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摘要!目的!提高含有
OVO-X/

发酵乳中脂肪检测方法的

准确性!方法!采用国家标准方法)))碱水解法#对含有

OVO-X/

发酵乳中的脂肪进行测定'通过优化碱水解法

中各关键参数"盐酸水解代替氨水水解以及碱水解法中

加入金属离子等方式#探索适用于含有
OVO-X/

发酵乳

中脂肪的检测技术!结果!

'

随着
OVO-X/

添加量的增

加#碱水解法测得含
OVO-X/

发酵乳中脂肪结果越低'

(

碱水解法中氨水体积"水解时间"水解温度"提取次数

*

个关键条件的改变#并不会对含
OVO-X/

发酵乳中脂

肪的测定产生有效影响'

)

采用
#.<

盐酸水解代替氨

水水解时#不同
OVO-X/

添加量%

$5,$=

#

$58,=

#

)5$$=

&

的发酵乳中脂肪测定结果#与碱水解法测定不含
OVO-

X/

发酵乳的结果基本一致'

*

碱水解法中加入金属离子

X/

`

"

]

`

"

O/

#̀ 时#

X/

`

"

]

` 的浓度越高#含
OVO-X/

发

酵乳的脂肪测定结果越高#并在金属离子浓度达到

$5,.71

$

<

后达到正常值#而随
O/

#̀ 浓度的增加#脂肪测

定结果先小幅提高后显著下降!结论!

OVO-X/

的添加

会使得发酵乳中脂肪测定结果偏低#可采用盐酸水解或

在碱水解法中加入
X/

`

"

]

`

#提高含有
OVO-X/

发酵乳

中脂肪测定的准确性!

关键词!羧甲基纤维素钠'发酵乳'脂肪'检测
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发酵乳是一种口感风味俱佳的乳制品%富含多种营

养成分%具有促进消化+防止乳糖不耐+降低胆固醇等多

种功效%深受广大消费者的喜爱)

)P*

*

&目前%发酵乳的消

费比例在中国液态乳制品中已高达
,$=

)

,

*

&

脂肪含有
#$$

多种不同类型的脂肪酸和大量甘油三

酯%是发酵乳中风味物质及营养功效的主要来源)

'P&

*

%同

时也是发酵乳产品质量监测的重要指标%其在发酵乳中
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最常用的国家标准检测方法为碱水解法)

+P)$

*

&但是在实

际工作中发现%采用碱水解法测定含有羧甲基纤维素钠

!

OVO-X/

"的发酵乳中脂肪时%结果显示偏低&由于发酵

乳在生产过程中%通常会添加各类稳定剂保障其酸性体

系的稳定性%而
OVO-X/

作为一种离子型纤维素胶%具有

增稠+持水+乳化+悬浮等功能特点)

))

*

%可防止酪蛋白聚集

沉淀分层%并且价格低廉来源 广%被 广 泛 使 用 和 研

究)

)#P)%

*

&但暂未发现关于
OVO-X/

影响发酵乳中脂肪

测定的相关研究报道%仅宋艳梅等)

)*

*研究表明果胶和明

胶两种不同稳定剂的添加使得发酵乳中脂肪测定结果偏

低&因此%有必要深入了解
OVO-X/

的添加对发酵乳中

脂肪检测的影响&

研究拟通过深入分析碱水解法测定发酵乳中脂肪的

技术原理%对含
OVO-X/

的发酵乳中脂肪测定偏低进行

溯源分析%并对脂肪检测方法进行特定条件优化%以期开

发出具有更高准确度的含
OVO-X/

发酵乳中脂肪的检测

方法%为日常检测判定提供新的技术思路%也为未来国标

的修订提供参考依据&

)

!

材料与方法
)5)

!

材料与仪器

)5)5)

!

材料与试剂

全脂纯牛奶#蒙牛乳业!集团"股份有限公司$

#$

款市售风味发酵乳#德人牧香+光明+蒙牛+伊利+

认养一头牛+德亚+君乐宝等多家企业不同系列产品!其

中两款含
OVO-X/

"%市售$

蔗糖#成都太古糖业有限公司$

发酵菌粉!保加利亚乳杆菌+嗜热链球菌"#昆山佰生

优生物科技有限公司$

羧甲基纤维素钠#食品级%河南万邦化工科技有限

公司$

氨水+无水乙醇+无水乙醚+石油醚 !沸程
%$

"

'$c

"+盐酸+氯化钠+氯化钾+氯化钙#分析纯%国药集团

化学试剂有限公司&

)5)5#

!

主要仪器设备

电子天平#

(W-#%*

型%丹佛仪器北京有限公司$

食品均质器#

(̂-

$

型%上海昆虫科技开发公司$

生化培养箱#

!T)),"#

型%德国
!049DF

公司$

毛式抽脂瓶#容量
)$$.<

%合肥市三元化玻仪器有

限公司$

电热恒温水浴锅#

Q\(-#&

型%上海一恒科学仪器有

限公司$

电热鼓风干燥箱#

TQN-+#*$M

型%北京市永光明医

疗仪器厂&

)5#

!

方法

)5#5)

!

制备含
OVO-X/

的发酵乳
!

将脂肪含量为

%5+)

H

(

)$$

H

的全脂纯牛奶等量取样
8

份%分别加入不同

量的
OVO-X/

%配制成
OVO-X/

添加量分别为
$5$$=

%

$5)$=

%

$5#,=

%

$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

%

)5#,=

的牛奶样

品%再加入
'=

的蔗糖&将配制好的样品在
%$V[/

下均

质处理%

)$&c

灭菌
),.04

%取出后冷却至
*$

"

*,c

备

用&各样品按
)

H

(

<

依次加入发酵菌粉%充分搅拌混匀%

放入
*#c

恒温培养箱中发酵
&:

%取出后放入
*c

冰箱

贮藏待测&

)5#5#

!

碱水解法关键条件的优化
!

对
N!,$$+5'

'

#$)'

第三法碱水解法中关键条件进行优化调整&选择氨水体

积+水解温度+水解时间+提取次数
*

个关键试验参数%通

过依次改变其中一个参数的水平条件%保持其他参数与

国标方法相同!氨水体积
#5$.<

%水解温度
',c

%水解时

间
#$.04

%提取次数
%

次"的情况下%对
OVO-X/

添加量

为
$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

的
%

个发酵乳样品逐一进行脂

肪分析检验&其中%氨水体积的优化水平有
*5$

%

'5$

%

&5$.<

$水解温度的优化水平有
8,

%

&$

%

&,c

$水解时间

优化水平有
%$

%

*,

%

'$.04

$提取次数的优化水平有
*

%

,

%

'

次&最终对比条件优化后结果与国标方法结果的区别&

)5#5%

!

盐酸水解对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定的影响

参照碱水解中的参数条件%使用盐酸替代氨水进行

酸水解提取发酵乳中的脂肪&以市售含有
OVO-X/

的

#

款发酵乳产品%及
OVO-X/

添加量分别为
$5$$=

%

$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

的自制发酵乳为研究对象%各取

,

份平行样品%分别对应添加
#5$

%

*5$

%

'5$

%

&5$

%

)$5$.<

,

个体积梯度的盐酸%之后从水浴水解步骤开始按碱水解

法中步骤操作&最后对比各试验条件下的检测结果%考

察盐酸水解对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定的适用性&

)5#5*

!

碱水解法中加入金属离子对含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪测定的影响
!

由于
OVO-X/

是一种聚电解质%当溶液

中离子强度改变时%其黏度特性也会发生改变)

),

*

%因此%针

对
OVO-X/

含量不同!

$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

"的发酵乳%分

别加入
$5$$

%

$5$)

%

$5$,

%

$5)$

%

$5#$

%

$5,$

%

)5$$.71

(

<X/O1

+

]O1

+

O/O1

#

溶液%然后采用碱水解法对含有不同种类+不同

浓度金属离子的样品进行脂肪测定%对比分析各金属离子

对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定的影响&

#

!

结果与分析
#5)

!

基于国标碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中脂肪的

结果分析

!!

依据
N!,$$+5'

'

#$)'

碱水解法对
#$

款市售风味发

酵乳及自制
OVO-X/

含量不同的发酵乳进行脂肪测定%

结果见表
)

&结果显示%以
OVO-X/

为主要添加剂的两款

产品!编号
)

和编号
#

"脂肪检测结果分别为
#5%%

%

#5%,

H

(

)$$

H

%远低于标示值
#58

%

%5#

H

(

)$$

H

%并且
N!

)+%$#

'

#$)$

1食品安全国家标准
!

发酵乳2规定风味发

酵乳的脂肪含量不得低于
#5,

H

(

)$$

H

%由此可判定上述

两款产品脂肪不合格&而其余产品的脂肪检测结果则与

(#

安全与检测
(MR">Z UWX(["O>WSX

总第
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期
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年
,

月
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表
)

!

#$

款市售风味发酵乳中脂肪测定结果

>/31D)

!

TD@DF.04/@074FD?A1@?7CC/@04#$67..DF60/1

C1/G7FCDF.D4@D9.01I

H

#

)$$

H

编号 标示值 实测值 编号 标示值 实测值

) #58 #5%% )) %5* %5#8

# %5# #5%, )# #5+ #58&

% %5# %5), )% %5, %5*)

* %5$ %5$) )* %5& %58$

, %5$ #5+8 ), %5# %5$+

' *5# *5)8 )' #58 #588

8 %5# %5#, )8 %5) #5+8

& %5, %5*) )& %5, %5,#

+ %5' %5,% )+ %5% %5)+

)$ %5$ %5$* #$ #5& #5&'

其标示值接近%且均符合产品标准合格要求%产品配料表

显示%其余产品并未添加
OVO-X/

%大部分以羟丙基二淀

粉磷酸酯+乙酰化淀粉二磷酸酯+果胶+琼脂等作为主要

增稠剂&

!!

此外%通过对
OVO-X/

添加量为
$5$$=

%

$5)$=

%

$5#,=

%

$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

%

)5#,=

的自制发酵乳中脂

肪含量进行测定&检测过程中发现%不含
OVO-X/

的对

照样管壁上光滑无附着物%含
$5)$=

和
$5#,=OVO-X/

的毛式脂肪管壁上有少量细小颗粒状物质%但添加量超

过
$5,$=

后%毛式脂肪管壁上开始呈现胶状物质%且随着

OVO-X/

添加量的增加%胶状物质增多%当添加量达到

)5#,=

时%胶状物质已基本覆盖整个管壁&

从脂肪测定结果!图
)

"可知%当
OVO-X/

添加量低于

$5#,=

时%脂肪检测结果基本持平%无明显下降趋势%但当

OVO-X/

添加量达到
$5,$=

时%脂肪含量明显下降%为

%58*

H

(

)$$

H

%比 未 添 加
OVO-X/

的 发 酵 乳 下 降

$5)8

H

(

)$$

H

%而
OVO-X/

添 加 量 为
$58,=

%

)5$$=

%

)5#,=

的 发 酵 乳 脂 肪 结 果 则 分 别 为
%5,'

%

%5%+

%

%5$,

H

(

)$$

H

%差值最高达到
$5&'

H

(

)$$

H

&根据
N!

,$$+5'

'

#$)'

第三法规定%当样品脂肪含量
,

,=

时%同

一样品两次测定结果的绝对差值不应超过
$5)

H

(

)$$

H

%

当
OVO-X/

添加量达到
$5,$=

后%脂肪检测结果随
OVO-

X/

添加量的增加而明显减小%远超出标准要求范围&说

明
OVO-X/

的加入可能造成国家标准方法碱水解法对发

酵乳中脂肪检测结果偏低%甚至造成产品的不合格判定&

#5#

!

碱水解法关键条件的优化对含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪测定的影响

!!

在国标方法的基础上%逐一对碱水解法中氨水体积+

水解温度+水解时间+提取次数
*

个关键条件进行优化调

整%对
OVO-X/

添加量为
$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

的发酵乳

中脂肪进行测定%结果见图
#

&从图
#

可以看出%随着氨

图
)

!

不同
OVO-X/

含量的发酵乳脂肪测定结果

R0

H

AFD)

!

TD@DF.04/@074FD?A1@?7CC/@04CDF.D4@D9.01I

L0@:90CCDFD4@OVO-X/674@D4@

水体积的增加+水解温度的提高+水解时间的延长+提取

次数的增加%不同
OVO-X/

添加量水平下发酵乳中脂肪

的测定结果无明显变化规律%均未提高%并且每个试验条

件变化下脂肪测定结果间的偏差值均在
$5)

H

(

)$$

H

的范

围内&由此可见%碱水解法中关键条件的参数变化对含

OVO-X/

发酵乳中脂肪检测结果不会产生明显影响%可

能与
OVO-X/

的化学特性及发酵乳中脂肪的存在形式

有关&

乳中脂肪主要由酪蛋白包裹以脂肪球的形式存

在)

)'P)8

*

%碱水解法通过氨水破坏酪蛋白膜而使脂肪球游

离出来%再用有机试剂进行提取%而
OVO-X/

在发酵乳中

的功能作用是通过其胶体特性吸附在酪蛋白表面形成交

联网状结构%产生静电排斥和空间位阻作用使发酵乳体

系达到稳定)

)&

*

)*

&因此%针对含有
OVO-X/

发酵乳中脂

肪的提取%必须先破坏
OVO-X/

的胶体作用&但
OVO-

X/

黏度在
E

Q'

"

+

时最大%

E

Q8

时保护胶体性最佳%

E

Q

为
)$

或更高时%对黏度影响较小甚至有微小增高现

象)

)+P#$

*

%因此%碱水解环境基本不影响
OVO-X/

的胶体

性及黏度%使得碱水解过程中氨水很可能无法充分水解

酪蛋白%使得脂肪无法得到充分释放游离%造成脂肪抽提

不完全&而且
OVO-X/

添加量越高%胶体覆盖吸附酪蛋

白越全面%有机溶剂抽提过程中不溶的胶状物质越多%脂

肪得到充分水解游离及完全抽提的概率越小%使得测定

结果越低&因此%在碱性环境不变的情况下%以及无其他

影响
OVO-X/

化学特性的因素存在下%仅通过改变氨水

体积+水解温度+水解时间以及抽提次数%并不会对脂肪

的测定产生有效影响&

#5%

!

盐酸水解对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定的影响

在碱水解法中各参数条件不变的情况下%用不同体

积的盐酸代替氨水对含
OVO-X/

的发酵乳进行脂肪测

定%结果见表
#

&由表
#

可知%

#.<

盐酸水解时%不含

OVO-X/

的发酵乳中脂肪测定结果%与碱水解法测定结

)#

"
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图
#

!

碱水解法中关键条件优化对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定结果的影响

R0

H

AFD#

!

TD@DF.04/@074FD?A1@?7CC/@04CDF.D4@D9.01IL0@:OVO-X/3

B

7

E

@0.0K/@074@D?@7C

ID
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/F/.D@DF04/1I/10:

B

9F71

B

?0?

果基本一致%并且
OVO-X/

添加量为
$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

时%

# .<

盐 酸 水 解 结 果 分 别 为
%5+$

%

%5&+

%

%5+#

H

(

)$$

H

%与碱水解法测定不含
OVO-X/

发酵乳的结

果偏差最高为
$5$#

H

(

)$$

H

%在国标规定的
$5)

H

(

)$$

H

的

允差要求内%可认为检测结果一致&同时%采用
#.<

盐

酸对市售两款含有
OVO-X/

的产品进行水解%其脂肪测

定结 果 分 别 为
#58%

%

%5))

H

(

)$$

H

%与 标 示 值
#58

%

%5#

H

(

)$$

H

接近&但随着盐酸体积的增加%脂肪测定结果

逐渐提高%

*.<

时%检测结果提高了
$5$*

"

$5$&

H

(

)$$

H

%

但基本还在偏差要求范围内%但当盐酸体积增至
'.<

时%

脂肪检测结果有了明显提升%偏差均超过了
$5)

H

(

)$$

H

%

最高达到
$5)+

H

(

)$$

H

%当体积增至
&

%

)$.<

时%结果基

本稳定%但偏差最高达到
$5#8

H

(

)$$

H

%并且提取物中出

现黑色焦状物&

!!

试验结果表明%参照碱水解法中的参数条件%可采用

#.<

盐酸替代氨水水解含
OVO-X/

的发酵乳%其脂肪测

定结果即可到达正常值&根据相关研究)

#)

*

%当
E

Q

降低

时%

OVO-X/

体系部分负电荷得到中和%分子链卷曲%黏

表
#

!

不同体积盐酸水解对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定结果的影响

>/31D#

!

TD@DF.04/@074FD?A1@?7CC/@04CDF.D4@D9.01I674@/0404

H

OVO-X/3

B

:

B

9F71

B

?0?L0@:90CCDFD4@G71A.D?7C

:

B

9F76:17F06/609

H

#

)$$

H

盐酸体

积(
.<

OVO-X/

含量

$5$$=

结果/ 偏差3

$5,$=

结果/ 偏差3

$58,=

结果/ 偏差3

)5$$=

结果/ 偏差3

市售含
OVO-X/

产品

)

号

结果/ 偏差6

#

号

结果/ 偏差6

#5$ %5+% $5$# %5+$ P$5$) %5&+ P$5$# %5+# $5$) #58% $5*$ %5)) $58'

*5$ %5+8 $5$' %5+& $5$8 %5+, $5$* %5+' $5$, #58# $5%+ %5)8 $5&#

'5$ *5)$ $5)+ *5$+ $5)& *5$' $5), *5$8 $5)' #58+ $5*' %5#& $5+%

&5$ *5)* $5#% *5)8 $5#' *5)' $5#, *5)% $5## #5+) $5,& %5*# )5$8

)$5$ *5)' $5#, *5)* $5#% *5)# $5#) *5), $5#* #5+* $5') %5%+ )5$*

!

l

!

/5

对应体积下盐酸水解脂肪测定结果$

35

盐酸水解与碱水解法测定不含
OVO-X/

发酵乳结果的差值%碱水解法测定不

含
OVO-X/

发酵乳中脂肪的测定结果为
%5+)

H

(

)$$

H

$

65

盐酸水解与碱水解法测定市售含
OVO-X/

产品结果的差值%

碱水解法测定市售含
OVO-X/

产品
)

号和
#

号中脂肪的测定结果分别为
#5%%

%

#5%,

H

(

)$$

H

&

*$

安全与检测
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总第
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期
"
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年
,

月
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度减小%

E

Q

过低时则形成
OVO-X/

游离酸而沉淀%从而

破坏了
OVO-X/

与酪蛋白的吸附%进而盐酸水解脂肪球

膜%释放脂肪&但当盐酸体积升高至
'.<

及更高时%脂

肪测定结果偏高且出现黑色焦状物%有研究)

##

*表明该现

象主要是由于分解物和水一同混入所致%当有机溶剂挥

干后%则会产生黑色焦油状物质$随着盐酸浓度的增大%

可能导致样品过度水解%同时加剧了糖类等物质的炭化%

更多分解产物混入而使检测值偏高&

#5*

!

金属离子对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪的影响

#5*5)

!

X/

`

+

]

`对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中脂

肪的影响
!

由图
%

和图
*

可知%

X/

`与
]

`的变化趋势基

本一致&

X/

`

+

]

`的浓度越高%含
OVO-X/

发酵乳的脂

肪测定结果越高%并在金属离子浓度达到
$5,.71

(

<

时%

含不同浓度
OVO-X/

的发酵乳脂肪测定值基本达到稳

定%与 不 含
OVO-X/

发 酵 乳 的 碱 水 解 测 定 结 果

!

%5+)

H

(

)$$

H

"一致&

OVO-X/

是一种阴离子型聚电解

质%通过同性电荷的静电排斥作用使得分子链得以伸展%

图
%

!

X/O1

对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪的影响

R0

H

AFD%

!

"CCD6@?7CX/O1749D@DF.04/@0747CC/@04CDF-

.D4@D9.01I674@/0404

H

OVO-X/3
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B
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9F71

B
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图
*

!

]O1

对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪的影响

R0

H

AFD*

!

"CCD6@?7C]O1749D@DF.04/@0747CC/@04CDF-

.D4@D9.01I674@/0404

H

OVO-X/3

B

/1I/10:

B

-

9F71

B

?0?.D@:79

呈现高黏度及稳定等特性)

#%

*

&研究)

)&

*

#8

)

#*

*表明%加入

X/

`

+

]

`后%溶液中离子强度发生改变%使得
OVO-X/

部

分阴离子静电场得到平衡%同性电荷的静电排斥作用减

弱%分子链卷曲体系粒径变小%黏度降低$同时%使得阴离

子聚合物
E

]/

值降低%降低了
OVO-X/

与酪蛋白的吸附

作用&因此%可能减弱了
OVO-X/

对氨水水解酪蛋白膜

的阻碍%使得脂肪测定结果随
X/

`

+

]

`浓度的增加而增

加%最终达到提取完全&

#5*5#

!

O/

#̀ 对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中脂肪的

影响
!

由图
,

可知%

O/

#̀ 对含
OVO-X/

发酵乳中脂肪测

定的影响与
X/

`

+

]

`不同&随着
O/

#̀ 浓度的增加%在低

浓度
$5$)

%

$5$,.71

(

<

时%脂肪的测定结果存在小幅的上

升%随后浓度再增加时%脂肪测定结果显著下降%甚至低

于未加金属离子时的脂肪结果&研究)

#,P#'

*表明%

O/

#̀ 的

加入%一开始时会因阳离子抵消了
OVO-X/

部分阴离子

聚合电解质效应%使其黏度降低%与酪蛋白吸附成网状结

构的能力降低%因而脂肪测定结果会部分提高%但当钙离

子增加时%高分子会通过钙发生螯合作用形成超结构%使

得
OVO-X/

黏度进一步增加%与酪蛋白的结合更加牢固%

可能导致氨水水解酪蛋白膜的效果更差%脂肪测定结果

更低&

图
,

!

O/O1

#

对碱水解法测定含
OVO-X/

发酵乳中

脂肪的影响

R0

H

AFD,

!

"CCD6@?7CO/O1

#

749D@DF.04/@0747CC/@04CDF-

.D4@D9.01I674@/0404

H

OVO-X/3

B

/1I/10:

B

-

9F71

B

?0?.D@:79

%

!

结论
当发酵乳中

OVO-X/

添加量达到
$5,$=

时%会使得

脂肪含量的检测结果明显偏低%并且碱水解法中关键条

件!氨水体积+水解时间+水解温度+提取次数"的调整%不

会提高含有
OVO-X/

发酵乳中脂肪测定的准确性&但当

采用
#.<

盐酸水解含
OVO-X/

不同添加量!

$5,$=

%

$58,=

%

)5$$=

"的发酵乳时%即可使得其脂肪测定结果趋

于正常$此外%通过在碱水解法中加入一定浓度的
X/

`或

]

`

!

$5,.71

(

<

及以上"%同样可以改善含
OVO-X/

发酵

乳的脂肪测定结果&

!$

"
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OVO-X/

的添加对发酵乳中脂肪的测定存在不利影

响%容易造成产品的不合格判定%在日常检测中%需重点关

注该现象%及时改进检测方法%避免产品误判&但是%随着

添加剂种类的增多%可能还有其他添加剂影响关键成分准

确测定的现象出现%需要对日常检测工作中的异常现象进

行及时总结%对相关添加剂的化学特性进行深入了解%从

而推动国家标准方法的改进修订%以保证产品质量的精准

判定%同时也为企业对添加剂的选择提供一定参考&
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