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检测分析

高效液相色谱法测定蒜头果油分离出的

神经酸含量

赖福兵，李伟光，赖　芳，刘雄民，马　丽，王一凡

（广西大学 化学化工学院，南宁 ５３０００４）

摘要：建立了高效液相色谱法测定从蒜头果油中分离出的神经酸含量的方法。采用的色谱柱为

ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳ２（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，５μｍ），流动相为乙腈 －甲醇 －０．４％乙酸水溶液 －四氢呋喃
（体积比８０∶１２∶５∶３），柱温２６℃，检测波长２０５ｎｍ，流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量５μＬ。结果表明：神
经酸在１．０～２０．０ｍｇ／ｍＬ范围内呈良好线性关系，精密度和稳定性的相对标准偏差（ＲＳＤ）分别为
１．５２％、１．６１％；回收率为 ９７．４１％ ～１０４．８９％，ＲＳＤ为 ０．７２％ ～３．２２％；测得样品的 ＲＳＤ为
０．９０％～２．３６％。实验方法简便、快速、准确、重复性好，可作为蒜头果油分离脂肪酸过程中神经酸
含量的分析方法。
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　　蒜头果是广西及云南部分山区的特色植物资
源，其种仁油中富含３０％ ～６０％神经酸［１－３］。神经

酸具有增强免疫功能［４］、提高神经的活跃、防止脑

神经衰弱的作用［５］，对阿尔茨海默病［６］、齐薇格综

合征［７］、肾上腺脑白质营养不良［８］、肿瘤［９］等心血

管及人体自身免疫缺乏性疾病也具有相当好的预防

和治疗功效［１０］。蒜头果油一般不直接在食品及药

品上使用，需要经过水解并把神经酸分离提纯到一

定纯度再进行利用。溶剂重结晶法是利用溶解度的

差异而达到分离提纯效果的分离方法［１１］，是目前常

用来分离提纯神经酸的方法，在分离提纯神经酸的
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过程中需要建立分析方法对神经酸含量进行跟踪

检测。

目前文献报道多采用衍生化气相色谱法［１２－１５］

对神经酸进行定量分析。由于衍生化气相色谱法通

常将神经酸进行酯化后测定酯化物的含量，预处理

过程烦琐，存在未完全反应的神经酸，会对检测结果

有一定影响。本文建立了高效液相色谱法直接测定

蒜头果油分离的神经酸含量，不需要进行衍生化，分

析条件温和，操作简单便捷，定量结果准确。

１　材料与方法
１．１　实验材料
１．１．１　原料与试剂

蒜头果油，由广西巴马县燕峒乡交乐村良丰屯

的蒜头果通过压榨的方式制得；神经酸标准品（含

量≥９５％，东京化成工业株式会社）；甲醇（含量
９９９％，德国默克股份两合公司）、乙腈（含量
９９９％，德国默克股份两合公司），均为色谱纯；水
为超纯水；四氢呋喃（含量９９．０％，上海试四赫维化
有限公司）、醋酸（含量９９．５％，广东光华科技股份
有限公司），均为分析纯。

１．１．２　仪器与设备
ＬＣ－２０ＡＴ高效液相色谱仪（日本岛津公司），

ＳＰＤ－２０ＡＵＶ检测器（日本岛津公司），ＧＣ－
２０１０Ｐｌｕｓ气相色谱仪（日本岛津公司），ＦＩＤ检测器
（日本岛津公司）。

１．２　实验方法
１．２．１　神经酸标准储备液的配制

精密称取１．００００ｇ神经酸标准品，将其用甲醇
在５０ｍＬ的容量瓶中定容，充分摇匀，即得 ２０．０
ｍｇ／ｍＬ神经酸标准储备液。
１．２．２　神经酸样品的制备

称量由蒜头果油皂化酸化制得的混合脂肪酸

１００．０ｇ，按１∶１加入无水乙醇，加热使其充分溶解，
冷却至常温后，将其置于５℃冰箱中静置５ｈ，取出
抽滤，即得一次结晶的神经酸产品。用一次结晶产

品重复上述步骤，即得二次结晶的神经酸产品。精

密称取混合脂肪酸、一次结晶产品和二次结晶产品

各０．１０００ｇ，置于２５ｍＬ容量瓶中，并用甲醇定容，
摇匀，用 ０．４５μｍ滤膜过滤，即得质量浓度为 ４
ｍｇ／ｍＬ的样品溶液。
１．２．３　高效液相色谱条件

ＨｙｐｅｒｓｉｌＯＤＳ２色谱柱（４．６ｍｍ×２５０ｍｍ，
５μｍ），流动相为乙腈 －甲醇 －０．４％乙酸水溶
液－四氢呋喃（体积比为８０∶１２∶５∶３），柱温２６℃，
检测波长２０５ｎｍ，流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量５μＬ。

２　结果与讨论
２．１　神经酸标准曲线的绘制

准确量取０．５、１．０、２．０、４．０、６．０、８．０、１０．０
ｍＬ的神经酸标准储备液，分别置于 １０ｍＬ容量
瓶中，用甲醇定容，摇匀，即得不同质量浓度的神

经酸标准溶液，并进行高效液相色谱分析，以神

经酸色谱峰面积（Ａ）和相对应的神经酸质量浓度
（ｃ）进行线性回归分析。由最小二乘法计算得回
归方程为Ａ＝１．９８４０×１０５ｃ－３．６５７７×１０４，相
关系数为０．９９９８，说明在１．０～２０．０ｍｇ／ｍＬ质
量浓度范围内，神经酸的标准曲线线性良好。

２．２　精密度实验
取６．０ｍＬ神经酸标准储备液，用甲醇定容至

１０ｍＬ，得到质量浓度为１２ｍｇ／ｍＬ的样品溶液，并
采用高效液相色谱法进行６次平行测试，结果该样
品中神经酸的质量浓度的测定值分别为 １２．０２、
１２．３１、１１．９４、１２．３１、１１．８９、１２．２９ｍｇ／ｍＬ，测得方
法的相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．５２％，说明本方法精
密度良好，符合分析要求。

２．３　稳定性实验
取２．５ｍＬ神经酸标准储备液，用甲醇定容至１０

ｍＬ，得到质量浓度为５ｍｇ／ｍＬ的样品溶液，并置于室
温下，每隔一定时间采用高效液相色谱法进样测定，

结果在１、２、４、６、８ｈ测定样品中神经酸的质量浓度为
５．１８、５．１４、５．０７、４．９６、５．１０ｍｇ／ｍＬ，测得方法的ＲＳＤ
为１．６１％，表明样品溶液在８ｈ内稳定。
２．４　加标回收实验

将样品平均分为９份，再平均分为３组，分别加
入１．０、２．０、３．０ｍＬ神经酸的标准储备液，用甲醇定
容至１０ｍＬ。按上述方法进行测定，分别测定加标
样品和未加标样品中神经酸含量，根据其含量、加入

量和测定量计算回收率，测定结果如表１所示。
表１　样品中添加神经酸标准储备液的回

收率及相对标准偏差（ｎ＝３）

样品中神经酸

含量／ｍｇ 加入量／ｍｇ测定量／ｍｇ回收率／％ ＲＳＤ／％

３０．０７
２０．００ ５０．７４ １０３．３３
２０．００ ４９．５５ ０９７．４１
２０．００ ５１．０５ １０４．８９

３．２２

３０．０７
４０．００ ７０．９０ １０２．０７
４０．００ ７１．４６ １０３．４９
４０．００ ７０．８２ １０１．８７

０．７２

３０．０７
６０．００ ８９．２７ ０９８．６６
６０．００ ８９．６９ ０９９．３７
６０．００ ９０．３２ １００．４２

０．７２
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　　由表１可知，添加神经酸标准储备液后所得样
品的回收率在 ９７．４１％ ～１０４．８９％ 之间，ＲＳＤ在
０．７２％～３．２２％ 之间，说明该方法比较准确，可用
于神经酸的定量分析。

２．５　样品神经酸含量的测定
按照１．２．２的制备方法，配制出不同质量浓度

的样品溶液，按建立的 ＨＰＬＣ法测定溶液中神经酸
的含量，结果如图１和表２所示。

图１　神经酸标准品和样品ＨＰＬＣ色谱图

　　由图１可以看出，样品神经酸组分与其他脂肪酸
组分分离度良好，与神经酸标样的出峰时间基本一致。

表２　神经酸产品中神经酸含量的测定结果（ｎ＝３）

实验号

神经酸质

量浓度／
（ｍｇ／ｍＬ）

神经酸

含量／％
神经酸含量

平均值／％ ＲＳＤ／％

１
１．６５ ４１．３５
１．６２ ４０．５０
１．５６ ３９．０４

４０．３０ ２．３６

２
２．７４ ６８．４５
２．８２ ７０．４５
２．８５ ７１．３２

７０．０７ １．４２

３
３．２６ ８１．６０
３．２２ ８０．５６
３．２９ ８２．３５

８１．５０ ０．９０

　　由表２可知，３份神经酸样品测得其 ＲＳＤ分别
为２．３６％、１．４２％、０．９０％，其 ＲＳＤ在 ０．９０％ ～
２３６％之间，说明该方法可用于蒜头果油分离神经
酸过程所得神经酸产品含量的测定。

２．６　本方法与国标方法的比较
按照ＧＢ５００９．１６８—２０１６中的方法对神经酸标

准品进行甲酯化后配成一系列标准溶液，然后进行

气相色谱分析，结果在 １．００～１０．００ｍｇ／ｍＬ范围

内，测得神经酸甲酯峰面积（Ａ）与神经酸甲酯质量
浓度（Ｃ）所得的回归方程为：Ａ＝６．９１５９×１０５Ｃ＋
５．７２１１×１０４，相关系数为０．９９９３，精密度和稳定
性的ＲＳＤ分别为０．７５％和０．５２％，加标回收率在
９７．５１％ ～１０３．１０％之间，其 ＲＳＤ在 ０．２８％ ～
１．７３％之间。

随机取３份按１．２．２方法制备的神经酸产品，
将其配成溶液，将每份神经酸样品溶液分别按本文

所用的高效液相色谱法和气相色谱法（国标方法）

进行分析，结果如表３所示。
表３　高效液相色谱法与气相色谱法（国标方法）

测定样品中神经酸含量的比较

实验号
样品中神经酸含量／％

高效液相色谱法 气相色谱法（国标方法）

１ ５０．１５ ４８．１２
２ ６２．０９ ６０．５４
３ ７６．０５ ７５．６９

　注：表３中数据是３次测定的平均结果。

　　由表３可知，从蒜头果油分离得到不同纯度的
神经酸利用高效液相色谱法测得的结果比气相色谱

法（国标方法）的结果略高，用 ｔ检验对比两种方法
的结果无显著性差异（Ｐ＞０．０５）。
３　结　论

建立了高效液相色谱法测定蒜头果油中的神经

酸含量的方法。该方法操作简单快速，减少了检测

样品前处理过程，而且稳定性和重复性良好，精密度

高，回收率在可允许范围内，可用于测定蒜头果油神

经酸和蒜头果油分离神经酸过程中各阶段神经酸产

品的含量，监控神经酸产品的质量。
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　　由表 １可看出，所设计的自动调隙榨油机和
Ｄ－１６８８型榨油机的压榨效果基本相同，在满足使
用设计要求的同时，完成压榨任务所需用时节约了

８ｈ，即两个换笼所用时间，时间节约了２９．６８％。而
且榨油原料越少，节约时间越明显，这对中小企业和

家庭榨油作坊来说尤为重要。

６　结　论
适用于多种榨油原料的自动调隙榨油机研制中

首先提出了通过开发榨笼和榨螺分离机构和自动调

隙机构实现了榨油机出油间隙的自动调整，解决了

目前不同榨油原料需要拆装榨笼更换榨条来改变间

隙的难题，使榨油机的操作更为简单，大大提高了生

产效率，在我国偏远山区和家庭榨油作坊中有着广

阔的使用前景。
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