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制备型快速柱层析检测煎炸油极性组分含量
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摘要!采用制备型快速柱层析%建立快速分离制备并检测煎

炸油中极性组分含量的技术$利用油脂极性组分专用中压

制备液相色谱技术%用专用的商品化
OQ'?S

柱为分离制备

色谱柱%以体积比
!(

$

&#

的石油醚-乙醚为洗脱液%洗脱液

流速
$:,Q

(

,.2

%发现当非极性组分洗脱
&&,.2

时%恰好能

实现煎炸油中极性与非极性组分的分离%且分离速度快%仅

需
;&,.2

%检测重复性
Y?R

#

:̂

%均优于传统人工柱层析技

术%与传统人工柱层析技术的相比%其相对偏差也
#

a"̂

%

表明基本一致$

关键词!制备型快速柱层析'极性组分'非极性组分'煎炸油
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油脂的极性组分指食用油脂的主要成分甘油三酯发生

氧化或降解后产生的各种极性较强的脂质化合物的统

称)

&N$

*

%它是食用油在煎炸食品工艺条件下发生热氧化反

应(热聚合反应(热氧化聚合反应(热裂解反应和水解反应$产

生的比正常植物油分子!甘油三酯#极性大的成分$其中分解

产生的丙烯酞胺(多环芳烃类为致癌物)

#

*

%极性组分的含量

是目前国内外评价食用油脂在煎炸过程中劣变程度的重要指

标)

;N:

*

%许多国家把煎炸油中的极性组分含量!

$;̂

"

$(̂

#

作为法定界限$超过一定限值的油脂必须废弃)

"

*

%

国内外检测油脂中极性组分含量的传统方法是硅胶玻

璃柱层析技术)

(

*

&N!

)

!

*

$该技术完全依靠人工操作$不仅费时

!

&$%,.2

#$而且精密度和准确性较差)

#

*

%所以$对于煎炸油

极性组分含量的快速检测技术$一直是研究的重点%当前$

极性组分快速检测技术主要有介电常数法(近红外色谱法(

图像分析技术(核磁共振法等)

#

$

)N&%

*

%但这些快速检测方法

对油脂极性组分测定的原理尚不明确$目前一般只能作为现

场快速初筛方法$尚不能作为实验室的仲裁检测方法$来取

代传统的硅胶玻璃柱层析技术%为此$本研究拟采用制备型

快速柱层析技术!又称为中压制备色谱技术#建立煎炸油极

性组分的快速检测技术%

&

!

材料与方法
&6&

!

材料与试剂

乙醚(石油醚!沸程
#%

"

"% _

#(丙酮(三氯甲烷(冰醋

酸(

):̂

乙醇(磷钼酸"分析纯$国药集团上海化学试剂有限

公司+

海沙"化学纯$国药集团上海化学试剂有限公司+

!(



硅胶
"%

薄层层析板"默克化工技术!上海#有限公司+

OQ'?S

柱"

*[̀ M$%

型$博纳艾杰尔科技有限公司+

煎炸油脂样品"由实验室用大豆油(玉米油等植物油在

$%%_

左右煎炸
&%

"

:%1

获得%

&6$

!

仪器与设备

中压制备液相色谱系统!

*[̀ M

系统#"

*[̀ M

型$配套

#%,Q

玻璃收集管及
&%%%,Q

小口玻璃收集瓶$博纳艾杰

尔科技有限公司+

旋转蒸发仪"

Y*+:$'

型$上海亚荣生化仪器厂+

分析天平"

L?'$$;?

型$精度
%6%%%&

3

$赛多利斯公司+

真空恒温干燥箱"

VcO+"%$%

型$上海姚氏仪器设备厂%

&6#

!

方法

&6#6&

!

煎炸油样品的制备
!

取煎炸油脂样品按照文献)

&&

*

方法进行除杂质和脱水处理%

&6#6$

!

非极性组分洗脱体积的研究
!

以非极性组分洗脱液

!石油醚与乙醚体积比
!(

$

&#

#为流动相$以
$:,Q

'

,.2

的

流速对
*[̀ M

系统的流动相管路进行润洗$然后取
&

支

*[̀ M$%

型
OQ'?S

柱$连接入
*[̀ M

系统的流动相管路$

以同样的非极性组分洗脱液为流动相$

$:,Q

'

,.2

的流速润

洗
*[̀ M

专用
OQ'?S

柱
&%,.2

$弃去润洗液%

称取
&

3

煎炸油样品用
:,Q

石油醚溶解后$用
&%,Q

的一次性塑料注射器吸取$并快速注射入
*[̀ M$%

型

OQ'?S

柱的入口处$然后以非极性组分洗脱液为流动相$

$:,Q

'

,.2

的流速对其进行洗脱$同时启动
*[̀ M

系统的

自动部分收集器$将每
&,.2

流出的洗脱液收集于
&

个试管

内$共洗脱
&$,.2

%通过
*[̀ M

系统的紫外检测器$获得

$%%2,

波长的洗脱色谱图%同时$将
*[̀ M

系统的溶剂温

度设定为
&%_

%洗脱结束后$将非极性组分洗脱液分别倒

入
&$

个相应的(已预先中恒重的平底烧瓶%并逐个置于

"%_

水浴中旋转蒸发至近干$再置于
;:_

(

N%6&\̀ -

下彻

底烘干后$于干燥器内冷却至室温$称重%所得每个平底烧

瓶的质量减去先前相应空白平底烧瓶的质量$即为其所对应

的非极性组分的质量%

&6#6#

!

极性组分的洗脱和收集
!

在非极性组分洗脱结束后$

立即改用极性组分洗脱液!丙酮与乙醚体积比
;

$

"

#进行洗

脱$洗脱时间
$%,.2

$其它洗脱条件同0

&6#6$

1%全部洗脱液

收集于
&%%%,Q

小口玻璃收集瓶内$旋转蒸发和真空干燥

操作同
&6#6$

$获得煎炸油样品的极性组分%

&6#6;

!

分离效果薄层色谱的验证
!

将
&6#6$

中获得的所有非

极性组分合并为油脂的非极性组分$按照文献)

(

*

"中方法$

对其进行薄层色谱的验证%

$

!

结果与分析
$6&

!

非极性组分洗脱时间的确定

由图
&

可知$非极性组分需
&&,.2

才能充分地洗脱$其

中大部分的非极性组分在
" ,.2

内都已洗脱$但在
"

"

&&,.2

时$仍有少量的非极性组分洗脱$虽然量很小$但会使

最终的薄层色谱验证时产生如图
#

!

I

#所示的不合格分离结

果%所以$为了保障非极性组分充分的洗脱$将非极性组分

洗脱时间定为
&&,.2

%

图
&

!

非极性组分洗脱时间
N

洗脱质量关系曲线图

O.

3

4E7&

!

M4EK7=BE7/-C.=2I7CJ7727/4C.=2C.,7k7/4C.=2

,-DD84E.2

3

2=2+̀MD7/4C.=2

!!

对比图
&

(

$

$发现二者的曲线十分相似$说明以
$%%2,

为检测波长时$非极性组分洗脱的紫外色谱图可反映非极性

组分的质量洗脱情况%

图
$

!

制备型快速柱层析洗脱非极性组分的
$%%2,

波长色谱图

O.

3

4E7$

!
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!

分离效果薄层色谱验证的结果

按照文献)

(

*

"中的相关技术要求$采用薄层色谱技术对

分离获得的非极性组分和极性组分的准确性和有效性进行

验证%发现当非极性组分的洗脱时间为
&&,.2

时$分离成

功$获得的油脂非极性组分和极性组分的薄层色谱见

图
#

!

-

#%若非极性组分洗脱时间缩短$就会出现图
#

!

I

#的

情况$表明对油脂的非极性组分的洗脱不够$有少量的非极

性组分与后续的极性组分共洗脱$使极性组分的测定值偏高%

若非极性洗脱时间延长$则获得薄层色谱图会出现图
#

!

9

#

&6

非极性组分
!

$6

极性组分

图
#

!

油脂极性组分和非极性组分薄层色谱图

O.

3

4E7#

!
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的情况$表明有少量的极性较弱的组分随着非极性组分一同

被洗脱$使极性组分的测定值偏低%所以最佳的洗脱时间为

&&,.2

%

$6#

!

制备型快速柱层析法与传统人工柱层析法测定结果的

比对

!!

取
!

个极性组分含量不同的煎炸油脂样品$以传统人工

柱层析法)

(

*

&N!的检测结果为基准$计算制备型快速柱层析法

检测值的相对偏差$结果见表
&

%

表
&

!

制备型快速柱层析法与人工柱层析法测定

煎炸油脂极性组分含量结果的比对

A-I/7&

!

M=,

@

-E.D=2=B

@

E7

@

-E-C.K7OQ'?S91E=,-C=

3

E-+

@

1

G

-28CE-8.C.=2-/9=/4,291E=,-C=

3

E-

@

1

G

B=E

87C79C.2

3

M̀D.2BE

G

.2

3

=./D ^

!

样品 人工柱层析法 制备型快速柱层析法 相对偏差

& &)6" &!6) N#6:(

$ &)6& &)6" $6"$

# &&6! &$6; :6%!

; $#6; $$6: N#6!:

: "6! (6% $6);

" $%6: $%6; N%6;)

( $(6$ $!6% $6!"

! &;6% &#6# N:6$"

!!

由表
&

可知$与传统人工柱层析法相比$制备型快速柱

层析法的煎炸油极性组分含量检测值的相对偏差均小于

a"̂

$表明这
$

种方法的检测结果基本一致%

$6;

!

制备型快速柱层析法与传统人工柱层析法测定结果重

复性的比较

!!

取
#

个极性组分含量不同的煎炸油样品$分别采用传统

人工柱层析法和制备型快速柱层析法进行测定$进行
:

次平

行试验$结果见表
$

(

#

%

表
$

!

制备型快速柱层析法的重复性数据

A-I/7$

!

Y7

@

7-C-I./.C

G

=B

@

E7

@

-E-C.K7OQ'?S

91E=,-C=

3

E-

@

1

G

^

样品
水平检测结果

& $ # ; :

平均值
QD@

& (6# (6" (6" (6! !6# (6( ;6!&

$ &:6" &:6$ &:6( &:6$ &:6$ &:6; &6:$

# $#6% $$6: $#6" $#6; $$6! $#6& &6)#

表
#

!

人工柱层析法的重复性数据

A-I/7#

!

Y7

@

7-C-I./.C

G

=BCE-8.C.=2-/9=/4,2

91E=,-C=

3

E-

@

1

G

^

样品
水平检测结果

& $ # ; :

平均值
QD@

& (6$ !6: (6! (6: !6! !6% !6;&

$ &:6) &:6: &"6! &"6% &:6% &"6% :6&#

# $$6( $$6; $&6) $#6) $&6( $$6: #6!:

!!

由表
$

(

#

可知$对于相同的极性组分含量水平的煎炸

油$制备型快速柱层析法检测结果的重复性要明显优于传统

的人工柱层析法$其重复性
QD@

#

:̂

%

#

!

结论
采用制备型快速柱层析技术$以体积比为

!(

$

&#

的石

油醚&乙醚为非极性组分洗脱液$流速
$: ,Q

'

,.2

$以

*[̀ M

专用
OQ'?S

柱为分离色谱柱$通过试验优化$确定

分离煎炸油中非极性组分最佳的洗脱时间为
&&,.2

$实现

了在
;%,.2

左右对油脂中极性组分和非极性组分的快速

分离$建立了制备型快速柱层析检测油脂中极性组分含量

的方法%

与传统的硅胶玻璃柱层析技术相比$采用制备型快速柱

层析技术来分离检测煎炸油的极性组分含量$不仅时间短

!仅需
;&,.2

#$还实现了极性组分的自动化分离$提高了检

测的精密度和准确性$更为重要的是$其对极性组分的分离

检测整理与传统的硅胶玻璃柱层析技术的基本相同$完全可

取代传统的硅胶玻璃柱层析技术$作为实验室快速检测煎炸

油极性组分含量的仲裁方法%
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