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摘要!为保障牛油的食用安全和风味品质!以被邻苯二甲酸二正丁酯"b'h$和邻苯二甲酸二"! $

乙基$己酯"b4Th$污染的生牛脂为原料!对其进行炼制!考察炼制条件对牛油中 b'h和 b4Th含

量的影响!采用电子鼻分析炼制条件对牛油风味的影响& 结果表明)牛油中 b'h%b4Th含量随炼

制温度%炼制时间%炼制压力和加水量的变化表现出不同的变化规律!适宜炼制条件为炼制温度

#!" f#J"p%炼制时间 #" f#K 68;%炼制压力$"B"! Qh7%加水量 ! 6UF#"" ?!在此条件下炼制的牛

油b'h和b4Th含量较低且稳定#氮氧化合物%硫化物%萜类化合物%短链烷类%醇醚醛酮类化合物

是牛油的主要风味成分& 通过线性判别分析可知!加水量%炼制压力%炼制时间对牛油风味影响

较大&
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:); <.-/*&S799D>! [=<8;8;?CD;Z8S8D;! b'h! b4Th! =9=CS[D;8C;DY=! <97\D[YR^YS7;C=

MM牛油"S799D>#是由生牛脂经提炼加工而成的一 类动物油脂$常温下呈固态+#,

$具有特殊的动物油

脂风味$被广泛用于火锅'烘焙制品等食品加工领

域+! $.,

% 塑化剂即邻苯二甲酸酯类 " _WSW798C7C8Z

=YS=[Y$hN4Y#$具有生殖毒性'生长发育毒性以及致

癌风险+J $A,

$而农用地膜'塑料袋等塑料制品的广泛

使用$使其中的塑化剂迁移至水体'土壤中$可被作
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为饲料的植物吸收$进而迁移至牛体内+& $),

$造成生

牛脂原料中 hN4Y含量超标$从而带来牛油食用安

全隐患% 目前对于食用油中塑化剂的防控主要集中

在食用植物油中$且主要为塑化剂的来源'油脂生产

过程中塑化剂的迁移及脱除方法等+#" $#.,

$而生产条

件对动物油脂中塑化剂的防控研究较少$另外$研究

生产条件对牛油风味的影响也较少% 基于此$本文

以被塑化剂邻苯二甲酸二正丁酯"b'h#和邻苯二甲

酸二"! $乙基#己酯"b4Th#污染的生牛脂为原料$

开展了炼制条件对牛油中塑化剂含量的影响研究$

同时借助电子鼻技术考察炼制条件对牛油风味物质

的影响$以期为牛油炼制工艺参数的控制提供理论

依据和技术支持%

=>材料与方法

#B#M实验材料

生牛脂"b'h和 b4Th含量分别为 "BA%'"BAK

6?FH?#$四川航佳生物科技有限公司提供%

正己烷'二氯甲烷$均为色谱纯$天津科密欧化

学试剂有限公司!乙腈$色谱纯$阿拉丁试剂有限公

司!''h'b'h'b4Th'bVbh'bVPh'bP̀ h混标$上海

安谱实验科技股份有限公司%

13Q0 $uh!"!"1,气相色谱 $质谱联用仪$

岛津企业管理有限公司!玻璃 h0N固相萃取柱

"# ?FA 6U#$上海安谱科学仪器有限公司!h4P. 电

子鼻$德国 N8[Y=;Y=公司!aD[S=c1=;8RY. 涡旋混匀

器$艾卡"广州#仪器设备有限公司!OLU超微台式

离心机$江苏金坛市金城国胜实验仪器厂!b-$

#"#0集热式恒温加热磁力搅拌器$郑州长城科工贸

有限公司!油浴锅'循环水式多用真空泵$郑州长盛

实验仪器有限公司%

#B!M实验方法

#B!B#M牛油的提取

将生牛脂解冻'斩拌并混合均匀$准确称取 #"" ?

置于圆底烧瓶中$加入一定量水$然后将圆底烧瓶置

于油浴锅中$在设定的炼制温度'炼制时间和炼制压

力条件下进行炼制$炼制完毕后过滤$得到牛油样

品$冷却后备用%

#B!B!Mb'h和b4Th含量的测定

参照1'K"")B!&#-!"#A.食品安全国家标准

食品中邻苯二甲酸酯的测定/进行牛油中塑化剂

b'h和b4Th含量的测定%

#B!B.M挥发性风味物质分析

参考文献+.,的方法并略作改变$采用电子鼻

分析牛油挥发性风味物质% 电子鼻分析条件&准确

量取 A 6U牛油样品于 !" 6U螺旋塞样品瓶中$加盖

密封$A"p加热平衡 #K 68;!电子鼻数据采集时间

%" Y$传感器清洗时间 #"" Y$载气流速 ."" 6UF68;!

每组 . 个平行% 实验所用电子鼻的 #" 个传感器及

其对应的灵敏物质如表 # 所示%

表 =>电子鼻各传感器及其对应的灵敏物质

序号 传感器名称 敏感物质

*# O#3 芳烃化合物$苯类

*! OK0 氮氧化合物

*. O.3 氨类$芳香成分

*J OA0 氢化物

*K OK3 短链烷烃$芳香成分$烯烃

*A O#0 短链烷类

*& O#O 硫化物$萜类化合物

*% O!0 醇醚醛酮类化合物

*) O!O 芳香成分$有机硫化合物

*#" O.0 长链烷烃

#B!BJM数据处理与分析

采用 [̀8?8; !"#% 软件进行实验数据处理和图

形绘制$电子鼻实验数据采用配套的 O8;QRYS=[软

件进行主成分分析和线性判别分析$通过V'Q0h00

0S7S8YS8CY!A 进行显著性分析$各因素在相同条件下

平行测定 . 次%

?>结果与分析

!B#M炼制温度对牛油中b'h和b4Th含量的影响

在炼制时间 #K 68;'加水量 ! 6UF#"" ?'炼制压

力"表压# $"B"! Qh7条件下$炼制温度分别为

#!"'#."'#J"'#K"'#A"p时$牛油中 b'h和 b4Th

含量的变化如图 # 所示%

图 =>炼制温度对牛油中!OS和!ITS含量的影响

MM由图 # 可知$b'h含量随炼制温度升高先降低

后增加$b4Th含量随炼制温度升高先略有下降然

后快速增加$#J"p时b'h'b4Th含量均最低$分别

为 "BKJ'"BKK 6?FH?$#A"p时b'h'b4Th含量均最

高$分别为 "B&)'!B.% 6?FH?% 牛油炼制过程中$脂

肪'塑化剂"b'h'b4Th#和水分从牛脂组织向外扩

散迁移的速率不同$随着炼制温度升高$水分向外扩

散迁移速率大于脂肪$从而阻碍了脂溶性的 b'h'

#!
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b4Th的溶出$使得牛油中 b'h'b4Th含量降低$

当炼制温度超过 #J"p时$牛脂组织中水分含量快速

降低$主要为脂肪向外扩散迁移$从而附带大量的

b'h'b4Th溶出$使得牛油中b'h'b4Th含量增加%

综合考虑$选择适宜的炼制温度为 #!" f#J"p%

!B!M炼制时间对牛油中b'h和b4Th含量的影响

在炼制压力 "表压 # $"B"! Qh7'加水量

! 6UF#"" ?'炼制温度 #J"p条件下$炼制时间分别

为 #"'#K'!"'!K'." 68;时$牛油中b'h和b4Th含

量变化如图 ! 所示%

图 ?>炼制时间对牛油中!OS和!ITS含量的影响

MM由图 ! 可知&b'h含量随炼制时间延长先逐

渐升高至 "BAJ 6?FH?后逐渐降低$再快速增高至

最高点""B%A 6?FH?#$!K 68;时含量最低$为 "BJ.

6?FH?!b4Th含量随炼制时间延长先逐渐降低后快

速增高$!K 68; 时含量最低$为 "BJK 6?FH?% 随着

炼制时间的延长$油渣对牛油中b'h'b4Th的吸附

作用和脂肪对 b'h'b4Th的解吸作用$使得 b'h

含量先升高后逐渐降低$b4Th含量则逐渐降低至

最低点% b'h和b4Th在水中的溶解度小+#J,

$随着

炼制的继续进行$水分含量降低$脂肪扩散迁移速率

加快$被油渣吸附的b'h'b4Th被扩散出来的脂肪

解吸而重新进入牛油中$使得炼制 !K 68; 后 b'h'

b4Th含量快速增加% 由于 b'h含量在 !" 68; 时

又升至次高点$因此选择适宜的炼制时间为 #" f

#K 68;%

!B.M炼制压力对牛油中b'h和b4Th含量的影响

在炼制温度 #J"p'加水量 ! 6UF#"" ?'炼制时

间 #K 68; 条件下$炼制压力 "表压# 分别为 "'

$"B"!' $"B"J' $"B"A' $"B"% Qh7时$牛油中

b'h和b4Th含量变化如图 . 所示%

由图 . 可知$b'h'b4Th含量随炼制压力"表

压#降低而呈先降低后增高再降低的波动变化$在

$"B"! Qh7时均最低$分别为 "BKJ'"BKK 6?FH?$在

$"B"J Qh7时均最高$分别为 #B"J'#B"" 6?FH?%

随着炼制压力降低$水分扩散迁移速率加大$脂肪扩

散迁移时水分含量较高$影响了 b'h'b4Th的溶

出$使得牛油中 b'h'b4Th含量降低!当炼制压力

小于 $"B"! Qh7时$水分扩散迁移速率进一步加

大$随着牛脂组织中水分含量的快速降低$脂肪扩散

迁移时因水分含量较低而使得牛油中 b'h'b4Th

含量逐渐增高!当炼制压力小于$"B"J Qh7时$由于

油渣对牛油中 b'h'b4Th的吸附大于脂肪对 b'h'

b4Th的解吸$使得牛油中b'h'b4Th含量又逐渐降

低% 因此$适宜的炼制压力"表压#为$"B"! Qh7%

图 B>炼制压力对牛油中!OS和!ITS含量的影响

!BJM加水量对牛油中b'h和b4Th含量的影响

在炼制温度 #J"p'炼制压力 "表压# $"B"!

Qh7'炼制时间 #K 68; 条件下$加水量分别为 "'!'

J'A'% 6UF#"" ?时$牛油中b'h和b4Th含量变化

如图 J 所示%

图 C>加水量对牛油中!OS和!ITS含量的影响

MM由图 J 可知&牛油中 b'h含量随加水量增加

上下波动且波动幅度较大$最大值为 "B&) 6?FH?$

最小值为 "BKJ 6?FH?!b4Th含量随加水量增加总

体上呈缓慢增加趋势$但增加幅度很小$加水量

% 6UF#"" ?时最大$为 "BA& 6?FH?$加水量 ! 6UF#"" ?

时最小$为 "BKK 6?FH?% 炼制过程中加入的水在牛

脂颗粒间和颗粒内的分布'结合状态以及油渣对

b'h和 b4Th的吸附'扩散出的脂肪对 b'h和

b4Th的解吸等可能是导致实验结果的主要原因$

具体影响有待进一步研究% 因此$适宜的加水量为

! 6UF#"" ?%

!BKM电子鼻测试结果分析

!BKB#M传感器载荷分析"UN#

UN可以用来区分传感器的相对重要性% 如果

某个传感器响应值接近零$则表示该传感器对于样

!!
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品的识别程度可以忽略$如果传感器响应值较高$则

该传感器对样品有一定的识别作用+#K,

% 牛油的电

子鼻UN结果如图 K 所示%

图 D>不同炼制条件的牛油电子鼻U9图

MM由图 K 可知$第一主成分和第二主成分贡献率

分别为 %&B"Ke和 )BK!e$总贡献率为 )ABK&e$说

明牛油中挥发性气味整体区分度较好% *! 对第一

主成分贡献最大$其次是 *&'*% 和 *A!*& 对第二

主成分贡献最大$其次是*A'*%% *!'*&'*A'*% 对

应的化合物分别为氮氧化合物$硫化物'萜类化合

物$短链烷类$醇醚醛酮类化合物$表明牛油中挥发

性风味差异主要是氮氧化合物'硫化物'萜类化合

物'短链烷类'醇醚醛酮类化合物的组成不同所致%

!BKB!M主成分分析"h3N#

h3N是将所提取的传感器多指标信息进行数

据转换和降维$对降维后的特征向量进行线性分类

得到二维散点图$不同炼制条件下牛油样品的 h3N

结果如图 A 所示%

图 A>不同炼制条件的牛油电子鼻S$9图

MM由图 A 可知$不同炼制条件的牛油h3N中第一

主成分"h3##'第二主成分"h3!#的贡献率分别为

%&B"Ke')BK!e$总贡献率为 )ABK&e$表明 h3#'

h3! 能较好地反映样品的整体气味信息$但不同炼

制条件"炼制温度'炼制时间'炼制压力'加水量#椭

圆区域间相互重叠交叉$说明不同炼制条件的牛油

其风味组成成分具有相似性$h3N不能对各样品进

行良好区分%

!BKB.M线性判别分析"UbN#

UbN是有监督模式的降维分析方法$目的是将

数据降维成不存在信息交叉的新数据并基本保留样

品的全部信息$使不同类别的数据尽可能分开+#A,

%

不同炼制条件下牛油样品的电子鼻UbN结果如图 &

所示%

图 E>不同炼制条件的牛油电子鼻U!9图

MM由图 & 可知$第一主成分'第二主成分的贡献率

分别为 %#B%Je和 AB)Ke$总贡献率为 %%B&)e$能

较好地反映样品的整体气味信息% 炼制温度'炼制

时间的椭圆区域之间$以及其与炼制压力和加水量

的椭圆区域互不重叠$且区分明显$说明不同炼制温

度和炼制时间的牛油其风味成分存在差异$炼制压

力与加水量的椭圆区域有重叠$说明不同炼制压力

和加水量条件下得到的牛油气味具有相似性% 从第

一主成分上看各炼制条件的影响$加水量影响最大$

炼制压力和炼制时间次之$炼制温度影响最小!从第

二主成分上看$炼制时间影响最大$其次是炼制温度

和炼制压力$最后是加水量% 根据横纵坐标贡献率

可知$炼制条件中加水量'炼制压力'炼制时间对牛

油风味影响较大%

B>结>论

"##牛油中b'h'b4Th含量随炼制条件变化呈

现不同的变化规律% 随着炼制温度的升高和炼制时

间的延长$牛油中b'h'b4Th含量总体呈现上升趋

势!随着炼制压力的降低$牛油中 b'h'b4Th含量

呈先降低后增高再降低的波动趋势!随加水量的增

加$牛油中 b'h含量呈波动趋势$b4Th含量总体

缓慢增加$但增加幅度很小% 适宜的炼制条件为炼

制温度 #!" f#J"p'炼制时间 #" f#K 68;'炼制压

力"表压# $"B"! Qh7'加水量 ! 6UF#"" ?%

"!#不同炼制条件下的牛油具有相近的风味成

分$氮氧化合物'硫化物'萜类化合物'短链烷类'醇

醚醛酮类化合物是牛油的主要挥发性成分$炼制条

件中加水量'炼制压力'炼制时间对牛油风味影响较

大% 在适宜的炼制条件下得到的牛油其 b'h含量

仍超过国家行政部门关于油脂中塑化剂最大残留量

.!
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规定""B. 6?FH?#$后续可通过精炼等工序进一步

脱除%
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