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反相超高效液相色谱法同时测定植物油
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摘要!建立了溶剂稀释)超高效液相色谱法检测植物油

中
T

种
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异构体"生育酚及生育三烯酚$的方法%样品

经丙酮溶解稀释后!以
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色谱柱分析!甲醇)水"体积

比
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异构体的方法检出限均为
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该方法检测流程简便!净化效果好!灵敏度高!可满足实

际样品分析的需求%
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为脂溶性维生素%包含多种生育酚和生育三烯酚&

根据苯环上甲基取代基数目和位置的不同%
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生育三烯酚
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种异构体%具

有抗肿瘤)防止动脉硬化)改善心脑血管疾病)延缓衰老)

增强免疫力等多种作用*
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是人体必需的植物源维

生素%人体自身无法合成%只能通过食物获取&植物油中

含有丰富的生育酚和生育三烯酚%是人类摄取
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的主要

来源&不同
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异构体的生物活性不同%其中
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活性最强%
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型的抗氧化性最强&不同品种植物油中
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组成及含量不同%其营养价值有很大差异&对植物油中
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各异构体的含量测定%能为消费者科学选购植物油提

供参考%也能在植物油品种鉴定)掺假鉴别上提供技术

参考*
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食品中生育酚和生育三烯酚常用的检测方法有分光

光度法*
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同分异构体的

同时快速反相液相色谱检测技术较少%是一检测难点&
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采用正相色谱法测定
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同分异构体%但是正相高效液相色谱法有许多缺

点%如流动相挥发性强)溶剂强致癌性)对仪器损耗大)重

复性差)分析时间长及稳定性差等*
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&反相高效液相

色谱一般采用甲醇)乙腈等毒性较小)挥发性弱的溶剂作

流动相%可以很好地克服正相色谱的不足&

试验拟采用常规的甲醇和水为流动相%建立应用
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谱分析方法&旨在更短的时间内同时检测植物油中
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种

维生素异构体的含量%为植物油中
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异构体便捷稳定的

检测提供技术支持&
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方法
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棕色容量瓶中%用无水乙醇定容至刻

度%得到
T

种
g

4

异构体混合中间液!

#""

(

<

(

5X

#&

!

2

#标准工作液"从
T

种
g

4

异构体混合中间液

!

#""

(

<

(

5X

#中分别准确吸取
">"(

%

">"T

%

">#$

%

">("

%

">T"

%

#>$"

%

(>""5X

溶液至
-

个
#"5X

棕色容量瓶&用

丙酮定容至刻度%得到浓度为
">(

%

">T

%

#>$

%

(>"

%

T>"

%

#$>"

%

(">"

(

<

(

5X

的系列标准工作液&

#>!>!

!

色谱条件
!

色谱柱"

Z&Z

柱!

(>$55V#""55

%

!>-

(

5

#$流动相"

0

为甲醇%

[

为水$流速"

">(5X

(

57@

$

进样量"

#

(

X

$色谱柱温度"
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样品处理
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油样%用
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丙酮溶解%

涡旋混合器上充分混匀后%过
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尼龙滤膜后%上机待
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含量计算
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结果与讨论
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b[?""3>T!

'

!"#$

是通过将油脂类样品皂化处理%

释放出
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%通过有机溶剂萃取%浓缩%上液相色谱仪分

析%处理过程较为麻烦%而且皂化过程中
g
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容易被氧化

而损失掉%使测试结果不够稳定&研究将油脂样品直接

溶解于有机溶剂中%释放出
g

4

后直接上液相检测&对于

溶剂的选择需满足以下
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个条件"

"

脂溶性溶剂%使油脂

能够完全溶解$
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应与后续的分析方法具有匹配性*
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可溶解油样的溶剂有正己烷)石油醚)丙酮)异丙醇等溶

剂%针对反相色谱中的后续流动相%正已烷)石油醚等与

流动相不兼容%从而选择直接用丙酮或异丙醇稀释后上

样检测&通过试验发现丙酮溶解油脂效果优于异丙醇且

丙酮毒性相较于异丙醇更小%故选择丙酮为提取溶剂&
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异构体相互重叠%不能有效分离&
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色谱柱表面键合

五氟苯基%有较强的几何尺寸和立体形状选择性%能分离

一些结构相似)用烷基固定相很难分离的位置异构体&

故选择
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色谱柱作为分析柱&
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在紫外检测器和荧光检测器上均有响应%而荧光

检测器的响应灵敏度要优于紫外检测的%故选择荧光检

测器检测&

对于流动相的选择%研究前期尝试了采用甲醇'水%

甲醇'乙腈)乙腈'水)乙腈'二氯甲烷作做为流动相$

在以甲醇'乙腈)乙腈'水)乙腈'二氯甲烷等为流动相
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是脂溶性%因而流动相中的

甲醇比例应尽量高%而甲醇比例太高时
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生育酚两个色谱峰也会有部分重叠$当流动相比例在甲
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同分异构体能够很好地

分离!图
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#%且色谱峰型%分离效果均最佳%整个分析时间

在
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左 右%大 大 缩 短 了
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的 分 析 检 测 时 间%

提高了检测灵敏度%由于无杂质干扰%节省了溶剂的耗费
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标准曲线和方法检出限
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异构体的回收率及相对标准偏差%详见表
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)

生育三烯酚
T>" 33>3 3T>3 33>- 33>? 3T>( 33>( 33>2 ">?-

!">" 33>T 3T>T 33>- 33>$ 3T>" 33>2 33>! ">-"

(>" 33>3 33>- 3T>( 33>- 33>T 3T>( 33>2 ">-#

&

)

生育三烯酚
T>" 33>T 33>2 33>$ 33>$ 3T>T 33>2 33>( ">2-

!">" 33>? 33>- 33># 33># 3T>- 3T>T 33>! ">23

(>" 33>( 3->- 3T>! 3->- 3->$ 3T>! 3T># ">-#

!

)

生育三烯酚
T>" 33>- 3T>- 3->3 3T>3 3->T 3->( 3T>( ">T-

!">" 3T>3 33>! 33>! 3->T 3->T 3->T 3T>( ">-2

(>" 3T>3 3T>( 3->3 3T>- 3T>T 3->3 3T># ">(?

'

)

生育酚
T>" 33>3 33>- 33>( 33>? 33># 33>" 33>( ">2(

!">" 3T>T 33>- 33>T 3T>( 33>" 3T>$ 33>" ">?3

(>" 33>! 33>( 33>( 3T>- 33># 33>( 33>! ">2"

"

)

生育酚
T>" 33>2 33>" 33># 3T>3 3T>? 3T>T 3T>3 ">!T

!">" 33># 33>- 33>? 3T>" 3T># 3T>- 3T>T ">-2

(>" 3->( 3->3 3$>2 3$>3 3?>T 3$>3 3->T ">2$

&

)

生育酚
T>" 3->3 3T>3 3T>! 3->- 3->T 3->T 3T>3 ">?!

!">" 3T>? 3T>( 3T>T 33># 33>T 33># 33>" ">$3

(>" 33>- 33>! 33>! 33>- 3T>2 33>! 33>! ">?"

!

)

生育酚
T>" 33>- 3T>3 33>? 33># 3T>T 3T>3 33># ">2-

!">" 3$>( 33>" 33>T 3->( 3->3 3->3 3T># #>!!

%'

"

g;8>2?

"

R;>T

董
!

昕!反相超高效液相色谱法同时测定植物油中
T

种
g

4

异构体



表
!

可知"各个浓度水平的添加回收率均在
3"̀

以上%精

密度为
">!T̀

%

#>!!̀

&

!>?

!

g

4

异构体保留时间及分离度

各
g

4

异构体保留时间和相互之间分离度见表
2

)

(

&

表
2

!

T

种
g

4

异构体出峰顺序#保留时间#基线宽度

J6F8A2

!

ZA6L;DEAD

"

DA,A@,7;@,75A

"

F6+A87@AG7E,:

;BTI7,657@47+;5AD+

名称 保留时间(
57@

基线宽度(
57@

'

)

生育三烯酚
?>#? ">2

"

)

生育三烯酚
?>$" ">2

&

)

生育三烯酚
$>"2 ">2

!

)

生育三烯酚
$>(# ">2

'

)

生育酚
$>-( ">2

"

)

生育酚
->(3 ">2

&

)

生育酚
T>## ">2

!

)

生育酚
T>-- ">2

表
(

!

各异构体之间分离度

J6F8A(

!

YA

C

6D6F787,

/

FA,GAA@7+;5AD+

名称 分离度 要求

'

)

生育三烯酚和
"

)

生育三烯酚
#>?"

'

#>"

"

)

生育三烯酚和
&

)

生育三烯酚
#>(2

'

#>"

&

)

生育三烯酚和
!

)

生育三烯酚
#>!-

'

#>"

!

)

生育三烯酚和
'

)

生育酚
#>#"

'

#>"

'

)

生育酚和
"

)

生育酚
!>?"

'

#>"

"

)

生育酚和
&

)

生育酚
!>"-

'

#>"

&

)

生育酚和
!

)

生育酚
!>!"

'

#>"

!!

由表
2

)

(

可知"

T

种
g

4

异构体能够完全分离&

!>$

!

实测结果

从市面上随机选取
#?

种不同品种的植物油%采用本

研究的检测方法检测其
g

4

中的异构体构成%检测结果见

表
?

&

表
?

!

植物油中
g

4

含量

J6F8A?

!

g7,657@4*;@,A@,7@IA

<

A,6F8A;78+ 5

<

$

L

<

样品名称
!

)

生育酚
"

)

生育酚
&

)

生育酚
'

)

生育酚
!

)

生育三烯酚
"

)

生育三烯酚
&

)

生育三烯酚
'

)

生育三烯酚

菜籽油
!

!2!>"

未检出
2#2>! #">"

未检出 未检出 未检出 未检出

大豆油
!

#!(>" ((>" -?T>! !3$>"

未检出 未检出 未检出 未检出

橄榄油
!

!2->" #">" 3>?

未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

花生油
!

!?$>" #$>" #$>T 3>"

未检出 未检出 未检出 未检出

棕榈液油
!!2>"

未检出 未检出 未检出
#3T>"

未检出
!(2>" 22>"

玉米油
!

!33>" !#>" 2(->2 !">" #(>"

未检出
!2>"

未检出

稻米油
!

!TT>"

未检出
-#>" #">" #"#>"

未检出
33>"

未检出

葵花籽油
$(!>" 2T>" !$>$ (>"

未检出 未检出 未检出 未检出

葡萄籽油
!#$>"

未检出
#?T>" !(>" $$>"

未检出
#2!>" ?>"

亚麻籽油
!?$>" #$>" #$>T 3>" #!>"

未检出 未检出 未检出

芝麻油
!

#$>"

未检出
(?!>#

未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

南瓜籽油
#T>"

未检出
!??>" #$>"

未检出 未检出 未检出 未检出

茶籽油
!

#2">"

未检出
!>"

未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

棉籽油
!

?!!>"

未检出
2T3>" 2#>"

未检出 未检出 未检出 未检出

红花油
!

22?>"

未检出
(>"

未检出 未检出 未检出 未检出 未检出

2

!

结论
通过对植物油样品检测前处理的优化%采用丙酮溶

解样品后上样%在优化的色谱条件下%

Z&Z

色谱柱超高效

液相色谱法能很好地将
T

种
g

4

异构体分离开%测定结果

准确%测试流程简单&相较于皂化法处理油样%丙酮直接

溶解提取法检测
g

4

损失更少%结果更准确$相较于正相

色谱分离%分析时间更短%重现性更好&采用该方法检测

了
#?

种常用植物油中
g

4

各异构体的含量%满足实际样

品分析的需求&
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通和交流提供了方便%为彻底消除部门壁垒和条块分割

创造了条件&

2>2

!

要明确毒害食品鉴定标准"建立专业化的鉴定队伍

和专门的食品安全犯罪侦查机关

!!

毒害食品的鉴定标准应进行顶层设计%建立从中央

到地方的统一标准&该标准的制定应考虑与国际标准接

轨&欧美发达国家的食品政策是围绕着高标准的食品安

全建立的%尤其是欧盟%它提出要确保-从农场到餐桌.

整条食品链的安全*

T

+

&

#3$(

年%该共同体颁布了第一部

食品卫生法%但仅对鲜肉作出规定%随后才对其他食品制

定了实施和卫生法规*

3

+

&为了彻底消除中国的食品安全

问题%制定标准时可略高于国际标准&食品的高标准不

是为了损害食品生产企业的利益%而是为了最广大人民

群众的根本利益&食品安全不能只追求相对安全%应尽

可能地向绝对安全靠拢&地方利益和部门利益相对广大

人民群众的生命和健康安全来说根本不值一提&经济的

发展水平和税收的多少也不应成为牺牲食品安全的

理由&

为此%有必要借鉴国际有毒有害食品的鉴定标准%使

打击危害食品安全犯罪有一个比较高的标准可依%同时%

还要建立专门的专业化鉴定队伍%鉴定人才应集中使用%

尽量做到全覆盖&为有效打击食品药品犯罪行为%快速

准确查明犯罪事实%搜集证据%强化对食品药品犯罪的侦

查和追究效率%在食品药品监管部门设立食品药品犯罪

侦查局%实行双重管理%作为公安部门的一个业务局%负

责食品药品犯罪的侦查%经人民检察院批准或人民法院

同意可依法采取搜查)扣押)拘留)拘传)执行逮捕等刑事

强制措施*

#"

+

&

此外%鉴定人员应充分利用信息化共享平台%加强行

业从业人员之间的交流和沟通%不断提高自己的业务能

力%努力为个案提供客观公正的鉴定结果&

2>(

!

加强对执法人员的培训"建立定期培训机制"培养具

有创新意识的执法队伍

!!

在大数据时代下%信息共享已成为时代潮流%办事效

率在信息共享平台的支持下直线提高&但海量的信息也

给执法人员带来了心理上的不适应和困惑%容易使以往

习惯于按部就班进行工作的执法人员产生能力危机感&

这种感觉是一把双刃剑%既可成为催人奋进的动力%也可

成为执法人员懈怠的原因&只要监管部门充分认识到中

国食品安全监管面临的严峻形势%不断提高自己的执法

水平%真正把食品安全监管工作落到实处%就一定能为广

大人民群众创造良好的食品安全环境*

##

+

&为此%各级人

民政府要根据执法中出现的问题有针对性地进行培训%

并将行政执法机关和司法机关的培训实现常态化&通过

培训%不仅可以加强同行间的沟通与交流%还可以形成互

相学习)提高业务水平的新局面&如果还是抱陈守旧%拒

绝学习%能力危机不仅将成为下岗危机%还会影响到中国

行政执法和刑事司法的顺利衔接&
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