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食用油中反式脂肪酸的气—质分析法研究
张青龄

( 福建省粮油质量监测所，福建 福州 350002)

摘 要:建立气相色谱—质谱法测定食用植物油中反式脂肪酸的分析方法。食用植物油中的脂肪
酸甲酯化后，经强极性毛细管柱 SP—2560 分离，采用质谱全扫描 Scan方式得到各组分质谱图与标
准谱库做相似度检索来定性，面积归一化法定量。用所建立的方法测定了 6 种常见食用植物油中
反式脂肪酸含量，该法测定食用植物油中的反式脂肪酸含量前处理简单、快速，不需用标准品，分离
良好，反式脂肪酸测定的相对偏差均小于 8． 5%，加标回收率在 91． 5% ～ 98． 5%之间，可用于实验
室检测食用植物油中微量反式脂肪酸含量。
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Determination of trans fatty acids in edible vegetable oil by GC—MS
ZHANG Qing － ling

( Fujian Cereals ＆ Oil Quality Supervision and Inspection Institute，Fuzhou Fujian 350002)

Abstract: A method for the determination of trans － fatty acids in vegetable oil by GC—MS was devel-
oped． After methyl esterification，the fatty acid in vegetable oil was separated by SP—2560 column，
qualified by GC—MS with Scan monitoring，determined by area normalization． The method has been suc-
cessfully applied in determination of trans － fatty acids in 6 vegetable oils． The method was simple in pre
－ process，rapid，without standard sample． The RSD was within 8． 5%，the recovery 91． 5% ～98． 5% ．
It can be applied in the lab．
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随着近几年国内外对反式脂肪酸的深入研究，

食品中反式脂肪酸的危害引起了广泛的关注，过量

摄入反式脂肪酸对人体健康产生重大威胁
［1］。食

用植物油中的反式脂肪酸是在其精炼脱臭过程中产

生的，它的生成随时间和温度的增加而增加，在恒定

的时间下，温度对氢化作用的大小与油的品种、质量
以及脱臭塔的设计、制造材料等因素有关［2 － 3］。红
外吸收光谱法是一种使用较早的检测反式脂肪酸的

方法，后来发展了傅立叶变换近红外法，这种方法比

最初的红外吸收光谱法更方便、准确。毛细管气相
色谱法是测定反式脂肪酸的常见方法，它可以有效

地分离各种顺、反脂肪酸，利用标准品定性和定量，
灵敏度较高，准确性较好，目前应用较多［4 － 9］。也有
运用毛细管气相色谱和红外光谱结合技术来提高反

式脂肪酸检测的准确性
［10］。另有液相色谱法和气

质联用法，但目前在国内运用较少。本文应用气相
色谱—质谱法检测食用植物油中反式脂肪酸，选择

合适的分离条件，使每种顺、反脂肪酸甲酯得到满意
的分离;建立快速简捷的前处理过程; 不需用标准

品，通过谱库对比定性，保证测定结果的准确性，旨

在探索一种方便而准确的油脂中反式脂肪酸的检测

方法，以监控改善油脂精炼工艺，指导油脂的消费。
1 材料与方法
1． 1 材料和仪器
花生油;大豆油; 芝麻油; 菜籽油; 橄榄油; 茶籽

油;苯、石油醚( 沸程 60 ～ 90 ℃ ) 、甲醇均为色谱纯;
氢氧化钾为分析纯; 岛津 GC—MS 2010plus; 离
心机。
1． 2 色谱及质谱条件
色谱柱: SP—2560 ( 100 m × 0． 25 mm × 0． 20

μm) 弹性石英毛细管柱; 汽化室温度 250 ℃ ; 柱箱:
初始温度 160 ℃，保持 5 min 后，以 2 ℃ /min 的升
速，经 30 min 至 220 ℃，保持 10 min; 载气: 高纯氦
气，分流比为 40 ∶ 1，恒线速度 20． 9 cm /s，进样量:
1． 0 μL。
质谱条件: EI 离子源，电子能量 70 ev，采集方
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式:全扫描 Scan，质量扫描范围 40 ～ 390 amu，离子
源温度 200 ℃，接口温度 220 ℃，标准质谱图库
NIST08 版。
1． 3 样品前处理
称取 100 mg 样品于 10 mL 试管中，加入 2 mL

苯—石油醚 ( 1 + 1 ) ，摇匀。加入 2 mL 0． 4 M 的
KOH—甲醇溶液，振摇，至澄清无油滴，加饱和氯化
钠水溶液至刻度，静置分层，将上清液转移至 10 mL
离心管中，于离心机上以 2000 r /min 的转速离心沉
淀10 min，取上清液进样。
2 结果与讨论
2． 1 前处理萃取溶剂的选择
油脂不溶于甲醇，通常油脂中脂肪酸的酯化反

应非常缓慢，加入溶剂苯使二者融合成均相，可大大

提高反应速度
［11 － 13］。实验选用苯—石油醚( 1 + 1 )

作为脂肪酸萃取试剂，选用 0． 4 M的 KOH—甲醇溶
液为脂肪酸甲酯化试剂，可使油脂脂肪酸的甲酯化

进程快速且完全。
2． 2 反式脂肪酸的定性
实验选用 SP—2560 弹性石英毛细管柱，其高度

取代的氰丙基硅氧烷固定相，有非常高的极性，对于

位置异构和几何异构有极高的选择性，油脂中各个

顺反脂肪酸得以很好的分离。
脂肪酸通常采用样品脂肪酸甲酯的保留时间与

标准品的保留时间进行比较来定性，而油脂中多种

顺反脂肪酸甲酯出峰繁多，保留时间相近，只要色谱

条件有细微的改变，就会影响这类脂肪酸甲酯的相

对保留时间，增加定性难度。实验利用质谱全扫描
Scan方式得到各组分质谱图与标准谱库做相似度
检索，确定了碳数不同或碳数相同但双键数目不同

的脂肪酸;至于质谱图相似定性相同的峰有两类，一

是碳数相同且双键数目相同的各个脂肪酸顺反异构

体，二是双键数目相同但双键位置不同的异构体，对

于前者，实验根据脂肪酸的色谱保留时间规律进一

步定性，即:碳数和双键位置相同的脂肪酸，反式异

构体先出峰，顺式异构体后出峰［7］; 而对于后者，实

验是将位于顺式 C16 ∶ 0 到顺式 C16 ∶ 1 之间且谱库
检索为 C16∶ 1 的脂肪酸甲酯峰定性为反式 C16∶ 1;
将位于顺式 C18∶ 0 到顺式 C18∶ 1 之间且谱库检索
为 C18∶ 1 的脂肪酸甲酯峰定性为反式 C18∶ 1; 将位
于顺式 C18 ∶ 1 到顺式 C18 ∶ 2 之间且谱库检索为
C18∶ 2的脂肪酸甲酯峰定性为反式 C18∶ 2;将位于顺
式 C18∶ 2 到顺式 C18∶ 3 之间且谱库检索为 C18 ∶ 3
的脂肪酸甲酯峰定性为反式 C18∶ 3。样品大豆油的
脂肪酸分离总离子流图如图 1，其中大豆油中反式
亚油酸质谱图如图 2，反式亚麻酸的质谱图如图 3。

2． 3 反式脂肪酸的定量
脂肪酸同系物的响应值相近，样品中各个组分

全部出峰并分离完全，采用面积归一化法计算各反

式脂肪酸的相对含量来表示其含量。
2． 4 重复性试验及加标回收试验
取 100 mg大豆油，按 1． 3 方法，进行 5 次的重

复试验，考察其中的反式亚油酸和反式亚麻酸测定

的精密度，结果见表 1。
表 1 样品大豆油中反式亚油酸和反式亚麻酸精密度实验 %

大豆油 测定次数
测定质量

百分比

平均质量

百分比

相对

偏差

反式

亚油酸

1 0． 81

2 0． 89

3 0． 78 0． 85 8． 11

4 0． 82

5 0． 95
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续表 %

大豆油 测定次数
测定质量

百分比

平均质量

百分比

相对

偏差

反式

亚麻酸

1 2． 03

2 2． 16

3 2． 43 2． 20 7． 54

4 2． 07

5 2． 30

取 100 mg大豆油，按 1． 3 方法，对其中的反式亚
油酸、反式亚麻酸进行加标回收试验，结果见表 2。

表 2 样品大豆油中反式亚油酸和反式亚麻酸回收实验 %

大豆油
平均质量

百分比

加标质量

百分比

测定质量

百分比
回收率

反式亚油酸
0． 85 1． 0 1． 79 94． 0

0． 85 2． 0 2． 68 91． 5

反式亚麻酸
2． 20 1． 0 3． 14 94． 0

2． 20 2． 0 4． 17 98． 5

结果显示，测定的相对偏差均小于 8． 5%，加标
回收率在 91． 5% ～98． 5%之间，测定其反式脂肪酸
含量的精确度达到较高的要求，该方法的重现性较

好，准确度符合要求。
2． 5 方法验证
准确称取 98． 0 mg 新鲜的特级初榨橄榄油( 确

认不含反式亚油酸或反式亚麻酸) ，准确加入标准
物质反式亚油酸和反式亚麻酸各 1． 0 mg，组成含反
式亚油酸和反式亚麻酸各 1． 0%的标准油样品。按
1． 3 方法，进行 5 次的重复试验，其中的反式亚油酸
和反式亚麻酸的测定结果见表 3。
表 3 标准油样品中反式亚油酸和反式亚麻酸含量

标准油样品 测定次数
测定质量

百分比 /%
平均质量

百分比 /% 标准偏差

反式

亚油酸

1 0． 95

2 0． 92

3 1． 08 0． 95 0． 078

4 0． 87

5 0． 95

反式

亚麻酸

1 0． 92

2 0． 90

3 1． 02 0． 96 0． 048

4 0． 98

5 0． 97

采用 t检验法，对该法的可靠性进行检验:反式
亚油酸和反式亚麻酸的计算 t 值分别为 1． 43 和
1． 86，据自由度为 4，置信度为 95%时，查 t值表 t值
为 2． 78，则计算 t值小于查表 t值，说明采用该方法

测定的平均值与真值之间无显著差异，可信任用该

法得到的数据。
2． 6 样品测定
六种常见食用植物油中反式脂肪酸的含量见

表 4。

表 4 六种食用植物油中反式脂肪酸的含量 %

反式脂肪酸 大豆油 花生油 芝麻油 橄榄油 茶籽油 菜籽油

反式脂肪

总百分含量
3． 09 0． 15 1． 20 0． 19 0． 04 2． 25

t － C16∶ 1 － 0． 04 0． 03 0． 19 0． 04 0． 04

t － C18∶ 1 0． 04 － 0． 21 － － 0． 12

t － C18∶ 2 0． 85 0． 07 0． 69 － － 0． 62

t － C18∶ 3 2． 20 0． 04 0． 27 － － 1． 47

在所检测的样品中大豆油和菜籽油的反式脂肪

酸含量较高，其次是芝麻油、花生油、橄榄油和茶籽
油。而大豆油和菜籽油的反式脂肪酸以 t － C18 ∶ 2
和 t － C18∶ 3 为主，占反式脂肪酸总量的 90%以上;
橄榄油和茶籽油中的微量反式脂肪酸主要是 t －
C16∶ 1。上述检测结果与文献［1，7 － 8］

检测方法得到

的结果基本一致。
3 结 论
采用气相色谱—质谱法测定食用油中反式脂肪

酸，前处理简单，不需用标准品，反式油酸测定的相

对偏差均小于 8． 5%，加标回收率在 91． 5% ～
98． 5%之间，该方法的精密度较高，准确度较好，能
满足实际样品检测的要求。
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