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油脂安全

压榨植物油溶剂残留量超标问题研究
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摘要!压榨植物油在生产加工过程中不加六号溶剂!但抽检时发现!有些压榨植物油会出现六号溶

剂超标的检测结果& 通过对不同温度加热 &" 13> 的不含溶剂残留的压榨植物油研究发现!超过

#!"=加热处理的压榨植物油会检出溶剂!经 SL%aH 分析确证为戊烷& 在实际检验工作中很容

易将该烷烃类物质误认为是六号溶剂残留&

关键词!物理压榨#溶剂残留#戊烷
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;;目前&食用植物油的制取一般有两种方法(压榨

法和浸出法' 其中&压榨法是采用物理压榨方式从

油料中榨取油的方法&压榨法制油不加溶剂&也不需

要脱溶!浸出法则是应用萃取的原理&选用溶解油脂

的有机溶剂$六号溶剂%&通过与油料的接触$浸泡

或喷淋%&使油料中的油脂被萃取出来' 理论上&压

榨法生产的食用植物油没有溶剂残留&只有浸出法

生产的植物油可能会有溶剂残留' 我国的食用油产

品标准 $如 SEcG#-&(-!"", .菜籽油/+SEcG

#-&$-!""& .棉籽油/等标准% 对溶剂残留进行了

规定&采用浸出工艺生产的植物油溶剂最大允许残

留量小于等于 -" 1PĉP!采用压榨工艺生产的植物

油溶剂最大允许残留量为不得检出 $压榨法中溶剂

残留量 #" 1PĉP时即视为未检出%

)# %!*

' 然而&在

实际检验工作中发现&完全采用压榨法生产的食用

植物油也有出现溶剂残留超标的问题' 张风梅

等)&*研究发现&压榨植物油中溶剂残留可能是由于

生产过程中脱水干燥环节温度偏高造成的' 本研究

为了进一步确认温度对压榨植物油中溶剂残留的影

响&以未检出溶剂残留的压榨植物油为原料&通过不

同温度加热冷却后检测溶剂残留&并采用气质联用

技术$SL%aH%对该溶剂残留物进行定性分析&以

期为压榨食用植物油的品质提供技术保障'

:;材料与方法

#8#;试验材料

压榨植物油!六号溶剂标准溶液)ER&-..*&#"

1Pc1I!GW29O#&#" JHd气相色谱 %质谱联用仪!岛

津SL%!"#" ?45A气相色谱仪!*J+检测器'

#8!;试验方法

#8!8#;样品制备

称取按参考文献),*检测不含溶剂残留的压榨

植物油样品共 !, 份&各 #"8" P$精确到 "8"# P%&每

& 份为 # 组&共分成 ' 组' 其中 # 组直接进行检测!

,"#
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其他 $ 组分别在 -"+$"+."+#""+#!"+#-"+#'"=加

热 &" 13>&冷却后待分析'

#8!8!;标准工作溶液配制

称量 #"8" P$精确到 "8"# P%不含溶剂残留的基

体植物油 ' 份于 !" 1I顶空进样瓶中&再用微量注

射器迅速加入 "+-+#"+!"+&"+,"+-"+#""

!

I的六号

溶剂标准品&密封后&得到含量分别为 "+-+#"+!"+

&"+,"+-"+#"" 1PĉP的基体植物油标准溶液'

#8!8&;分析条件

参考文献), %'*并进行改进'

#8!8&8#;顶空分析条件

待测样(#" 1I!平衡温度(-"=!定量环温度(

#""=!传输温度(##"=!循环时间( ( 13>!平衡时

间( &" 13>!加压时间("8"- 13>!定量环充满时间(

"8#- 13>!定量环平衡时间( "8#" 13>!进样时间(

#F"" 13>!进样体积(# 1I'

#8!8&8!;气相色谱分析条件

柱温 $"=!进样口温度 !""=!氢火焰电离

$*J+%检测器&检测器温度 !-"=!L+%(!, 弹性石

英毛细管柱$&" 1f"8!- 11f"8!-

!

1%!载气为

高纯氮气&流速 #8" Ic13>!氢气流速 ," 1Ic13>!空

气流速 ,"" 1Ic13>!尾吹气流速 #- 1Ic13>!分流比

#g!"'

#8!8&8&;气%质联用仪分析条件

柱温($"=!进样口温度(!-"=!四极杆温度(

#-"=!离子源温度(!&"=!B?%-aH弹性石英毛细

管柱 $ &" 1f"8!- 11f"8!-

!

1%!BO流速(

# 1Ic13>!分流比(#g!"!溶剂延迟(& 13>! 信号采

集模式为选择性扫描模式$HJa%'

<;结果与讨论

!8#;六号溶剂标准溶液SL谱图及标准曲线

六号溶剂标准溶液SL谱图见图 #'

图 :;六号溶剂标准OH谱图

;;由图 # 可以看出&六号溶剂呈现出特征"五指#

峰&峰型较好&且分离效果佳' 将不同含量的六号溶

剂标准工作溶液进行 SL分析&以六号溶剂含量为

纵坐标&SL谱图中 - 个峰面积之和为横坐标绘制标

准曲线' 结果发现&六号溶剂含量与 - 个峰面积之

和在 " <#"" 1PĉP范围内线性关系良好&得到标准

曲线方程为Mp#8$, f#"

%,

Si"8'.!&"p"F... -'

!8!;样品处理前后变化

!8!8#;SL结果分析

图 ! <图 . 为样品加热处理前后 SL谱图' 从

图 ! <图 ( 可看出&样品加热前以及在 -" <."=加

热处理后&样品中溶剂残留均为未检出&而 #""=加

热样品中出现少量溶剂残留峰&但含量小于 #" 1PĉP&

视为未检出&从图 $ <图 . 可看出&#!" <#'"=条件

下加热样品中溶剂残留量随着温度升高明显增加&

含量远大于 #" 1PĉP&同时溶剂峰数量有所增加'

但通过与六号溶剂标准谱图进行比较发现&这些加

热后新出现的峰出峰时间先于六号溶剂&因此可判

断其并非六号溶剂峰&但由于其处于六号溶剂峰附

近&实际检验过程中&如果色谱条件选择不当&很容

易形成干扰&造成误判'

图 <;未经加热处理样品OH谱图

图 ?;BMP加热处理后样品OH谱图

图 A;WMP加热处理后样品OH谱图
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图 B;[MP加热处理后样品OH谱图

图 C;:MMP加热处理后样品OH谱图

图 W;:<MP加热处理后样品OH谱图

图 Z;:BMP加热处理后样品OH谱图

图 [;:ZMP加热处理后样品OH谱图

!8!8!;SL%aH定性分析

对六号溶剂以及 #'"=加热处理后出现的溶剂

残留新组分进行 SL%aH 分析&结果见图 #" <图

#&' 由图 #" <图 #& 对比可看出&该组分的确不属

于六号溶剂&但六号溶剂的离子碎片峰在该组分中

几乎均存在&只是丰度比存在差异&说明其结构与六

号溶剂具有一定相似性&经与化合物谱库匹配&该化

合物主要成分化学式为戊烷$L

-

B

#!

%&相似匹配度

高达 .-D'

图 :M;六号溶剂NUG谱图

图 ::;六号溶剂质谱图

图 :<;:ZMP加热处理后样品NUG图

图 :?;:ZMP加热处理后样品质谱图

?;结;论

植物油在一定温度下受热容易生成脂肪酸过氧

化物&并进一步生成烷烃类物质&由于这些挥发性烃

类物质的存在&在压榨油的质量鉴定中&很容易将其

误认为浸出油的六号溶剂残留&因而压榨油出现残

留溶剂超标的事件时有发生' 本研究发现&压榨植
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物油经 #!"=加热处理 &" 13> 即有溶剂峰出现&加

热温度越高&溶剂残留量越多&经SL%aH确证该组

分不是六号溶剂&而是主要成分为戊烷的烷烃类物

质' 为了保证压榨植物油品质&生产过程中要严格

把控温度'
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