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摘要!对食用油进行皂化前处理!以胆甾烷醇为内标!采用气相色谱法测定菜籽甾醇%菜油甾醇%豆

甾醇和
"

#谷甾醇 ' 种植物甾醇含量& 结果表明'该方法测定食用油中植物甾醇的专一性强!方法

的检出限和定量限分别为 ?8"" d?8?" +4<%"" 4和 $8"" d%%8"" +4<%"" 4!精密度"_Eb$为

"8($C!回收率为 $"8&%C d%%"8!&C& 该方法用于测定食用油中 ' 种植物甾醇有效可靠&

关键词!食用油#植物甾醇#气相色谱#内标

中图分类号!DE!!$"DE!!&8%BBB文献标识码!FBB 文章编号!%""? #@$A$#!"!%$"$ #"%'& #"'
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BB植物甾醇是一种天然活性物质)%*

$广泛存在于

植物油%蔬菜和水果中$具有降低血脂%预防心血管

疾病和前列腺肥大等临床功效)! #'*

& 植物甾醇的分

子结构与胆固醇接近$其中常见的 ' 种植物甾醇有

菜籽甾醇%菜油甾醇%豆甾醇和
"

#谷甾醇)&*

& 传统

测定植物甾醇的方法有重量法%比色法及酶法

等)A*

$此类方法只能测定植物甾醇总量$不能实现对

单一组分的定性和定量分析& 现有标准方法 SV<D

!&!!?+!"%".动植物油脂 甾醇组成和甾醇总量的

测定/及MG<D?%%%+!"%@.植物油中甾醇含量的测

定 气相色谱#质谱法/可对食用油中植物甾醇单组

分和总量进行定性和定量测定$但存在操作烦琐$样

品脂肪成分会对植物甾醇造成干扰$操作时间较长

且溶剂使用量大等缺点& 本文以胆甾烷醇为内标$

采用气相色谱法同时对食用植物油中 ' 种植物甾醇

进行测定$可节约操作时间和溶剂使用量$并对方法

的专一性%精密度和准确性进行了考察$以期为食用

油中植物甾醇的测定提供理论支持&

89材料与方法

%8%B试验材料

%8%8%B原料与试剂

玉米油%葵花籽油%芝麻油$均购于超市!氢氧化

钾"分析纯#%无水乙醇"分析纯#$永华化学科技"江

苏#有限公司!M$H#双三甲基硅基三氟乙酰胺

"VEDUF# l%C 三甲基氯硅烷 " DJKE #$ 美国

K2W-..-,3Y公司!无水吡啶"分析纯#$东京化成工业

株式会社!胆甾烷醇"KFE 号 (" #$@ #@$纯度
)

$&C#$E-4+,#F.[W-6̂公司!正己烷"色谱纯#%菜籽

甾醇"KFE 号 '@' #A@ #$$纯度
)

$(C#%菜油甾醇

"KFE号 '@' #A! #'$纯度
)

$@8(C#%豆甾醇"KFE

号 (? #'( #@$纯度
)

$$C#%

"

#谷甾醇"KFE 号

(? #'A #&$纯度
)

$@8&C#$上海安谱实验科技有

限公司&

&'%
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%8%8!B仪器与设备

电子天平$美国 E,WY0W-1\公司!bLS#$'!"F电

热鼓风干燥箱%LQE #%! 型电热恒温水浴锅$上海

一恒科学仪器有限公司!DbN#& #F离心机$上海

安亭科学仪器厂!DW,62%?"" 气相色谱$美国 D̂2W+0

U-\̂2WE6-23Y-7-6公司!)UFF#bK%! 氮吹仪%`̀ 离心

管%有机相针式滤器"尼龙#$上海安谱实验科技有

限公司&

%8!B试验方法

%8!8%B标准溶液配制

胆甾烷醇内标溶液配制(精确称取胆甾烷醇标

准品 !" +4$用正己烷溶解并定容至 %" +N$得质量

浓度为 ! +4<+N的胆甾烷醇标准溶液& 'f冰箱避

光保存$备用&

菜籽甾醇%菜油甾醇%豆甾醇%

"

#谷甾醇标准

储备液配制(精确称取植物甾醇标准品 %" +4$用正

己烷溶解并定容至 %" +N$得质量浓度为 % +4<+N

的植物甾醇标准储备液& 'f冰箱避光保存备用&

%8!8!B油脂样品前处理

称取充分混匀的油脂样品 "8% 4$于 &" +N离心

管中$加入胆甾烷醇内标溶液"加入量根据植物甾

醇含量而定$玉米油和芝麻油中内标溶液加入量

%""

!

N$葵花籽油中内标溶液加入量 &"

!

N#$再加

入 & +N"8& +0.<N的氢氧化钾乙醇溶液$涡旋 ?" \$

混匀$于恒温水浴锅中 A"f皂化 '" +-3 后$取出冷

却至室温$加入 ? +N去离子水和 & +N正己烷$涡旋

!" \$混匀$于 ' &"" W<+-3 离心 ? +-3 后$取上清液

于 %! +N玻璃离心管中$再加入 ? +N去离子水和 &

+N正己烷$涡旋 !" \$混匀$于 ' &"" W<+-3 离心 ?

+-3后$取上清液于另一玻璃离心管中$在 '"f水

浴下氮吹至干$加入 %""

!

NVEDUFlDJKE"体积比

$$n%#和 %""

!

N吡啶$在 $"f下衍生化反应 !"

+-3$取出冷却至室温$将衍生化试剂氮吹至干$加入

% +N正己烷复溶$涡旋$混匀$ 过 "8!!

!

+有机滤

膜$滤液供气相色谱分析&

%8!8?B气相色谱条件

bV#&JE 色谱柱 "?" +o"8?! ++o"8!&

!

+#!氮气流速 %8" +N<+-3!分流比 %n'"!进样量 %

!

N!进样口温度 ?""f!检测器温度 ?""f!氢气流

速 ?& +N<+-3!空气流速 ?&" +N<+-3!柱温箱升温程

序为初始温度 !&"f$保持 % +-3$然后以 'f<+-3

升到 ?""f$保持 %" +-3&

%8!8'B植物甾醇含量的计算

油脂样品中各植物甾醇含量按式"%#计算&

Di

#

'

o1

"

#

"

o1

o.o%"" "%#

式中(D为试样中各植物甾醇的含量$+4<%"" 4!

#

'

为植物甾醇峰面积!#

"

为内标峰面积!1

"

为内标的

质量$+4!1为样品质量$ 4!.为内标对应各植物甾

醇响应因子$.i%&

:9结果与讨论

!8%B专一性"鉴别试验$

内标和 ' 种植物甾醇标准品气相色谱图见图

%$玉米油样品的气相色谱图见图 !&

图 89内标和 < 种植物甾醇标准品的气相色谱图

图 :9玉米油样品的气相色谱图

BB由图 % 可知$胆甾烷醇"内标#%菜籽甾醇%菜油

甾醇%豆甾醇%

"

#谷甾醇标准品的保留时间分别为

%?8@&(%%'8?'@%%&8'@(%%A8"$" +-3 和 %@8??" +-3&

由图 ! 可知$玉米油样品中各植物甾醇保留时间分

别为 %?8@!?%%&8'??%%A8"'& +-3 和 %@8?"& +-3$与

标准品胆甾烷醇"内标#%菜油甾醇%豆甾醇%

"

#谷

甾醇一致&

!8!B检出限和定量限

将植物甾醇标准储备液用正己烷稀释$配制成

系列浓度的标准溶液& 取一定量的标准溶液按

%8!8? 进行植物甾醇含量分析$计算响应信号值与

噪声值的比值$以信噪比大于等于 ? 的浓度作为检

出限!信噪比大于等于 %" 的浓度作为定量限$结果

见表 %&

由表 % 可知$样品中菜籽甾醇%菜油甾醇%豆甾

醇%

"

#谷甾醇的检出限和定量限分别为 ?8""%

?8"A%?8!"%?8?" +4<%"" 4和 $8""%$8!"%$8A"%

%%8"" +4<%"" 4&

A'%

KLOMFHONE FMbUFDEBBBBBBBBBBBBBB!"!% g0.h'A M0h$



999 表 89方法的检出限和定量限 32S8RR 2

植物甾醇 检出限 定量限

菜籽甾醇 ?8"" $8""

菜油甾醇 ?8"A $8!"

豆甾醇 ?8!" $8A"

"

#谷甾醇 ?8?" %%8""

!8?B方法的精密度

SV<D!&!!?+!"%".动植物油脂 甾醇组成和甾

醇总量的测定 气相色谱法/附录F详述了精密度的

实验室间比对测试结果$其中在重复条件下获得的

两次独立结果测定的重复性变异系数分别为橄榄油

?8&'C%葵花籽油 '8?@C%菜籽油 !8?"C$再现性变

异系数分别为橄榄油 %%8!&C%葵花籽油 %'8??C%

菜籽油 %"8"&C& MG<D?%%%+!"%@.植物油中甾

醇含量的测定 气相色谱 #质谱法/规定$精密度为

在重复条件下获得的两次独立测定的相对偏差$

不应超过 r!"C& 称取约 "8%"" " 4"精确至

"8""" % 4#玉米油样品进行 A 次重复试验$对精密

度"_Eb#进行分析$结果见表 !&

表 :9 玉米油样品精密度试验结果#._G$

植物甾醇
含量<"+4<%"" 4#

% ! ? ' & A 平均值
_Eb<C

菜籽甾醇 Mb Mb Mb Mb Mb Mb Mb #

菜油甾醇 %@&8@& %("8%' %@A8A@ %@$8"? %@@8$% %("8"A %@(8!A %8"%

豆甾醇 '@8A@ '$8"? '(8"@ '(8$! '(8?( '$8%& '(8&' %8!!

"

#谷甾醇 &&$8?" &@?8'" &A%8(@ &A@8'@ &A'8A% &AA8!% &A&8'@ "8(A

总计 @(!8@% ("!8&@ @(A8A" @$&8'! @$"8($ @$&8'! @$!8!@ "8($

B注(Mb表示未检出& 下同

BB由表 ! 可知$玉米油中总植物甾醇平均含量为

@$!8!@ +4<%"" 4$总植物甾醇含量组间 _Eb为

"8($C$综合重复性试验$结果显示精密度良好& 因

此$本方法对植物油中植物甾醇的分析具有良好的

精密度和重复性&

!8'B样品回收率

称取一定量玉米油$分别添加低%中%高 ? 个

加标水平的植物甾醇标准品进行回收率试验$结

果如表 ? 所示& 由表 ? 可知$菜籽甾醇%菜油甾

醇%豆甾醇和
"

#谷甾醇回收率分别为 $"8&%C d

$A8(%C%$$8'@C d%"(8A&C%$'8&%C d%""8A"C%

%"'8A'Cd%%"8!&C&

表 ;9< 种植物甾醇的回收率

植物

甾醇

本底

值<

!

4

加标

水平

取样

量<4

加标

量<

!

4

测定

值<

!

4

回收

率<C

菜籽

甾醇
"8""

低

中

高

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

"8%"A A

"8%"@ (

"8%"A !

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

%(

'&

@!

%A8($ $?8(!

%@8'? $A8(%

%A8@! $!8$%

'%8@? $!8@?

'"8$& $%8""

'"8@? $"8&%

A&8%( $"8&?

AA8A% $!8&!

AA8@? $!8A(

菜油

甾醇
A8'%

低

中

高

"8%"A A

"8%"@ (

"8%"A !

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

"8%"A A

"8%"@ (

"8%"A !

%(8'

'A8"

@?8A

!&8@@ %"&8!"

!A8!? %"@8@?

!A8'" %"(8A&

&'8'" %"'8??

&A8%' %"(8%%

&'8?? %"'8%(

@$8A! $$8'@

(%8!' %"%8A@

("8!" %""8!A

植物

甾醇

本底

值<

!

4

加标

水平

取样

量<4

加标

量<

!

4

测定

值<

!

4

回收

率<C

豆甾醇 "8""

低

中

高

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

"8%"A A

"8%"@ (

"8%"A !

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

%$8!

'(

$A

%(8(" $@8$%

%$8?% %""8A"

%(8&& $A8A"

'&8?A $'8&%

'@8(! $$8A!

'@8$! $$8(!

$&8AA $$8A'

$A8?A %""8?@

$&8'" $$8?(

"

#谷

甾醇
%%"8?'

低

中

高

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

"8%"A A

"8%"@ (

"8%"A !

"8%"( ?

"8%"& "

"8%"& "

A"

%?!

%A&

%@&8$( %"$8'"

%@?8%! %"'8A'

%@'8%" %"A8!A

!&!8@& %"@8($

!&&8(@ %%"8!&

!&'8$" %"$8&%

!(A8%( %"A8&@

!$%8(" %"$8$@

!(&8A' %"A8!'

@'%
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!8&B不同植物油样品中植物甾醇含量的测定

采用本方法对葵花籽油%芝麻油中植物甾醇

含量进行测定$结果见表 '& 由表 ' 可知$葵花籽

油中检测出菜油甾醇%豆甾醇和
"

#谷甾醇$其中

菜油甾醇含量为 ?&8&' +4<%"" 4$豆甾醇含量为

!$8!@ +4<%"" 4$

"

#谷甾醇含量为 !?!8"( +4<%"" 4$

植物甾醇总量为 !$A8($ +4<%"" 4$

"

#谷甾醇含

量最多& 芝麻油中检测出菜籽甾醇%菜油甾醇%豆

甾醇和
"

#谷甾醇$其中菜籽甾醇含量为 (?8A$

+4<%"" 4$菜油甾醇含量为 %"&8$? +4<%"" 4$豆甾

醇含量为 ?(8!A +4<%"" 4$

"

#谷甾醇含量为

?&$8&A +4<%"" 4$植物甾醇总量为 &(@8'& +4<%"" 4$

"

#谷甾醇含量最多&

表 <9葵花籽油和芝麻油中甾醇含量#._G$ 32S8RR 2

食用油B 菜籽甾醇 菜油甾醇 豆甾醇
"

#谷甾醇 总量

葵花籽油 Mb ?&8&' r"8&% !$8!@ r"8AA !?!8"( r"8!A !$A8($ r"8??

芝麻油B (?8A$ r?8(A %"&8$? r%8A( ?(8!A r"8$" ?&$8&A r!8%( &(@8'& r%8%&

B注(Mb表示未检出&

;9结9论

对食用油进行皂化前处理$以胆甾烷醇为内标$

采用气相色谱法测定菜籽甾醇%菜油甾醇%豆甾醇和

"

#谷甾醇 ' 种植物甾醇含量& 通过方法学验证表

明$该方法的专一性强$检出限和定量限分别为 ?8

"" d?8?" +4<%"" 4和 $8"" d%%8"" +4<%"" 4$精密

度"_Eb#为 "8($C$回收率在 $"8&%C d%%"8!&C$

用于测定不同食用油中 ' 种植物甾醇有效可靠& 该

方法相较于国标方法可以有效地将 ' 种植物甾醇分

离$减少样品中脂肪成分对植物甾醇的干扰$节约操

作时间和溶剂$具有操作步骤简单%重复性好%精密

度高等特点$可为食用油中植物甾醇的测定提供理

论依据&
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浓香花生油的生产技术在不断改进$从开始的清香

型%浓香型到几种风味的复合型& 在工艺设备设计

和生产过程中$借助自动控制 ǸK控制天然气的温

度进行浓香油的生香调香$应用多种技术脱除黄曲

霉毒素等均取得了很大进展& 目前$市场上存在浓

香花生油掺伪颜色和气味较淡的低价植物油情况$如

掺伪玉米油%葵花籽油%大豆油%菜籽油等$为保护油

厂的合法利益和消费者的权益$应加大浓香花生油便

携式掺伪鉴别仪器的研发$进一步加强市场监管&
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