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摘要!为探索不同烘烤条件下奇亚籽油中苯并,7-芘含量的变化规律!在不同的烘烤温度"A"%#""%

#J"%#%"p$和烘烤时间"#"%."%K"%&"%)" 68;$下烘烤奇亚籽!采用液压压榨制备奇亚籽油& 观察

奇亚籽油色泽!并记录其气味& 以QVU$#"#"3[$为分散式固相萃取材料!采用分散式固相萃取 $

高效液相色谱$荧光检测器对苯并,7-芘进行定量检测& 结果表明)烘烤条件对奇亚籽油的色泽%

气味影响较大#随着烘烤温度的升高及烘烤时间的延长!奇亚籽油中苯并,7-芘含量逐渐升高!且

烘烤温度越高%烘烤时间越长!苯并,7-芘含量增幅越大& 参考 1'!&A!*!"#& 及欧盟 PD%.KF

!"## 对食用油中苯并,7-芘的限量规定!并结合奇亚籽油的色泽%透明度和气味变化规律!在压榨

前烘烤奇亚籽时!烘烤温度不应超过 #J"p!烘烤时间不应超过 K" 68;&

关键词!烘烤条件#奇亚籽油#苯并,7-芘#分散式固相萃取#高效液相色谱法
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MM苯并+7,芘"'7h#属于多环芳烃类中一种高活 性间接致癌物和突变原$具有极强的(三致效应)$

即致癌'致突变'致畸性$能通过呼吸'消化'皮肤等

多种途径被人体吸收$是世界公认的三大致癌物之

一+# $K,

% 苯并+7,芘具有亲脂性$可广泛存在于食

用油中$是食用油质量控制标准中的重要检测目标%

食用植物油中苯并+7,芘主要来源于原料在制油过

程中的高温烘烤'蒸炒'压榨或浸出+A $&,

% 对油籽进
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行烘炒可降低油籽中水分含量$减少霉菌污染的可

能性$提高油籽的出油率$同时产生令人愉悦的芳香

性物质+.$%,

% 但不当或过度烘炒会导致苯并+7,芘

的形成$尤其是油籽局部过热'被烤焦或炭化时$很

可能因为有机物的热解和不完全燃烧导致苯并+7,

芘出现爆发式增长$可达到未产生焦糊现象时的 #"

f!" 倍+) $#",

$从而使油脂品质降低%

目前$对食品中苯并+7,芘的检测$1'K"")B

!&-!"#A 中采用中性氧化铝柱或分子印迹柱法进

行萃取净化前处理$之后用高效液相色谱进行检测

分析$但这种净化前处理方法存在操作复杂'耗时

长$且柱子容易堵塞'过载$柱压过高导致回收率不

稳定以及商用固相萃取柱成本高等问题+K,

% 分散

式固相萃取法是基于固体吸附剂在液体样品或固液

共存样品中直接分散$从而能在复杂的样品基质中

达到萃取分离'浓缩富集和除杂净化的效果$是一种

方便易行的前处理方法%

奇亚籽含油量高达 ."e fJ"e$且油中富含不

饱和脂肪酸$是
(

$.'

(

$A 多不饱和脂肪酸的良好

来源% 奇亚籽在制油过程中$常因烘烤不当产生苯

并+7,芘+## $#J,

% 为考察不同烘烤条件下压榨奇亚

籽油中苯并+7,芘含量的变化规律$在建立分散式

固相萃取$高效液相色谱$荧光检测器法测定压榨

奇亚籽油中苯并+7,芘含量的基础上$对经不同程

度烘烤预处理的奇亚籽压榨制油$探究烘烤条件对

压榨奇亚籽油中苯并+7,芘含量的影响$以期为奇

亚籽压榨工艺条件的优化提供参考%

=>材料与方法

#B#M实验材料

#B#B#M原料与试剂

奇亚籽$原产地墨西哥% 对苯二甲酸'九水硝酸

铬$上海阿拉丁试剂有限公司!氢氟酸"分析纯#'P$

P$二甲基甲酰胺"分析纯#'无水乙醇"分析纯#'

正己烷"色谱纯#'丙酮"色谱纯#$国药集团化学试

剂有限公司!乙腈"色谱纯#$美国 -8YW=[3W=68C79

公司!苯并+7,芘标准品$纯度为 )Ae!"B!!

"

6尼

龙滤膜$津腾实验设备有限公司%

#B#B!M仪器与设备

三柱N型液压榨油机$天津市伺达机械制造有

限公司!+u$#""b'型数控超声波清洗器$昆山市

超声仪器有限公司!b1L$1系列电热鼓风干燥箱$

合肥华德利科学器材有限公司!L1#%K" $O0 高速

离心机$江苏秉宏生物科技有限公司!氮吹仪$美国

[̀?7;D67S8D; NYYDC87S=Y公司!,射线衍射仪$德国布

鲁克N,0有限公司!'0N#!J0 型电子天平$赛多利

斯公司!*=?R9RY%#"" 扫描电子显微镜$日立高新技

术公司!O7S=[Y!A)K 高效液相色谱仪"配 !J&K 荧光

检测器#$美国O7S=[Y公司%

#B!M实验方法

#B!B#M不同烘烤条件奇亚籽油的制备

每批次称取 #B" H?奇亚籽$放入烘箱中进行烘

烤$烘烤温度分别为 A"'#""'#J"'#%"p$各温度下

烘烤时间分别为 #"'."'K"'&"')" 68;% 烘烤完成后

将奇亚籽倒入无纺布袋中$放入三柱 N型液压榨油

机中压榨得到奇亚籽油$放入 Jp冰箱保存%

#B!B!M分散式固相萃取材料QVU$#"#"3[#的制备

及表征

QVU$#"#"3[#的制备参照 -=[=:等+#K,的水热

合成法并进行了优化% 在 ." 6U聚四氟乙烯的反应

釜内胆中依次加入 %"" 6?九水硝酸铬'..! 6?对

苯二甲酸')BA 6U水和 "B# 6U氢氟酸% 搅拌均匀

放入超声波清洗器中超声 ." 68;$再在电热鼓风干

燥箱中 !!"p反应 % W% 待反应釜温度降至室温

后$将反应液倒入 K" 6U离心管中混匀$离心

"% """ r0$#" 68;#并弃去上清液% 下层固体用 P$

P$二甲基甲酰胺充分洗涤$涡旋混匀后超声 !"

68;$离心 "% """ r0$#" 68;#$收集 QVU$#"#"3[#

固体$重复以上步骤 . 次% 最后用无水乙醇充分洗

涤上述步骤中的固体$涡旋混匀后超声 !" 68;$离心

"% """ r0$#" 68;#$收集QVU$#"#"3[#固体$重复

以上步骤直至洗涤液无色透明% 最后将收集的固体

放入真空干燥箱中室温干燥过夜%

将合成的 QVU$#"# "3[#进行 ,射线衍射

",*b#和扫描电子显微镜"04Q#表征% ,*b测试

条件&扫描范围 !sfJ"s$步长 "B"Ks%

#B!B.M样品中苯并+7,芘的分散式固相萃取

称取 "BK ?奇亚籽油与 K 6U正己烷于 #" 6U

离心管中$并加入 #"" 6?QVU$#"#"3[#进行萃取

富集$涡旋混匀后超声 #K 68;$离心 "% """ r0$

% 68;#$弃去上清液$收集固体$再加入 . 6U丙酮涡

旋混匀后超声 #K 68; 辅助洗脱$离心 "% """ r0

% 68;#$收集全部上清液% 将上清液用氮气吹干$再

用 # 6U乙腈溶液定容$超声 K 68;$过 "B!!

"

6尼

龙滤膜后待高效液相色谱检测%

#B!BJM苯并+7,芘标准曲线的绘制

称取 "BK ?未经烘烤处理的空白奇亚籽油$分别

加入 "BK'!BK'K'#"'!K ;?苯并+7,芘标准品作为标准

工作液$按 #B!B.方法进行苯并+7,芘的萃取后$注入

高效液相色谱仪中$测定色谱峰面积$以苯并+7,芘

含量为横坐标$以峰面积为纵坐标$绘制标准曲线%

!J
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#B!BKM高效液相色谱条件

0=9=CS=Z

'

T00 3#% 色谱柱"!B# 66r#K" 66$

.BK

"

6#!流动相为乙腈$水"体积比 %"o!"#$流速

为 "B. 6UF68;!进样量为 #"

"

U!检测器为荧光检测

器$激发波长为 .A) ;6$发射波长为 J"J ;6%

?>结果与讨论

!B#M分散式固相萃取材料QVU$#"#"3[$的表征

合成的QVU$#"#"3[#为淡绿色粉末$其 ,*b'

04Q表征如图 # 所示% 由图 #7可知$QVU$#"#

"3[#在 !

'

约为 .s'Ks')s处有明显的特征衍射峰$

峰的位置与标准谱图"剑桥晶体数据库 33b3#一

致$证明成功合成了QVU$#"#"3[#% 由图 #^'#C可

知$QVU$#"#"3[#晶体基本呈现八面体形$分布较

为均匀$与 U=̂=Z=\等+#A,报道的结果类似$进一步

证明了分散式固相萃取材料 QVU$#"#"3[#的成功

合成%

图 =>固相萃取材料[#UP=@=&$-'的表征

!B!M苯并,7-芘标准曲线的建立

苯并+7,芘标准工作液的色谱图如图 ! 所示%

由图 ! 可知$苯并+7,芘在 )BJ 68;左右出峰% 苯并

+7,芘的标准曲线见图 .% 由图 . 可知$在 # fK"

;?F?范围内$苯并+7,芘含量与峰面积线性关系良

好% 峰面积"8#与苯并+7,芘含量"9#的线性回归方

程为8mJB"J r#"

K

9n&BKA r#"

J

$相关系数")

!

#

为 "B))) !% 该方法检出限"Ùb$ECF

$

.#为 "B#J

;?F?$定量限"Ùu$ECF

$

#"#为 "BJA ;?F?%

图 ?>苯并)&*芘标准工作液的色谱图

图 B>苯并)&*芘的标准曲线

!B.M加标回收率测定

考虑到1'!&A!-!"#& 对植物油中苯并+7,芘

限量标准为 #"

"

?FH?$本文选择了 "BK'# 倍和 ! 倍

的限量标准为加标量$在未经烘烤处理制备的空白

奇亚籽油样中$分别加入 K'#"'!" ;?F?不同加标量

的苯并+7,芘标准物质$每个样品平行测定 . 次%

按 #B!B. 方法处理后进高效液相色谱分析$计算

加标回收率$结果见表 #% 由表 # 可知$本方法的

加标回收率为 )!B&e f#"AB.e$相对标准偏差为

#B#e f%B!e$表明加标回收率能满足分析要求%

表 =>加标回收率测定结果 &#]B'

加标量F

";?F?#

测定值F

";?F?#

加标

回收率Fe

相对标准

偏差Fe

K KB.# #"AB. %B!

#" )B!& )!B& JBJ

!" !"B%) #"JBK #B#

!BJM奇亚籽烘烤条件对压榨奇亚籽油色泽及气味

的影响

将奇亚籽经过不同的烘烤温度和烘烤时间处理

后$压榨得到的奇亚籽油如图 J 所示% 由图 J 可知&

当奇亚籽烘烤温度低于 #%"p时$烘烤时间的变化

对奇亚籽油的色泽几乎没有影响$奇亚籽油呈现淡

黄色且澄清透明!当烘烤温度升至 #%"p时$在 #" f

)" 68; 内随着烘烤时间的延长$奇亚籽油由清亮的

淡黄色逐渐变为较浑浊的棕褐色% 奇亚籽在 #%"p

以下烘烤得到的奇亚籽油的气味较为清香!在

#%"p烘烤 &"')" 68;时$奇亚籽油出现明显的焦糊

味% 以上实验结果说明奇亚籽的烘烤预处理对奇亚

籽油的色泽'气味影响较大%

.J
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图 C>不同烘烤条件处理后的奇亚籽压榨制得的奇亚籽油

MM奇亚籽中的蛋白质'碳水化合物'脂类在高温烘

烤过程中会发生美拉德反应或其他环化聚合反应$

在烘烤温度较低'烘烤时间较短时$反应未能完全进

行$萜烯类物质较多因而呈现出清香的气味特征!随

着烘烤温度升高'烘烤时间延长$反应完全进行$生

成棕褐色可溶性含氮或无氮化合物$甚至产生高分

子色素如类黑精色素$影响奇亚籽油的色泽+#&,

$且

杂环类物质和小分子醛酮物质逐渐增加$因而呈现

出烤食的气味特征以及焦糊味+#%,

%

!BKM奇亚籽烘烤条件对压榨奇亚籽油中苯并,7-

芘含量的影响

图 K 为烘烤条件对压榨奇亚籽油中苯并+7,芘

含量的影响% 由图 K 可知$随着烘烤温度的升高和

烘烤时间的延长$奇亚籽油中苯并+7,芘的含量逐

渐增大% 当奇亚籽的烘烤温度为 A"p时$烘烤时间

对苯并+7,芘含量影响较小!当烘烤温度为 #""'

#J"p时$苯并+7,芘含量随烘烤时间的延长先缓慢

升高$在 )" 68;时大幅增长$分别达到 #B# ;?F?和

#B% ;?F?!当烘烤温度为 #%"p$苯并+7,芘含量随

烘烤时间的延长先缓慢升高$在 &" 68; 时急剧上升

到约 #B% ;?F?$是烘烤时间为 K" 68; 时的 . 倍$)"

68;时苯并+7,芘含量已超过 !B" ;?F?% 这表明长

时间的高温烘烤有利于苯并+7,芘的生成$可能是

因为奇亚籽在烘烤过程中$低相对分子质量多环芳

烃会向高相对分子质量多环芳烃转变$在较高温度

下长时间对油料进行热处理会产生大量以苯并+7,

芘为代表的重质多环芳烃+#),

% 同时与未经烘烤处

理的空白奇亚籽油"苯并+7,芘含量未检出#相比$

奇亚籽烘烤预处理对压榨奇亚籽油中的苯并+7,芘

含量影响较大%

MM

MM

图 D>奇亚籽烘烤条件对压榨奇亚籽油中苯并)&*芘含量的影响
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MM1'!&A!-!"#& 中规定植物油中苯并+7,芘含

量不得超过 #"

"

?FH?"#" ;?F?#$欧盟 PD%.KF!"##

规定食用油中苯并+7,芘最大限量为 !

"

?FH?% 上

述结果表明在本实验设置的烘烤条件下 "A" f

#%"p$#" f)" 68;#$奇亚籽油中苯并+7,芘含量符

合国家标准中的限量要求$当烘烤条件为 #%"p')"

68;时$压榨奇亚籽油中的苯并+7,芘含量超出欧盟

的规定限量%

综上$从压榨奇亚籽油的色泽'透明度'气味和

苯并+7,芘含量等方面考虑$奇亚籽的烘烤温度不

应超过 #J"p$烘烤时间不应超过 K" 68;%

B>结>论

本文建立了基于 QVU$#"#"3[#的分散式固相

萃取$高效液相色谱$荧光检测器法测定压榨奇亚

籽油中苯并+7,芘的方法$初步探究了烘烤条件对

压榨奇亚籽油中苯并+7,芘含量的影响% 结果表

明&所建立的方法加标回收率良好$能满足分析要

求!对奇亚籽进行烘烤处理后$烘烤温度低于 #%"p

时$在 #" f&" 68; 内$奇亚籽烘烤时间对压榨奇亚

籽油中的苯并+7,芘含量无明显影响$且奇亚籽油

色泽及气味良好!随着烘烤温度升高和烘烤时间延

长$压榨奇亚籽油中苯并+7,芘含量明显提高% 综

合考虑色泽'气味和苯并+7,芘含量$压榨前对奇亚

籽进行烘烤处理时$烘烤温度不应超过 #J"p$烘烤

时间不应超过 K" 68;%
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