚油酸

中全顺式和全反式 ' 种几何异构体达到了基线分

离"亚麻酸的 U 种几何异构体也得到了部分分离"但

是由于填充柱的柱长不够$柱效不高"未能实现亚油

酸和亚麻酸顺$反式位置异构体的分离#

反式脂肪酸和顺式脂肪酸的分子质量相同"但

立体结构不同"其物理和化学性质非常相似"目前反

式脂肪酸一般采用气相色谱"氢火焰离子化检测器

&E3e'检测"外标法定性定量# 试验存在所需标准

物质昂贵"干扰物质多"定性复杂的难点"为此赖毅

东等.;/ 参考美国官方分析化学师协会方法

&B̀ B-'"采用石油醚提取食品中脂肪"经甲酯化反

应后"采用 "(( /长ZD?UU 毛细管柱$程序升温$采

用d-?#W面积归一化法检测# 建立了气质联用面

积归一化法测定食品中的反式脂肪酸的方法"用质

谱测定=EB的结构"研究了反式脂肪酸的质谱图特

征"找出其特征离子"研究了其保留时间规律"利用

气相色谱保留时间和质谱扫描同时定性"大大提高

了分析结果的可靠性#

宋志华等.8/采用 -D?W02UU 强极性毛细管柱气

相色谱法对精炼和氢化大豆油中的顺$反异构和位

置异构的脂肪酸进行定性$定量分析# 色谱条件!

-D?W02UU 强极性毛细管气相色谱柱&"(( /q(:'9

//q(:'

#

/'"E3e检测器# 载气为 a

'

"燃烧气为

Z

'

和空气"进样口温度 ';(k"柱前压 '(( PD$"柱温

C9k保留 C /0,"以 "!kV/0, 的速度升温至 "89k

保留 '8 /0,"再以 CkV/0, 的速度升温至 '"9k保

留 C( /0,"检测温度 ';(k"Z

'

压力 ;( PD$"空气压

为 9( PD$"进样量 ":(

#

["分流比 "pU(# 结果表明"

精炼和氢化大豆油中主要顺$反式脂肪酸实现了很

好的分离"各种位置异构的反式脂肪酸也实现了较

好的分离# 采用归一化法对各种脂肪酸进行定量分

析"求得脂肪酸甲酯混合标准品中各组分的测定值

与其真实值之间的绝对误差在 (:(9 以内#

为了克服索氏提取法提取食品中油脂时间长$

所用的溶剂量大"容易产生误差等缺点"黄建立

等.U/建立了微波辅助合成V萃取?气相色谱测定植

物黄油中反式脂肪酸的分析方法"微波作为一种特

殊手段"促进了样品中脂肪的提取"也加快了酯交换

反应的速度"提高了甲酯化效率# 反式脂肪酸甲酯

以气相色谱E3e检测"通过单标甲酯的保留时间和

脂肪酸的出峰规律定性"以十三烷酸为内标"定量测

定目标反式脂肪酸的含量# 该方法使样品脂肪的提

取$甲酯化及萃取同步完成"顺反式脂肪酸甲酯得到

有效分离# D%0+H)?-$J)6+等.@/采用聚焦微波辅助

索氏萃取?气相色谱质谱检测技术从面包样品中测

定脂肪和反式脂肪酸的含量"聚焦微波辅助索氏萃

取与 E)21. /+6.)* 相比"萃取时间由 !:9 . 降至

!9 Y;( /0,"萃取条件温和"萃取范围宽#

加速溶剂萃取&B11+2+%$6+* W)2K+,6]Q6%$160),"

BW]'是最近几年新诞生的前处理方法"具有省时省

溶剂$减少污染$高自动化等优点"已开始应用于食

品分析# 徐慧等."(/应用加速溶剂萃取&BW]'技术
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对食品中的油脂进行富集"经甲酯化反应后"通过

ZD?UU 毛细管色谱柱分离测定食品中反式脂肪酸

含量# 结果表明!在提取温度 "'9k"提取压力 "(:!

#D$"以正己烷V二氯甲烷V甲醇体积比为 !p'p"对食

品中反式脂肪酸进行有效提取"以 -";p2?6@为例"

该方法加标回收率在 @;:"< Y@@:!<"相对标准偏

差为 (:9< Y':!<"最低检测限为 ':(

#

HV/["顺$

反式脂肪酸分离良好#

黄杰.""/用乙醚提取食品中脂肪"经甲酯化反应

后"选用-D?W02UU EB#]毛细管石英柱&"(( /q

(:'9 //q(:'(

#

/'"E3e检测器"载气为高纯氮

气"压力为 !(( PD$"氢气压力 9( PD$"空气压力

9( PD$"进样口温度 '9(k"检测器温度 ';(k"柱温

采用三级程序升温!初始温度 ""(k"保持 C /0,"以

!kV/0,升温至 "8(k"再以 'kV/0,升温至 '((k%

最后再以 !kV/0,升温至 '!(k"保持 ; /0,# 分流

比为 "pC(# 结果表明!顺$反式脂肪酸的分离良好%

检出限为 @

#

HV/[线性 Z值为 (:@@U"相对标准偏

差 & XWe' 为 (:8!< Y":8!<" 加标回收率为

@8:C< Y"(":'<#

目前"大多数实验室采用 "(( /长的 -D?W02UU

的毛细管柱分离分析脂肪酸顺反异构体# 但是该色

谱柱价格高"分析时间长# 鲍忠定等."'/用脂肪酸原

位脂肪酸甲酯合成技术结合毛细管气相色谱法分离

顺V反式油酸$亚油酸等 C 种脂肪酸"用改良的罗紫

一哥特里法提取食品中的脂肪"以顺V反式油酸甲酯

和顺V反式亚油酸甲酯为标准品"以高纯氮为流动

相"选用氢氧化钾一甲醇法甲酯化"以 eF?'! 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

@!:('<$@C:9C<"相对标准偏差分别为 ':(!<$

":!"<# W+001.0等."!/采用 =-?8( 色谱柱&柱长分

别为 !($;( /'分离脂肪酸顺反异构体"采用 R0517M

$,)J%)J72502)Q$,+J)27502J.+,72+,+作为固定相"三氟

化硼?甲醇进行酯化"并与 B̀ -W推荐使用的方法进

行对比试验"结果显示"在确定的分析条件下"有效

确定反式脂肪酸的成分"结果与国际标准一致"但显

著缩短分析时间#

我国国家标准 dFV=''""(,'((U 采用氢氧化

钾?甲醇法"只适用于植物油中反式脂肪酸的测定%

不适用于动物油脂中反式脂肪酸的测定# 李培武

等."C/在优化色谱条件的基础上"采用 X=?'9;(

&"(( /q(:'9 //q(:'

#

/'强极性毛细管柱可以

有效分离顺?反式脂肪酸# 建立的反式脂肪酸气相

色谱检测方法"-"Up"?@6"-"Up"?""6"-"Up'?@6$"'6

和-''p"?"!6C 种反式脂肪酸的最小检出质量浓度

在 (:88 YC:(U /HVPH之间"不同添标浓度回收率为

@U:CC< Y"(":'!<"重复测定的相对标准差在

(:''< Y":!"<# 并比较了甲醇钠?甲醇$氢氧化

钾?甲醇$浓硫酸?甲醇和三氟化硼?甲醇 C 种脂肪酸

衍生化方法"结果表明三氟化硼?甲醇法适于反式

脂肪酸绝对含量的测定# 韩军花等."9/选择普通植

物油$动物油和氢化植物油三大类共 @ 种动植物油

脂样品"参照国际标准经部分修改"建立了适合国内

条件的反式脂肪酸气相色谱分析及用面积归一法定

量的测定方法"并进行了重复性测定和实验室间的

验证# 结果在实验条件下"油脂中脂肪酸可以得到

很好的分离%除个别含量极低的脂肪酸外"各脂肪酸

组分 "( 次分析结果的相对标准偏差均小于 "(<"

其中反式脂肪酸总和的 XWe值在豆油和氢化豆油

中分别是 ':(<和 (:!<%实验室间验证结果也表

明"该方法在不同实验室间的结果有很好的一致性"

豆油$氢化豆油$猪油 ! 种样品的反式脂肪酸总和的

XWe值分别是 9:(<$ ":"<和 C:;<"均远小于

"(<# 该检测方法实验室内和实验室间的精密度均

较高"且所需仪器比较普及"操作步骤简单易行"分

析时间短"适合国内开展"可作为我国动植物油脂反

式脂肪酸的测定方法之一#

目前"常用于脂肪酸顺$反式位置异构体分析的

气相色谱柱有 -D?W02UU$ WD?'9;($ WD?'!C( 和

FDc?8("都以高极性的氰丙基为固定相"由于氰丙

基的含量不同"极性有所差别"其中 -D?W02UU 的应

用较为广泛# 脂肪酸在此类高极性柱上的流出顺序

为!饱和$单不饱和$二不饱和"反式异构体在顺式异

构体之前流出"但是顺$反式位置异构体仍有部分的

重叠# 因此气相色谱法只能获取包括顺式与 =EB

总的脂肪值"而不能将脂肪酸各反式异构体与顺式

异构体完全分离"顺式或=EB异构体的单独的含量

必须使用薄层色谱或高效液相色谱检测"需要花费

更多的时间与精力# 色谱条件的微小变化可能影响

相对保留时间"对工作增加了困难#

!9红外光谱法

红外吸收光谱法&3X'检测反式脂肪酸技术"美

国官方分析化学协会&B̀ B-'和国际理论与应用化

学联合会&3̂DB-'都以此制定过标准"这 ' 个学会

规定的方法不同点在于所采用的基准波长范围不

同# 该法最大优点是快速方便且不破坏样品"其

-@U-
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过程是将样品中的脂肪酸甲酯化"然后扫描分

" (9( Y@(( 1/

?"波长范围内的红外光谱"=EB的反

式构型的双键由于其 -,Z的平面外振动"使得

=EB在 @;; 1/

?"处存在最大吸收"而顺式构型的双

键和饱和脂肪酸在此处却没有吸收"因此利用这一

原理可以确定油脂中是否存在 =EB"并进行定量

分析#

由于在 @(( Y" ((( 1/

?"处正己烷杂质最少"且

对测定干扰最小并与标样有良好的相容性"孔鲁

裔.";/选用正己烷作标准品溶剂# 以空气为空白"用

红外光谱仪以 (:" //膜厚度液体池"于 @(( Y

" ((( 1/

?"间扫描其吸收谱图# 将其他各浓度谱图

分别与 (<浓度谱图做差谱"且在 @;; 1/

?"处分别

计算其峰高# 根据标准曲线上查得的峰高及标准曲

线的斜率计算出反式脂肪酸的含量"方法可直接对

样品进行测定#

为了解决在实际生产中"传统的气相色谱法

&d-'检测油脂需要甲酯化"色谱分离所需时间长"

定性定量分析所需的标准品数量多且价格昂贵等问

题# 哈尔滨商业大学的王立琦."8/发明了用近红外

光谱分析技术检测油脂中反式脂肪酸含量# 通过以

下步骤来实现!

!

校正集样本光谱的建立%

"

光谱数

据的预处理%

*

基础数据的测定%

+

校正模型的建

立%

/

校正模型的验证%

0

待测样本的分析# 用此方

法对食用油脂中反式脂肪酸含量进行检测"可有效

缩短检测周期"且整个过程在计算机的控制下"实现

数据的采集$存储$显示和处理功能#

傅里叶变换近红外光谱法比3X更方便准确"可

以减少基线漂移所带来的误差"同时可以通过计算

机对数据进行分析# 我国出入境检验检疫行业标准

WaV='!';,'((@

."U/规定了食品及食用油脂中反式

脂肪酸的检测方法# 标准适用于棕榈油$乳酪$饼干

和薯条中反式脂肪酸含量的检测# 油脂试样或试样

经石油醚提取所得的脂肪直接用配有氘化三甘氨酸

硫酸酯&e=dW'检测器和水平衰减全反射&ZB=X'

附件的傅里叶变换红外光谱仪测定"根据反式脂肪

酸标准曲线校正"计算样品中反式脂肪酸在总脂肪

中所占的质量分数#

B̀ B-认可的红外光谱透射分析法"所能测定

的最低质量分数为 9<"不适用于浓度较低的样品#

傅里叶转换红外光谱仪?减弱全反射分析的开发解

决了此浓度上的限制# 台湾屏东科技大学黄培瑜以

橄榄油的吸收光谱为背景"取样品在 "(:!

#

/&@;;

1/

?"

'吸收峰的吸收度与反式油酸甲酯含量建立线

性回归方程式"并将样品预测结果与气相层析仪对

照# 结果显示方程式的 L

'

高达 (:@@!;"在低质量

分数&':C<'也可进行分析"证明 E=3X?B=X除了

快速$不需使用有机溶剂之优势外"在分析反式脂肪

酸含量上具有良好的预测能力#

传统的傅里叶红外&E=3X'方法需要对样品进

行甲酯化"并且要使用二硫化碳作为稀释溶剂# 溶

剂二硫化碳气味难闻"且经过一系列样品处理过程

之后"方法的灵敏度和检出限都大大降低# 基于传

统的E=3X方法的这些局限性"一种基于可加热衰

减全反射附件 &B=X'新的红外测试方法被人们

用来测定各类食品中反式脂肪酸的含量# 利用该

B=X方法"脂肪样品中的 =EB可以被直接测试"不

需要称重$甲脂化以及挥发性溶剂# 单次 B=X附件

采样区域很小"采样量不到 9(

#

[# 因而在从食品

中萃取脂肪时仅需要很少的样品量#

于修烛等."@/以反油酸甘油酣和棕桐酸甘油酣

为标准"按试验设计要求"配制各种不同含量反式脂

肪酸&(< Y'(<'的油脂用于分析# 通过 B=X一

E=3X技术在 ! 台不同的红外光谱仪上采集光谱"用

负二阶导法& ?'e法'来分析光谱"在二阶导光谱

图中"反式脂肪酸在 @;; Y@;! 1/

?"峰高与反式脂

肪的含量回归得到红外定标方程# 用验证样品集对

定标方程进行验证"获得验证相关系数为 (:@@@'"

结果表明! ?'e分析法在B=X?E=3X技术测定油脂

中反式脂肪酸是完全可行的"与传统的方法相比"无

需相应的基准油脂作为参考"其在日常检测及在线

检测反式脂肪酸含量应用前景十分广阔#

根据油脂中反式双键的顺反式空间构象不同"

傅里叶变换红外光谱法能够准确地定性和定量分析

食品及油脂中反式脂肪酸的含量"适用于一般食品

和营养标签的测定# 倪昕路等.'(/采用傅里叶变换

红外光谱法定性定量分析食品及油脂中反式脂肪酸

含量# 将食品中提取的脂肪或油脂样品直接置于红

外光谱仪的水平衰减全反射&ZB=X'部件的槽式S,W+

晶体上"氘化三甘氨酸硫酸酯&e=dW'检测器检测#

通过 @;; 1/

?"处反式双键的特征峰进行定性"由峰

面积与反式脂肪酸含量的线性校准曲线定量计算反

式脂肪酸在油脂中的质量分数"可通过反式双键的

特征峰对样品油脂中的反式脂肪酸进行准确定量#

单次衰减全反射傅里叶红外光谱& WF?B=X?

E=3X'法基于反式非共轭双键在 @;; 1/

?"处有特征

吸收"不需要把样品溶于 -W

'

中和把油脂转化成其

脂肪酸甲酯"但需要用零反式脂肪酸油脂对同种

-(@-
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类型油脂反式脂肪酸模型进行校正"才可准确测定"

要满足这一条件"应用范围受到很大限制# 衰减全

反射&B=X'E=3X光谱法主要缺点是 B=X液池光程

短"灵敏度低"j$, *+j))%6等在长期研究食用油和

润滑油检测的实践中提出了用稀释剂来稀释油脂"

降低油脂黏度"同时稀释剂溶有标记物# 通过稀释

剂和待测样品光谱"利用标记物来进行光谱的运算

重新组合"以还原待测样品光谱的技术"称为光谱重

组& WJ+16X$2%+1),5606460),"简称 WX'技术# 于修烛

等.'"/采用E=3X光谱重组技术测定油脂中反式脂肪

酸的含量"选用矿物精油& #̀W'为稀释剂"六羰基

铬为标记物"以食用油$反式脂肪酸标样及矿物精油

为试验材料"采用傅里叶红外光谱重组&WX?E=3X'

技术检测食用油中反式脂肪酸含量"并与标准红外

分析方法&WF?B=X?=3X法'进行比较# 结果表明!

WX?E=3X模型反式脂肪酸含量预测值与实际加入

量高度线性相关"斜率为 ":('"标准差小于 (:(9%

WX?E=3X模型的灵敏度要比标准方法模型高 '(

余倍#

;94>离子色谱技术

d-和傅里叶转换红外光谱联用虽然一定程度

上弥补了红外不能得到各异构体组成和含量的缺

陷"但反式脂肪酸在红外区 @;@ 1/

?"附近的吸收峰

会与甘油三酯的宽吸收带交盖"而且也会受到样品

中含共轭结构的脂肪酸的干扰"检测结果并不准确#

银离子薄层色谱分析是依据银离子能与不饱和脂肪

酸形成络合物"不饱和度越高"络合作用力越大"XL

值越小%双键的构型对络和作用力也有影响"由于空

间位阻的关系"顺式构型比反式构型的络合作用力

要大"从而能实现顺$反式脂肪酸的分离# 展开剂的

选择和配比是银离子薄层色谱分离顺$反式脂肪酸

的关键"以正庚烷?无水乙醚&体积比 @p"'为展开

剂"能使样品中的饱和脂肪酸$反式单烯$顺式单烯

和双烯实现分离%当正庚烷?无水乙醚的体积比调

整为 'p!时"可以使样品中的三烯脂肪酸分开# 银

离子薄层色谱和气相色谱联用分析技术&BHà

!

?

=[-Vd-'可以解决顺$反式位置异构体在气相色谱

图上的重叠问题"提高对 =EB总量定量分析的准

确度#

李江涛等.''/采用气相色谱法$BH

h液相色谱法

和BH

h薄层色谱法对部分氢化植物油中 =EB进行

测定# 结果显示"BH

h薄层色谱和 BH

h液相色谱测

定=EB的效果一样"回收率在 @8:@< Y"(!:8<"检

测质量浓度范围在 "( Y!(( /HVH"相对标准偏差为

!:"< YU:;<# Z:d)4*G02等在分析反式单不饱和

脂肪酸时采用改良 BH

h薄层色谱法进行分离"然后

用气相色谱定量"效果较好# 但由于 BHà

!

?=[-

中的银离子的真实浓度难以确定"在薄板的浸渍过

程中"银离子易氧化"而且不易被均匀地吸附"因此

BHà

!

?=[-对操作技术要求较高#

刘东敏等.'!/将BHà

!

?=[-预分离和d-&-D?

W02UU"(( /的极性毛细管柱'分析相结合"采用银离

子薄层色谱将反式脂肪酸甲酯预分离后"再用气相

色谱检测"能够避免气相色谱直接分离脂肪酸甲酯

时""Up( Y"Up',?; 区域的一些顺$反 "Up"异构体

和1V6?"Up'异构体的脂肪酸甲酯出峰时间过于接

近"部分色谱峰重叠的问题"从而得到更合理的测定

结果# 实验表明"色谱峰面积和反式脂肪酸浓度的

线性关系良好"相对标准偏差为 (:'@< Y(:CU<"

回收率为 @':9'< Y"(C:'8<# 实验测得牛奶和奶

油中反式脂肪酸量分别为 (:"8 HV"(( H和 9:C9 HV

"(( H# ""6?"Up"在两样品中含量最高"分别占总反

式脂肪酸的 !U:(!<和 9":'(<#

g%$/+%等.'C/采用 BHà

!

?=[-Vd-分析技术"

-D?W02UU&"(( /q(:'9 //q(:'

#

/'毛细管柱"在

载气Z

'

&":( /[V/0,'"程序升温 C9k""!kV/0,至

"89k"再以 CkV/0, 至 '"9k条件下"分析乳脂样

品中的反式脂肪酸"使样品中各种位置异构的

6?"Up"脂肪酸实现了可见的分离#

@9毛细管电泳法

毛细管电泳法&-]'是基于带电组分在高压电

场中迁移速率不同而进行分离"它除了具有灵敏度

高$不产生污染等特点外"与目前广泛使用的液相色

谱&ZD[-'和气相色谱&d-'技术相比"还具备以下

特点!

!

-]在进样端和检测端没有像ZD[-那样的

死体积%

"

与ZD[-中采用压力作为驱动力不同的

是"-]采用电渗流作为驱动力"整个流体呈扁平型

的塞式流"从而使溶质区带在毛细管内不易扩散"分

离柱效率高"尤其在分离生物大分子时有不可取代

的优点%

*

毛细管柱一般不需要填充"也不用经过复

杂的处理"价格相对较低"仅是色谱柱的 "(< Y

'(<%

+

样品消耗量小"每次进样是纳升级%

/

-]在

电场驱动下运行"缓冲液的消耗量仅是色谱中溶剂

消耗量的 "(

?;

%

0

-]的应用范围广"而且对样品的

预处理要求较低# 2̀0K+%0%$等.'9/采用带有 ''C ,/

紫外间接检测器的毛细管电泳"分析时间 8:9 /0,#

-"@-
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电解液为 JZ8:9 的 "9 //)2V[的磷酸缓冲液"它同

C //)2V[的 "'?烷基苯磺酸钠$"( //)2V[聚氧化

乙烯月桂醚&F%0G!9'$'<辛醇和 C9<的乙腈组成"

在最优化的条件下""( 种脂肪酸&-"'p("-"!p("

-"Cp("-";p("-"Up("1-"Up""6-"Up""11-"Up'"

66-"Up'"及 111-"Up!'在 "( /0, 内分离出来"具有

快速定量检测的特点# 反式脂肪酸与顺式脂肪酸互

为几何或位置异构体"用弱极性毛细管柱很难将

顺?反异构体分离# 但由于毛细管内径极小"如何

增加检测器的灵敏度同时又不造成明显的区带展宽

是目前有待解决的问题#

C9结语

目前 =EB的分析方法多数采用气相色谱法

&d-'$傅里叶变换红外光谱法&E=?3X'# 气相色谱

法检测低限较低"一般是按照脂肪酸甲酯标准品的

保留时间来定性"采用面积归一化法定量"即先计算

每一种反式脂肪酸甲酯校正面积与所有脂肪酸甲酯

校正面积之和&采用校正因子计算'"然后将所有反

式脂肪酸甲酯的百分比进行加和来表示油脂中反式

脂肪酸含量# 只有当短碳链脂肪酸含量不高&少于

U 个'时"可用油脂中脂肪酸甲酯的含量直接代替反

式脂肪酸的含量# 使用气相色谱法分析时油脂需要

甲酯化"色谱分离所需时间长"单一的气相色谱法

顺$反式脂肪酸的重叠问题依然严重"且对各种位置

异构的反式脂肪酸分离度不高"定性定量所需的标

准品数量多且价格昂贵# 而 E=?3X法因样品无需

烦琐的前处理"操作简便$省时省力# 红外光谱法采

用反式双键在 @;; 1/

?"处的特征峰定性"采用标准

曲线校准法来定量%由于反式脂肪酸的来源不同"其

组成也有很大的差别"气相色谱法只能定量混合标

准品所含有的特定反式脂肪酸"而红外光谱法所定

量的是脂肪酸中所有的反式脂肪酸"不受反式脂肪

酸具体构成&碳链长度或反式双键的个数'的影响#

而且由于红外光谱法较气相色谱法更简便$更快速

的特点"一般食品和营养标签的分析可先用红外光

谱法测定"若含量较低且需要进一步定量的则再采

用气相色谱法# 银离子薄层色谱与气相色谱法联用

可以解决顺$反式脂肪酸问题"在低温下也能使各种

位置异构的反式脂肪酸实现基线分离"但是此方法

操作难度大$要求高$分析时间太长"不适合常规

分析#
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国外动态

草酸盐生物破坏工艺降低铝冶炼

工艺的能源成本

AA西澳大利亚州 B21)$公司的 gN0M

,$,$氧化铝厂开发了一种草酸钠生物

学破坏工艺"而且证明是一种非常有前

景的技术# 该公司残留物检测技术部经

理e$K0* -))20,H表示"该装置目前破坏

草酸盐的速率为 C( 6V*"公司计划将其

提高为 ;( 6V*#

这项技术是由 B21)$全球铝业及西

澳大利亚大学的科学家和工程师联合开

发而成#

天然草酸盐黏附在铝土矿上"随后

进入铝冶炼工艺# 由于草酸盐对铝的质

量和冶炼生产率非常不利"因此在冶炼

之前"必须先去除草酸盐# 在一些冶炼

厂"通常利用二次加工的蒸汽对铝土矿

进行重结晶除去草酸盐# 草酸盐的去除

方法必须是合理的# 例如 B21)$公司在

窑中燃烧草酸盐的方法会产生二氧化

碳$挥发性有机物和臭气"是一种昂贵且

能源密集型工艺#

这项新工艺称为*连续生物学草酸

盐破坏+工艺"该工艺建立在天然细菌

破坏草酸盐的基础上# 科学家利用

eaB指纹技术发现新型 WZ5615I/M61Z&/

菌种和新型 "/75T5)/4能够利用草酸盐

中的碳进行生长#

为了最大限度破坏草酸盐"生物学

破坏工艺采用一些含有温暖液体和长在

链珠上的细菌"同时通入氧气和营养成

分"草酸盐为细菌消耗的原料# 结果发

现"二氧化碳排放量仅有窑燃烧法去除

草酸盐的一半"而且有机挥发性物质排

放量和臭气都很小# 研究人员现在正通

过优化实验条件&如 JZ$营养水平$温度

和氧气'提高草酸盐的去除效率#

B21)$公司称"与传统技术相比"

gN0,$,$精炼厂采用新型生物学草酸盐

破坏工艺每年可以节省大约 ' 百万美元

的能源成本# -))20,H称"该工艺正在

B21)$全球范围内其他冶炼厂内迅速

展开#

-.+/01$2],H0,++%0,H"'("" ?(" ?("

更为清洁"有效的优质钢锻造工艺

钢中的杂质磷通常会导致钢硬度和

耐腐蚀性等性能降低# 日本住友金属工

业株式会社&W4/06)/)#+6$23,*456%0+5"

[6*"W#3'对锻造优质钢必不可少的步

骤,,,由生铁中去除杂质磷的简单工艺

WXD进行了改进# 新改进后的 WXD?S

工艺随`

'

一起在熔融生铁表面鼓入脱

磷剂&生石灰'# 与 WXD工艺中所用的

-$̀ 块状物相比"粉末状的 -$̀ 比表面

积高"有利于提高反应速率"使生石灰用

量和脱磷时间降低了 "9<# 此外"在传

统工艺中"B2

'

`

!

易起泡沫"并带来一系

列相关问题"导致含铝废渣得不到有效

利用# 改进后的 WXD?S工艺"由于顶吹

粉末破坏了 B2

'

`

!

产生的泡沫"因此

B2

'

`

!

的存在反而能够提高反应效率"

使含铝渣块能够回收利用#

日本住友金属工业株式会社开发了

一种氧气注入切缝技术"专门用于粉末

的顶吹"使生石灰能够近化学等当量反

应"提高操作工艺的反应效率"从而间接

减少了二氧化碳排放量"大幅度提升了

脱磷反应效率# WXD?S工艺提高了优

质钢的质量"增强了生产效率"大大降低

了环境负荷"是一种绿色环保的工艺#

住友金属工业株式会社旗下鹿岛制

铁所 &g$5.0/$W6++2\)%P5'和 W4/0P0,

3%), fW6++2公司已经将 WXD?S工艺用

于转化炉# 同时该工艺还计划用于住友

金属公司&W4/06)/)#+6$25'&日本小仓'

新近开车的新脱磷炉中# 住友金属公司

计划在所有钢铁生产所都采用这种

技术#
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室温下直接合成氨

日本东京大学的研究人员开发了一

种新型催化剂"能在室温下直接合成氨#

传统由氮和氢直接合成氨的*哈伯&Z$M

R$%?F)51.'+制氨法要求高温 &'(( Y

;((k'$高压&'(( YC(( $6/'"所用原料

氢气来自于化石能源"是一种能源密集

型工艺# 而日本研究人员开发的这种室

温下直接制氨工艺是对百年哈伯工艺的

一种突破#

东京大学的副教授 l)5.0$P0a05.0M

R$5.0及其研究组已经开发出一种带有

三齿DaD配体的双氮桥双核钼配合物

活性催化剂"其中 DaD为 '";?R05&*0?

61Z6?R4672?J.)5J.0,)/+6.72' J7%0*0,+"这

种催化剂是根据氮固定酶的思路进行设

计的# a05.0R$5.0指出"尽管根据氮固定

酶进行命名"但是比其他人开发的钼基

氮固定催化剂更易制备# 在实验室试验

中"室温$" $6/条件下"与氮气反应 '( .

可以制备少量氨气# a05.0R$5.0表示"与

其他钼基配合物相比"概念验证会获得

相似或更好的结果"但是这种新方法更

为简单"而且采用不同的反应机理"使反

应条件更为温和# 研究人员目前正致力

于分析反应机理"并进一步开发以水为

质子来源的新工艺#
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