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摘要 研究了食品乳化剂二 乙酞酒石酸甘油单
、

二酸醋的制备
,

分析 了其组成和质

量指标
,

并作 了面 包焙烤试验
。

主题词 乳化剂
; 酒石酸 /二 乙酸酒石酸甘油单

、

二酸醋

中图分类号 T S Z o .2 8

0 前 言
二乙酞酒石酸甘油单

、

二酸酷 ( D i a e e t y l t a r t a r i e a e id e s t e r s o f m o n o 一

乙 d i g l y e e r id e s )简

称 D A T E M
,

按照欧共体食 品添加剂标准 EW G
一

N r
.

E 4 7 2 e 和美 国食品法规 F D A
一

C F R
.

N o
.

1 82
,

4 14 0
,

该类化合物是甘油与脂肪酸和乙酞化酒石酸的酷化产物 l[J
。

D A T E M 大量用于面包工业
,

它能改善面包品质
,

延缓面包老化
,

对增大面包体积效果

更为突出〔卜
6 〕。

尤其适用于蛋白质含量较低
、

筋力较弱的欧洲
、

亚洲小麦粉
,

对于小麦和其它

谷物的混合粉也十分有效
。

D A T E M 作为食品乳化剂
,

在欧美许多国家早 已生产并广泛使

用
,

但在国内尚未见有产品生产或出售
,

因此对它的开发具有一定的现实意义和经济价值
。

作者对 D A T E M 的合成及其质量检测进行了初步研究
。

1 实验原料
酒石酸

、

乙 酸醉
、

冰乙酸
,

均为 A R 级
。

甘油单醋
,

分子蒸馏
,

广东澄海食品助剂厂 (经测

定单醋含量 80 % )
.

2 实验方法
.2 1 D A T E M 的制备

D A T E M 的制备可以在催化剂乙酸存在下由二 乙酞酒石酸配与甘油单
、

二酸酷反应得

到 l[]
。

作者首先将酒石酸乙酞化
,

得到二乙酞酒石酸
,

再与甘油单
、

二醋作用生成 D A T E M
.

酒石酸的乙酞化反应是制备 D A T E M 的第一步
。

酒石酸和乙酸配在乙酸的催化下生成

二乙酞酒石酸配
,

它实际上与二 乙酞酒石酸共存
。

反应方程式如下
:

收稿日期
:

19 9 6
一 0 5

一

2 6
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二 乙酞酒石酸配

将酒石酸与乙酸醉按一定 比例混合均匀
,

加人一定量 乙酸
,

在搅拌下以一定温度加热一

定时间
,

即可得到二乙酞酒石酸及二乙酞酒石酸配的混合物
。

第二步反应以二乙酞酒石酸 (或酸配 )与甘油单醋作用生成 D A T E M
,

其反应方程式如

下
:
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~
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~
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二 乙酞酒石酸甘油单酷

在第一步反应的生成物中按一定 比例加人甘油单醋
,

在一定温度和真空度下反应一定

时间
。

实际操作中两步反应是连续进行的
。

反应残 留的乙酸用减压脱去
。

.2 2 乙酸基含量测定 t[]

取反应生成物试样 5 9 (准确至 l m g )
,

移人 25 oml 锥形瓶
,

悬浮于 50 ml 水中
,

加酚酞试

液 ( T S
一

1 6 7 )数滴
,

用 0
.

l m o l / L N a O H 滴定至持久粉红色终点
,

加 0
.

4 5m o l / L N a O H 溶液

2 5
.

Om l
,

塞住瓶 口
,

剧烈振摇 30 m in
.

去塞
,

用数毫升水淋洗塞子和瓶壁
,

用 0
.

Zm ol / L H CI

滴定过量的碱
,

至粉红色消失为止
。

记录耗用的 0
.

Zm ol / L H CI 的体积 ( m l )
,

以 S 表示
。

用 0
.

4 5 m o l / L N a O H 2 5
.

o m l 作空白滴定
,

记录所耗 0
.

Zm o l / L H C I 的体积 ( m l )
,

以 B

表示
。

_ _ _
* ~

, 。 , 、 , , 、 。 、 、

N X 0
.

0 4 3 X 10 0

乙既基言里 气为 ) 一 L乃 一 。 ) 入 一一一石不一一一
式中 N 为盐酸的准确摩尔浓度

; W 为试样量 ( g )
.

.2 3 面包焙烤试验

配方
:

面粉 100
,

即发干酵母 1
.

3
,

食盐 2
,

糖 3
,

猪油 2
,

乳化剂 0
.

5
,

水按粉质仪吸水量决

定
。

工艺过程
:

采用一次发酵法
。

和面一基本发酵 ( 30 C
,

80 m in
,

密闭保湿 ) ~ 分割一中间醒

发 ( 3 0
`

C
,

2 0m i n
,

密闭保湿 ) ~ 整 形 ~ 最 终醒 发 ( 4 0
’

C
,

6 0 m l n ,

R H 8 0写 ) ~ 烘烤 ( 2 2 o C
,

2 0 m i n ) ~ 冷却
.

比容测定
:

采用体积测量仪测定面包体积
。

比容 一面包体积 /面包称重 ( m l / g )

.2 4 D A T EM 产品质 l 检测

2
.

4
.

1 总酒石酸含量
、

总甘油含量
、

硫酸盐灰分
、

重金属含量 均按 F C C 方法
。

2
.

4
.

2 总 乙酸含量 在 49 样品中加人 4 m ol / L 高氯酸 10 mJ
,

用改 良型 H or t ve t 一 S ell er 蒸

馏装 置蒸馏 出 乙 酸
,

每 10 o m l 为一份
,

用 0
.

sm ol / L N a O H 滴定
,

至一 份馏出液消耗的

N a O H 溶液低于 0
.

s m l 为止
。

试样中挥发酸重一 30
.

03 X 氢氧化钠 m l 数
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2
.

4
.

3 总脂肪酸含量 在 2
.

4
.

1中得到的脂肪酸萃取液中加人无水硫酸钠并振摇
,

以除

去水分
。

过滤后 以低于 100 C 加热滤液使氯仿挥发
,

冷却后称重
。

.2 .4 4 砷 按 A O A C 方法
。

3 实验结果与讨论
3

.

1 D A T E M 的制备

3
.

1
.

1 酒石酸的 乙酞化反应 在酒石酸的乙酞化反应中
,

主要工艺条件包括反应温度
、

反

应时间
、

原料配 比 (酒石酸与乙酸配质量比 )
、

乙酸浓度等
。

作者以生成物的乙酞基含量为指

标作了 L ,

(3
`
)正交试验

,

结果列于表 1
.

实验结果表明
,

酒石酸乙酚化的最佳工艺条件按影响大小依次为
:

酒石酸与乙酸配比例

1 , 2
.

2 5 ; 反应温度 55 C ;反应时间 3 Om in ; 乙酸浓度 0
.

3%
.

在此条件下反应生成物的乙酞

基含量为 22
.

82 %
.

3
.

1
.

2 二 乙 统酒石 酸与甘油单醋的合成 二 乙酞酒石酸与甘油单醋的合成是第二步反

应
,

主要工艺条件为反应温度
、

反应时间
、

真空度以及甘油单醋用量等
。

在实际操作 中
,

第一

步反应和第二步反应是连续进行的
,

因而甘油单醋的用量采用与酒石酸的相对量表示较为

方便
。

实验以焙烤试验中面包 比容作为考核指标
,

作了 L g

(3
`
) 正交试验

,

结果见表 2
.

表 1 二乙酞酒石酸合成正交试验结果 表 2 D A T E M 合成正交试验结果

因素
催化剂 反应温度 反应时间 酒石酸

,

乙酸酥

浓度 ( % ) ( C ) ( m : n ) (质量 t匕)
因素

酒石酸
,

甘油单醋 反应温度 真空度 反应时间
(质量比 ) ( C ) ( M P a ) ( m i n )

080909615222712
00仓4440

水平

乏l

k ,

k 3

R

因素主次

0
.

1

0
.

3

0
.

5

1 9
.

7 4

2 0
.

5 5

2 0
.

5 0

0
.

8 1

4 5

5 5

6 5

1 9
.

6 9

2 1
.

2 5

1 9
.

8 5

1
.

5 6

2

2 0

3 0

4 0

19
.

7 8

2 0
.

7 5

2 0
.

2 6

0
.

97

3

l : 1
.

8 0

l ,
2

.

2 5
1 ,

2
.

7 0

1 9
.

9 4

2 1
.

2 8

1 9
.

5 7

1
.

7 1

l

水平

k-

k
,

k 3

R

因素主次

1 ; 2
.

8 5

l
,
2

.

5 0

1 :
2

.

1 5

4
.

2 1

4
.

4 3

4
.

0

0
.

4 3

l

10 0

12 0

14 0

4
.

0 5

4
.

3 8

4
.

2 1

0
.

3 3

2

5 0

6 0

70

4
.

0 9

4
.

3 2

4
.

2 3

0
.

2 3

3

实验结果表明
,

反应最佳工艺条件按影响大小依次为
:

酒石酸与甘油单醋 比例 1 , 2
.

5 ;

反应温度 1 2 O C ; 反应时 l旬 6 0 m i n ;
真空度 0

.

O9 6M P a
.

.3 2 产品组成

许多学者证明了 D A T E M 产品组成的复杂性
。

G
.

S c h u s t e r

和 w
.

A da m s
发现它含有 17

种不同组分 [8一 9」,

A
.

S e h e r 和 J
.

J
a n s s e n

从中分离确定 1 3 种组分 [` o j
,

E f e m a
则称该类化合物

为混合乙酞化酒石酸甘油单
、

二酸醋1j[
。

3
.

2
.

1 高压液相色谱分析 G
.

S u d
r a u d 和 J

.

M
.

C o u s t a r
d 曾对 D A T E M 产 aQP 作过高压液

相色谱分析
,

其色谱图及成分见图 lL
” 〕

.

本文参照其分析条件对本实验产 品作 了高压液相

色谱分析
,

色谱图见图 2
.

比较图 1 和图 2 发现
,

二图的峰形及位置极为相似
。

可 以认为二图

中从 1 至 8 号的相应峰是 由相同的物质引起的
。

图 1 中 9 号峰所代表的两种组分 ( 乙酞酒石

酸甘油单醋和二 乙酞酒石酸甘油单酷 ) 在图 2 中也被分开
。

由于 1 至 8 号峰显示出乙酞化后

峰位提前
,

因此可以认为
,

图 2 中的 9 号峰代表二乙酞酒石酸甘油单醋
,

10 号峰则代表乙酞

酒石酸甘油单醋
。

由此
,

本实验得到的 D A T E M 产品有下列组分
:

醋酸
、

乙酞化甘油单醋
、

二

乙酞酒石酸二甘油酷
、

二 乙酞酒石酸酷
、

乙酞酒石酸醋
、

酒石酸醋
、

双二 乙酞酒石酸醋
、

乙酞
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] 0 1 5 2 0

时间

图 1 G
.

S u d r a u d 和 J
.

M
.

C o u s t a r d对 D A T EM

产品的高压液相色谱分析
l醋酸和乙酞化甘油单醋 2二乙酸酒石酸 甘油二酷

3 醋酸和二乙酸酒石酸甘油单酪 4 甘油单醋

5二 乙酸酒石酸酪 6 乙酞酒石酸醋

7酒石酸配 8 双二乙酸酒石酸醋

9 乙酞酒石酸甘油单醋和二乙酞酒石酸甘油单醋

酒石酸甘油单醋和二 乙酞酒石酸甘油单醋
。

本实验的 D A T EM 产品的高压

液相色谱分析

健笼ū任曰剂溶

1醋酸和乙酞化甘油单醋 2二乙酞酒石酸甘油二酸

3 醋酸和二乙酞酒石酸甘油单醋 4甘油单酩

5 二乙酸酒石酸醋 6 乙酸酒石酸醋

7 酒石酸醋 8双二乙酸酒石酸醋

9 二乙酞酒石酸 甘油单酗 10 乙酸酒石酸甘油单醋

3
.

2
.

2 红外光谱分析 对本实验产品和丹麦丹尼斯克公司生产的 D A T EM 产品所作的红

外光谱分析 (见图 3) 表明
,

二者的组成极为相似
。

3
.

3 产品质量指标

经对 D A T E M 产品的各项质量指标进行检测
,

并与欧共体 7 8/ 6 63 / E W G 和 7 4 / 3 2 9 /

Ew G 标准作比较
,

结果见表 3
.

说明本产品基本符合欧共体产品质量标准
。

表 3 D A T EM 产品的质 t 指标

指标名称
按 7 8 / 66 3 / E W G

7 4 / 3 2 9 / EW G 标准

D A T E M 产品
测定指标

总酒石 酸含量 ( % )

总乙酸含量

总脂肪酸含量

游离脂肪酸
J

急甘油含量

游离甘油

硫酸盐灰分
( 8 0 0士 2 5 〔

、

)

重金属含量

砷

铅

铜 + 锌

( % )

( 炜 )

( % )

( % )

( % )

1 0~ 4 0

8 ~ 3 2

25
.

1

2 0
.

2 7

4 5
.

3

< 3

1 1 ~ 2 8

< 2

1 1
.

8

(% ) < 0
.

0
.

0 0 6

< 10

U
.

2

3 50 0 2 50 0 2 0 00 1 7 00 1 50 0 1 30 0 1 1 0 0 9 0 0 7 ( ) o

3
.

4

图 3 D A T EM 产品红外光谱图

在面包中的应用效果

( m g / k g )

( m g / k g )

( m g / k g )

( m g / k g )

< 3

< 3

< 5 0

D A T E M 作为食品乳化剂有着广泛的用途
,

本文中用面包焙烤试验测试其应用效果
,

并

与丹尼斯克公司的 D A T E M 和 S S L 产品以及大豆磷脂
、

分子蒸馏单甘醋等进行了比较
。

结

果 (见表 4) 表明
,

所有乳化剂对面包体积的增加和品质的改善均有不同程度的作用
,

其中

D A T E M 在增大面包体积方面作用最为明显
,

这与文献是一致的〔,一 “ 〕。

实验结果还表明
,

本
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产品与丹尼斯克公司的 D A T EM 产品

表 4

在应用效果上几乎相同
。

面包焙烤试验结果

乳化剂种类 空白
本实验

D A T EM 产品
丹尼斯克

D A T EM 产
口 5 5 1
口口

大豆磷脂

面包 比容 (m l/ g )

面包得分

4
.

1 8

6 8
.

1

4
.

7 3 4
.

7 7 4
.

2 7

7 7
.

8 7 6
.

9

4
.

6 2 4
.

3 3

7 8
.

2 7 2
.

1 7 1
.

8

4 结 论
本实验中采用酒石酸乙酸化后与单甘醋合成的方法制备的 D A T EM

,

经高压液相色谱

和红外光谱分析证明
,

该产品在成分上与国外同类产品相似
。

经检测
,

其质量指标基本符合

78 / 6 6 3 / EW G 和 74 / 32 9 / E W G 标准
。

实验表明
,

本产品的效果基本达到了国外同类产品的

水平
。
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