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摘要!为解决现有芝麻酱和花生酱酸值&过氧化值测定中油脂提取方法存在的提取时间长&效率低

等问题!通过在样品中加入丙酮水溶液!使蛋白质发生变性&絮凝!从而破坏芝麻酱&花生酱稳定的

溶胶体系!使体系快速分层!油脂快速游离出来!从而快速高效地提取油脂% 具体方法'按料液比

%G% 向芝麻酱&花生酱样品中加入丙酮水"体积比 %G%$溶液!搅拌混匀后加入 / 倍样品体积的石油

醚!振摇提取!静置约 /" +-= 分层!将上层有机相经无水硫酸钠过滤!于 $"I脱除溶剂!获得油脂%

通过加入丙酮水溶液大大缩短了油脂提取时间!效率极大提高!并且降低了提取时间长带来的油脂

氧化风险!提高了结果准确度% 通过精密度&准确度方法学考察!证明该方法准确可靠% 综上!该方

法可以用于芝麻酱&花生酱产品酸值&过氧化值测定中油脂的提取%
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CC花生酱和芝麻酱中含有脂肪+蛋白质+碳水化合

物+矿物质等多种营养成分$营养价值高$加之独特

的风味$是日常生活中必不可少的调味品% 然而$由

于芝麻酱+花生酱中油脂含量较高"约 F"J#

)% #$*

$

若存储不当$很容易发生酸败+变质% 酸败的花生

酱+芝麻酱通常会产生令人不悦的哈喇味$并且酸败

还可能产生醛+酮+酸等有害物质$导致肠胃不适$影

响人体健康)F #(*

%

酸值反映油脂的酸败程度$过氧化值是油脂酸

败的早期指标$两者是评价油脂质量的重要指

标)& #0*

% 准确检测花生酱+芝麻酱中油脂的酸值和

过氧化值$对于评价产品质量是非常必要的% 现行

产品标准bO>N//%%,!"%&-花生酱.+bO>N/!!",

!"%&-芝麻酱.和 WX>N%&//3$,!"%F-花生酱.中

酸值+过氧化值测定前的油脂提取方法为&

(

试样中

加入适量石油醚振摇混匀$放置 %! 9 及以上!

)

无

水硫酸钠干燥过滤!

*

脱除溶剂% 但这种油脂提取

方法具体应用到花生酱+芝麻酱产品中却存在诸多

问题$如&有机相为悬浊液$过滤困难!提油量少$无

法满足实验要求!提取的油脂含有较多杂质!油脂提

取时间长导致检测结果不准确等% 目前文献中该类

食品油脂提取方法主要分为加水加石油醚直接提

取+加乙醚直接提取+酶解后有机溶剂提取等)' #%%*

$

但这些提取方法仍然存在许多不足$如有机相仍为

悬浊液+固液两相无法快速有效分离+酶制剂对油脂

酸值有影响$会产生极大系统误差% 综上$亟需找到

一种可高效提取花生酱+芝麻酱中油脂的方法%

丙酮是最简单的饱和酮$具有如下特点&

(

可

使样品蛋白质变性$引起絮凝$容易过滤!

)

既能

溶于石油醚又能溶于水$可作为助提试剂!

*

沸点

"F(3F/I#较低$在旋蒸提取中可以更快彻底除

去!

+

毒性较低% 因此$本研究拟通过向花生酱+芝

麻酱中加入丙酮水溶液$建立高效的过滤体系辅助

酸值+过氧化值测定中的油脂提取$并与国标方法进

行对比$以研究适合花生酱+芝麻酱中油脂提取的实

验方法$以便准确测定花生酱+芝麻酱的酸值和过氧

化值%

<=材料与方法

%3%C实验材料

%3%3%C原料与试剂

芝麻酱+花生酱+芝麻油+花生油$市售!丙酮+

石油醚"沸程 /" i("I#$分析纯$国药集团化学试

剂有限公司!氢氧化钠标准溶液""3% +5.>b#+硫代

硫酸钠标准溶液""3% +5.>b#$北京曼哈格生物科

技有限公司!实验用水$符合 TX>N((0!,!""0

-分析实验室用水规格和试验方法.三级水要求%

%3%3!C仪器与设备

电子分析天平"精度 "3"% A#$梅特勒 #托利多

公司!旋转蒸发仪$瑞士布奇公司%

%3!C实验方法

%3!3%C油脂的提取

%3!3%3%C本实验方法

称取 %" A芝麻酱或花生酱于具塞容器中$加入

%" +b丙酮水"体积比 %G%#溶液$玻璃棒剧烈搅拌

混匀% 加入 /" +b石油醚$振摇提取% 静置约 /"

+-=分层$将上层有机相用装有无水硫酸钠的快速

滤纸过滤$收集滤液于旋蒸瓶内$于 $"I的水浴下

负压旋转蒸发除去溶剂$获得油脂%

%3!3%3!C国标方法

参照 TXF""'3!!',!"%( 和 TXF""'3!!&,

!"%( 提取芝麻酱或花生酱中的油脂% 具体操作步

骤&称取 %" A芝麻酱或花生酱于具塞容器中$加入

/" +b石油醚$混合均匀$静置 %0 9 分层$将上层有

机相用装有无水硫酸钠的快速滤纸过滤%

%3!3!C酸值+过氧化值测定

酸值测定参照 TXF""'3!!',!"%( 中 %%3/%

过氧化值测定参照TXF""'3!!&,!"%( 中 F3!%

%3!3/C精密度实验

分别取花生酱+芝麻酱各 / 个平行样按照本实

验方法"%3!3%3% 和 %3!3!#测定酸值+过氧化值$每

个样品重复测定 & 次%

%3!3$C准确性验证

取花生油和芝麻油样品分别按照本实验方法

"%3!3%3% 和 %3!3!#和国标方法"TXF""'3!!',

!"%( 中第二法+TXF""'3!!&,!"%( 中第一法#进

行酸值+过氧化值测定$每个样品重复测定 & 次% 依

照TX>N!&$%&,!"%&-合格评定 化学分析方法确

认和验证指南.$采用7#检验法对本实验方法和国

标方法测定数据之间的偏差显著性进行评估$以评

价本方法的准确性%

>=结果与讨论

!3%C国标方法与本实验方法结果对比

!3%3%C静置状态对比

以芝麻酱为实验材料$分别按 %3!3%3%和 %3!3%3!

方法加入石油醚混合均匀后$静置不同时间$对两种

方法的静置状态进行对比$结果见表 %%

由表 % 可知$样品初始为悬浊状态$国标方法

中$静置 %" +-=$少量芝麻酱固体开始下沉$样品

开始出现分层$上层有机相呈悬浊状态$随静置时

间的延长$样品状态变化不大$静置结束时$样品

&"%
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状态与静置 %" +-=时基本一致% 而本实验方法中

静置 %" +-=$样品体系明显分层$上层有机相略微

浑浊$静置 /" +-= 时$样品上层有机相澄清$样品

体系出现明显分层$直到静置结束$样品状态不发

生变化%

综上可知$相比国标方法$本实验方法可以在更

短时间内使样品体系分层$大大缩短了油脂提取时

间$且分层的有机相更为澄清透明$易于过滤% 此

外$降低了提取时间长带来的油脂氧化风险$提高了

结果准确度%

表 <=静置状态对比

静置时间
样品体系状态

国标方法 本实验方法

" +-= 样品体系呈悬浊状态 样品体系呈悬浊状态

%" +-=

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相略微浑浊

!" +-=

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相逐渐澄清

/" +-=

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相澄清

( 9

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相澄清

%! 9

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相澄清

%0 9

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相澄清

!$ 9

样品体系分层$少量芝麻酱固体聚在下层底部$

上层有机相呈悬浊状态
样品体系明显分层$上层有机相澄清

!3%3!C过滤状态对比

以芝麻酱为实验材料$分别按 %3!3%3%和 %3!3%3!

方法静置分层后$将上层有机相分别用装有无水硫

酸钠的快速滤纸和慢速滤纸过滤$对过滤状态进行

对比$结果见表 !%

表 >=过滤状态对比

过滤方式

获得 !" +b滤液时的

过滤时间
滤液状态

国标方法 本实验方法 国标方法 本实验方法

快速滤纸 / 9 $ +-= 滤液非常浑浊滤液澄清

慢速滤纸 & 9 & +-= 滤液浑浊 滤液澄清

由表 ! 可知$国标方法中$样品过滤困难$滤速

缓慢$采用快速滤纸过滤 / 9 或慢速滤纸过滤 & 9$

滤液仍然浑浊% 本实验方法中$样品过滤迅速$效果

明显$采用快速滤纸过滤 $ +-= 或慢速滤纸过滤 &

+-=$滤液澄清% 可见$相比国标方法$本实验方法可

以在更短时间内得到澄清透明的滤液$大大缩短油

脂提取时间$过滤效果更好%

!3!C方法的精密度"见表 /&表 $$

由表 /+表 $ 可知$采用本实验方法提取油脂后

检测酸值和过氧化值$精密度测定结果的相对标准

偏差" Ôe#分别为 "3('J i!3'$J和 "3&'J i

%hF$J$符合TX>N!&$%&,!"%&-合格评定 化学分

析方法确认和验证指南.中对方法精密度的要求%

表 @=酸值精密度#&_Q$

样品
酸值"KLE#>"+A>A#

平行 % 平行 ! 平行 / 平行 $ 平行 F 平行 ( 平行 & 平均
Ôe>J

花生酱 % "3&0& "3&&/ "3&0/ "3&(F "3&(' "3&&! "3&0% "3&&( %3"$

花生酱 ! "3(/! "3(F! "3(!0 "3(/0 "3($F "3(/' "3(F% "3($% %3$!

花生酱 / %3%$" %3%/" %3%/" %3%/" %3%/" %3%F" %3%$" %3%/( "3('

芝麻酱 % "3F$0 "3F$/ "3F$/ "3F/( "3F!' "3F/' "3F&' "3F$F !3'$

0"%

QEMRPLMbO PReZPNOCCCCCCCCCCCCCC!"!/ g5.h$0 R5h/



续表 @

样品
酸值"KLE#>"+A>A#

平行 % 平行 ! 平行 / 平行 $ 平行 F 平行 ( 平行 & 平均
Ôe>J

芝麻酱 ! "3&!& "3&%/ "3&/! "3&%( "3&!% "3&!' "3&%& "3&!! %3"%

芝麻酱 / "3(&( "3(0F "3((' "3(&' "3((% "3(&/ "3(0% "3(&F %3%'

C注&结果以样品中油脂为基准计算% 下同

表 A=过氧化值精密度#&_Q$

样品
过氧化值>"A>%"" A#

平行 % 平行 ! 平行 / 平行 $ 平行 F 平行 ( 平行 & 平均
Ôe>J

花生酱 % "3%"& "3%"& "3%"0 "3%"' "3%"( "3%"( "3%"& "3%"& %3""

花生酱 ! "3%!/ "3%!$ "3%!F "3%!( "3%!/ "3%!/ "3%!$ "3%!$ "3'/

花生酱 / "3"'% "3"00 "3"'% "3"'" "3"0' "3"00 "3"'% "3"'" %3F$

芝麻酱 % "3"&$ "3"&( "3"&& "3"&F "3"&$ "3"&F "3"&F "3"&F %3$!

芝麻酱 ! "3"($ "3"(F "3"(/ "3"($ "3"(! "3"(/ "3"($ "3"($ %3F$

芝麻酱 / "3%/F "3%/$ "3%/( "3%/F "3%/F "3%// "3%/( "3%/F "3&'

!3/C方法的准确性

由于酸值+过氧化值的测定无法使用加标回收

实验+质控样实验等常规方法考察准确度$而且由

!3% 可知$采用国标方法处理芝麻酱$静置 %0 9后过

滤$滤液仍浑浊$因此本实验以花生油和芝麻油为实

验材料$采用 %3!3$ 方法评价本实验方法的准确性$

实验结果见表 F+表 (%

表 B=酸值准确性

样品 检测方法
酸值"KLE#>"+A>A#

平行 % 平行 ! 平行 / 平行 $ 平行 F 平行 ( 平行 & 平均
Ôe>J 7值

花生油
国标方法 "3/&' "3/(0 "3/&% "3/(& "3/($ "3/(( "3/(' "3/(' %3/!

本实验方法 "3/&$ "3/&/ "3/(0 "3/&' "3/&' "3/(F "3/&% "3/&/ %3$%

%3%!"

芝麻油
国标方法 %3F! %3F/ %3F! %3F! %3F/ %3F! %3F! %3F! "3/$

本实验方法 %3F/ %3F/ %3F! %3F$ %3F! %3F/ %3F! %3F/ "3$'

%3%F"

C注&7双侧$%!

k!3%&'$.k"3"F% 下同

表 C=过氧化值准确性

样品 检测方法
过氧化值>"A>%"" A#

平行 % 平行 ! 平行 / 平行 $ 平行 F 平行 ( 平行 & 平均
Ôe>J 7值

花生油
国标方法 "3"$/ ( "3"$/ F "3"$$ % "3"$$ 0 "3"$$ ( "3"$/ ' "3"$/ ! "3"$$ " %3//

本实验方法 "3"$F F "3"$$ % "3"$/ & "3"$$ 0 "3"$$ F "3"$F " "3"$$ ( "3"$$ ( %3/!

%30'%

芝麻油
国标方法 "3"(F & "3"(F $ "3"(F ' "3"(& % "3"(& ' "3"($ 0 "3"(( % "3"(( % %3F'

本实验方法 "3"(( ! "3"(F & "3"(F & "3"(F 0 "3"(( F "3"($ % "3"(F ( "3"(F & %3%(

"30%$

CC由表 F+表 ( 可知$! 种方法花生油+芝麻油酸值

和过氧化值检验结果的 7值在 "30%$ i%30'% 之间$

均小于 !3%&'

)%!*

$说明在 'FJ的置信区间内$! 组检

测结果不存在显著性差异$因此本实验方法准确可

靠$符合要求%

@=结=论

花生酱和芝麻酱的主要成分是蛋白质+碳水化合

物等$本方法利用了样品该特性$加入丙酮水溶液使

其中蛋白质变性$变性蛋白质和碳水化合物发生聚集

絮凝$破坏花生酱和芝麻酱稳定的溶胶体系$使其中

油脂游离出来$加入石油醚后$可以在短时间内分层$

使上层含油脂的有机相在后续过滤过程中速率加快$

显著缩短油脂提取时间% 综上可知$本研究建立样品

油脂制备方法不仅操作简便+而且更为高效快速$主

要体现在以下 / 点&

(

提油效果好$极好地满足了油

脂实验需求用量!

)

提高过滤效率$减少与空气接触

时间$提取的油脂杂质少$保证了检测结果的准确性!

*

油脂提取时间大大缩短$极大提高了检测效率% 通

过精密度+准确度方法学考察$证明本方法准确可靠%
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取提供了一条新思路%
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