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摘要!建立多组分反式脂肪酸同步测定方法$并对
<+

批市售

婴幼儿配方谷粉中各组分反式脂肪酸"

Z#Q8

#的含量进行测

定!结果显示'婴幼儿配方谷粉样品中
Z#Q8

平均含量为

&9(=,<.
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5

$总体含量较低$约
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的样品中
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总含
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$经分析配料配方与加工工

艺是影响婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

含量的
%

个主要因素!
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婴幼儿配方谷粉是婴幼儿重要的辅助食品'与婴幼儿的

健康息息相关(反式脂肪酸!

Z#Q8

#是指分子中含有一个或

多个反式双键的非共轭不饱和脂肪酸的总称%

'

&

(研究%

%̀ =

&

表明'

Z#Q8

会对婴幼儿中枢神经的发育产生不良影响'还

能引起婴幼儿向心性肥胖和高血脂症'并对学习认知和记忆

造成损害(

%&'&

年中国卫生部发布的1婴幼儿主辅食类的

食品安全国家标准2中明确规定了原料,不应使用氢化油

脂-

%
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目前反式脂肪酸检测分析方法主要有气相色谱法%

+̀ ,

&

+

基于银离子的色谱分析法%

'&̀ '%

&

+红外光谱吸收法%

'<̀ '=

&以及

毛细管电泳法%

';̀ ')

&等'其中气相色谱法因分离准确+稳定性

好被广泛应用'但目前未见对婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

组分

的研究报道(
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测定婴幼儿配方食品中
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总量仅包括
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和
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种
Z#Q8

之和'但实际样

品中
Z#Q8

组分复杂多样(本研究通过对气相色谱
*

质谱条

件的优化'建立了多组分
Z#Q8

的同步测定方法$应用该方

法对婴幼儿配方谷粉中的
Z#Q8

进行组分鉴定和含量测定'

为婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

的风险评估提供基础数据'也为

婴幼儿配方谷粉企业科学生产+工艺改进提供科学依据(
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材料和方法
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&"上海安谱科学仪器有限公司$

其他试剂按
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)
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准备$

样品采集"市场抽取
')

个不同生产商+不同配方的共
<+

批婴幼儿配方谷粉$为便于分析'本研究根据产品配料表将

样品分为粗粮型+

XcQ

型+奶粉型+棕榈酸酯型+大豆蛋白

型+螺旋藻型+混合蛋白型+复合营养素型等
+

组(

=;
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主要仪器设备

气相色谱
*

质谱联用仪"

Q

5

01@4G(+,&Q
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型'配
#FX

检测 器+

c$*++

毛 细 管 石 英 柱 !

'&& . Y&9%; .. Y
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#
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#'安捷伦科技有限公司$

电子天平"

QU%&=

型'梅特勒
*

托利多仪器有限公司$

超声波清洗器"

T$;%&&c

型'南京全君达超声电子设备

有限公司$

旋转蒸发仪"

?*'&&'

型'上海爱朗仪器有限公司$

氮吹仪"

[EC*'%Z

型'上海泉岛公司(
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试验方法
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样品的制备
!

试样的前处理+脂肪酸的提取+脂肪酸

甲酯的制备按
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)
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执行(
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!

多组分
Z#Q8

同步测定方法的建立
!

采用气相色谱
*

质谱联用法(

!

'

#气相色谱条件优化"在
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)
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方法基础

上'以
+

种
"

*

亚麻酸同分异构体混标和
'<

组分
Z#Q8

甲酯

混标为分离对象'在探索被分离对象大致沸点!
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&

%=&\

#基础上选择较高柱温的程序升温且保持时间更长'使

得多种反式脂肪酸及其同分异构体充分分离'建立同步测定

多组分
Z#Q8

的方法'详细参数设置见表
'

(其中色谱条件
Q

为本研究优化的色谱条件'分离条件
]

为
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)
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方法的色谱条件(

表
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色谱条件的优化
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升温速率*

!

\
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温度*

\

保持时间*

.04

运行时间*

.04

升温程序
Q
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; '+& ';9& %=9;
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升温程序
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; %<& ;9& <)9;
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#质谱条件"接口温度
%+&\

$

-F

离子源$离子源温度

%<\

$四级杆温度
';&\

$电子能量
(&@>

$电子倍增电压

''&&>

$溶剂延时
'=.04

$扫描范围
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#

.

(定量离

子"饱和脂肪酸
(=

$不饱和脂肪酸
;;

(
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!

婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

的测定和组分鉴定
!

按照

'9%9%

建立的方法'以
C

'<

"

&

为内标!浓度
;9(&.
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#'对
')

个不同生产厂家不同配方的共
<+

批婴幼儿配方谷粉样品中

Z#Q8

进行组分鉴定和含量测定'并对其来源进行分析(

%

!

结果与讨论
%9'

!

色谱分离结果

色谱条件
Q

和
]

对
'<

组分
Z#Q8

甲酯混标+

"

*

亚麻酸
+

种同分异构体混标分离色谱图见图
'

+
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(

图
'
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色谱条件
Q

和
]

对
'<

组分
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甲酯标准品

分离色谱图
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图
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色谱条件
Q
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]

对
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亚麻酸
+

种同分异构体

分离色谱图
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由图
'

可知'在色谱条件
Q

下'

'<

组分
Z#Q8

甲酯混标

中除
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#

和
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,Z

#

组分未完全分离外'其余组分完全分

离'基线和峰形较好'峰尖清晰可辨(而在色谱条件
]

下'
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与
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及
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不能实现分离'形成
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安全与检测
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由图
%

可见'

%

种色谱条件都能将
+

种
"

*

亚麻酸同分异

构体分离'但采用色谱条件
Q

分离的峰形和峰尖明显优于色

谱条件
]

'分离效果更好(因此'本研究优化的色谱条件
Q

对脂肪酸混标及同分异构体混标的分离效果要明显优于色

谱条件
]

的(

色谱条件
]

测定
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总量仅包括
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和
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Z
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种

Z#Q8

之和'用于
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甲酯分离程度及定性鉴定的脂肪酸
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试验结果表明'在色谱条件
]

下'多组分的
Z#Q8

不能很好

地分离(故本研究对升温程序进行了优化'选择较高柱温的

程序升温'且保持时间更长'使各组分在近似沸点附近进行

活跃洗脱吸附'能将多组分的
Z#Q8

基本分离'达到预期分

离效果(

色谱条件
Q

下'以相邻两峰的保留时间之差与平均峰宽

的比值计算分离度
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(由结果可知'对于
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组分的
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混
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与
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两峰分离度为
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'
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'两峰几乎重叠'仅

峰尖可辨$其他组分之间分离度均
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'能完全分离(对于
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亚麻酸
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种同分异构体混标'
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之间'分离不完全'但两峰峰尖可辨别'属

于基本分离'其余组分之间分离度较好'能完全分离(
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质谱分析结果

根据质谱库检索'参照林麒等%

'(

&研究结果'推测
"

*

亚麻

酸
+

种同分异构体甲酯的出峰顺序见表
%

(故本研究建立的

气相色谱法可作为调查婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

的方法(

%9<

!

婴幼儿配方谷粉中
Z#Q8

的检测结果

应用本研究建立的方法检测来自
')

个生产厂家不

同配方的共
<+

批婴幼儿配方谷粉'得出婴幼儿配方谷粉中

表
%

!"

*

亚麻酸
+

种同分异构体的出峰顺序表

Z/A1@%

!

$@/P/

NN

@/M/42@8@

H

I@42@:J+P04K8:J

,

104:1@402

/20K08:.@M8

Z#Q8

种类
顺式

双键数

顺式双

键位置

顺式双键

位置之和
峰顺序

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';Z

& &

'

&

'

& & '

C

'+

"

<*,C

'

'%Z

'

';Z

' ,

'

&

'

& , %

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';Z

' &

'

'%

'

& '% <

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';C

' &

'

&

'

'; '; =

C

'+

"

<*,C

'

'%C

'

';Z

% ,

'

'%9& %' ;

C

'+

"

<*,C

'

'%Z

'

';C

% ,

'

';

'

& %= )

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';C

% '%

'

';

'

& %( (

C

'+

"

<*,C

'

'%C

'

';C

< ,

'

'%

'

'; <) +

Z#Q8

平均总含量为
&9(=,<.

5

*

5

(由图
<

可知'

;%9)B

的

婴幼儿配方谷粉
Z#Q8

总含量为
&9&=

&

&9;.

5

*

5

'

()9<B

的

婴幼儿配方谷粉
Z#Q8

总含量为
&9&=

&

'9&.

5

*

5

'

,%9'B

的

婴幼儿配方谷粉
Z#Q8

总含量为
&9&=

&

%9&.

5

*

5

'仅有
+B

的婴幼儿配方谷粉
Z#Q8

总含量
)

%9&.

5

*

5

'婴幼儿配方谷

粉中
Z#Q8

总体含量较低(

图
<

!

<+

批婴幼儿配方谷粉
Z#Q8

含量分布

#0

5

IM@<

!

X08GM0AIG0:4:JZ#Q82:4G@4G04<+A/G23@8:J

04J/4GJ:M.I1/J/M04/

!!

不同配方婴幼儿谷粉中
Z#Q8

含量分析结果见表
<

'由

表
<

可知'平均含量最高的组分依次为
C

'+

"

'*''Z

+

C

',

"

'*(Z

+

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';Z

+

C

'+

"

'*,Z

和
C'

+

"

%*,

'

'%ZZ

(

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';Z

+

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';C

和
C

'+

"

'*'%

羟基
*,Z

<

种
Z#Q8

在所测样品中均未检出'其他
Z#Q8

组分含量较低且差异不明显(

从表
<

还可以看出'粗粮型的谷粉含有的
Z#Q8

组分种

类单一且含量最低'主要组分为
C

',

"

'*(Z

(当配料中添加含有

脂肪酸的配料时'

Z#Q8

的含量和组分均增加(当添加

XcQ

+

QDQ

配料时'

Z#Q8

主要组分为
C

'+

"

'*,Z

+

C

',

"

'*'&Z

和

C

',

"

'*(Z

$当添加奶粉+棕榈酸酯+大豆蛋白+螺旋藻+混合蛋白

等配料时'

Z#Q8

主要组分为
C

'+

"

'*''Z

+

C

',

"

'*(Z

和
C

'+

"

'*,Z

$配料

中添加复合营养素的谷粉中
Z#Q8

主要组分为
C

'+

"

%*,

'

'%ZZ

和

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';Z

(所测的
Z#Q8

含量最高的
<

个谷粉样品配方

中分别添加了螺旋藻+全脂奶粉
_

大豆分离蛋白
_

乳清蛋白

和复合营养素(螺旋藻型配方谷粉
Z#Q8

含量高可能是由

于配料螺旋藻中含有大量不饱和脂肪酸%

'+

&所致$奶粉型配

方谷粉中
Z#Q8

组分测定结果与宋立华等%

',

&报道牛乳中的

天然
Z#Q8

的组分也基本一致'因此推断婴幼儿配方谷粉的

配料可能对最终产品中反式脂肪酸种类及含量存在影响(

婴幼儿配方谷粉中的配方配料对
Z#Q8

组分和含量的影响

规律尚不清楚'有待进一步研究(

%9=

!

来源分析

由表
<

可知'配方配料的带入是婴幼儿配方谷粉中的

Z#Q8

来源之一(据文献%

%&

&

%'

&报道婴幼儿配方谷粉中的

Z#Q8

大部分是生产过程中高温条件下脂肪酸分解和发生

异构化反应产生的(

<

!

结论
本研究建立的气相色谱

*

质谱联用法可用于同步测定多

组分
Z#Q8

'该方法对分析多组分
Z#Q8

及其同分异构体具

有较好的分离效果(应用该方法测定
<+

批市售婴幼儿配方

);

第
<=
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%

期 黄
!

丽等"婴幼儿配方谷粉中多组分反式脂肪酸的同步测定
!



表
<

!

不同配方婴幼儿配方谷粉的
Z#Q8

含量a

Z/A1@<

!

Z#Q82:4G@4G04K0JJ@M@4GJ:M.I1/8:J04J/4GJ:M.I1/J/M04/ .

5

&

5

Z#Q8

组分
粗粮型

!

)h(

#

XcQ

型

!

)h'%

#

奶粉型

!

)h,

#

棕榈酸酯型

!

)h(

#

大豆蛋白型

!

)h'%

#

螺旋藻型

!

)h'

#

混合蛋白型

!

)h'

#

复合营养素型

!

)h'

#

平均含量

!

)h<+

#

C

'=

"

'*,Z

?X &9&&;) &9&&%; &9&&;' &9&&;= &9&<%& &9&'%( &9'+(< &9&'%%

C

';

"

'*'&Z

?X ?X &9&&'& &9&&=& &9&&%% &9&%<; &9&&++ &9&'=; &9&&%;

C

')

"

'*,Z

?X &9&<%& &9&&'< &9&<&% &9&';; &9&''( &9&'%' ?X &9&&('

C

'(

"

'*'&Z

?X &9&'(( ?X &9&'&< &9&&%% ?X ?X ?X &9&&&+

C

'+

"

'*)Z

?X &9&%;' &9&&+& ?X &9&&'; ?X ?X ?X &9&&;)

C

'+

"

'*,Z

?X &9%)'< &9&'&% &9%'%( &9'<') &9<'&= &9&+,) ?X &9&(%<

C

'+

"

'*''Z

&9'&'& &9'=%, &9<==' &9''(= &9%%<% '9+=(% '9%(%' &9&;%+ &9%<+<

C

'+

"

%*,

'

'%ZZ

?X &9'<<( &9&%'' &9&',( &9&%'< &9&'(( &9&&(, &9,%)& &9&);)

C

',

"

'*'&Z

?X &9%=&, &9&&%% &9&&+, &9&&=; &9&;%& &9&',+ ?X &9&'<&

C

',

"

'*(Z

&9')+% &9%'&< &9%=,= &9%<)( &9%<(& &9;<<) &9)(;( ?X &9%<=+

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';Z

?X &9')+% &9&'); &9&%%) &9&'+< ?X ?X &9,,'% &9&(<,

C

'+

"

<*,C

'

'%Z

'

';Z

?X &9&&+, ?X &9&&+, &9&&&( ?X ?X ?X &9&&&<

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';Z

?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X &9&&&&

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';C

?X &9&&,< &9&&<= &9&&)< &9&&<, &9&'(, &9&')= ?X &9&&<<

C

'+

"

<*,C

'

'%C

'

';Z

?X &9&'<< ?X ?X &9&&'' ?X ?X ?X &9&&&=

C

'+

"

<*,C

'

'%Z

'

';C

?X &9&%=; &9&&;% ?X &9&&<) ?X ?X ?X &9&&<&

C

'+

"

<*,Z

'

'%C

'

';C

?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X &9&&&&

C

%&

"

'*''Z

?X &9&&,; &9&&;; &9&'<& &9&'=( &9&+;< &9&=,+ ?X &9&&+&

C

'+

"

<*,C

'

'%C

'

';C

?X &9&%&< &9&'&= &9&<'( &9&''+ &9'''( &9&=&( &9&(,< &9&'+'

C

%%

"

'*'<Z

?X ?X &9&&&+ ?X &9&&'< &9&'&) &9&&(= &9&'=< &9&&+,

C

'+

"

'*'%

羟基
*,Z

?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X ?X &9&&&&

Z#Q

总量
&9'(') &9===( &9)))' &9=<=( &9)+=( %9,=', %9'(%= %9'+)' &9(=,<

(((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((

!

a

!

除大米外'粗粮型指配料中添加了粗粮+维生素+矿物质$

XcQ

型指配料中添加了
XcQ

+

QDQ

$奶粉型指配料中添加了乳粉$大豆蛋白型

指配料中添加了大豆蛋白$棕榈酸酯型指配料中添加了棕榈酸酯$螺旋藻型指配料中添加了螺旋藻粉$混合蛋白型指配料中添加了全脂

奶粉+大豆分离蛋白+乳清蛋白$复合营养素型指配料中添加了复合营养素包(

谷粉中的反式脂肪酸'测得平均含量为
&9(=,<.

5

*

5

'总体

含量较低'主要组分为
C

'+

"

'*''Z

+

C

',

"

'*(Z

+

C

'+

"

<*,Z

'

'%Z

'

';Z

+

C

'+

"

'*,Z

和
C

'+

"

%*,

'

'%ZZ

(婴幼儿配方谷粉中的
Z#Q8

与配方配料及生

产加工工艺条件相关'故生产过程中应严格控制工艺条件'

避免生产过程中不饱和脂肪酸转化为
Z#Q8

(婴幼儿配方谷

粉中的配方配料对
Z#Q8

组分和含量的影响规律以及生产

加工过程条件对
Z#Q8

组分和含量的影响有待进一步研究(
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