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植物源性食品中木酚素的测定 高效液相色谱法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97195091]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件规定了植物源食品中木酚素的高效液相测定方法。
本文件适用于亚麻籽、芝麻、亚麻籽油等植物源性食品中落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素含量的测定
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97195092]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
[bookmark: _Toc97195093]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
原理
试样用乙腈溶液提取，提取液经分散固相萃取净化后，高效液相色谱仪检测，外标法定量。
试剂与材料
试剂
[bookmark: _Hlk193984182]水：GB/T 6682 规定的一级水。
乙腈（CH3CN）：色谱纯。
甲醇（CH3OH）：色谱纯。
无水硫酸镁（MgSO4）。
氯化钠（NaCl）。
[bookmark: OLE_LINK3]柠檬酸钠（C6H5Na3O7）。
柠檬酸二钠盐（C6H6Na2O7）。
标准品
落叶松脂醇（CAS号27003-73-2）：纯度≥98%。
开环异落叶松脂酚（CAS号29388-59-8）：纯度≥98%。
芝麻醇（CAS号74061-79-3）：纯度≥98%。
芝麻素（CAS号607-80-7）：纯度≥98%。
芝麻林素（CAS号526-07-8）纯度≥98%。
标准溶液的配制
[bookmark: _Hlk193984926]标准储备液（1000 μg/mL）：准确称取各木酚素标准品10.00 mg（准确至 0.01 mg），用甲醇（5.1.3）溶解于10 mL棕色容量瓶，并定容至刻度，于-18℃下储存于密闭棕色玻璃瓶中，有效期为3个月。
[bookmark: _Hlk193984901]混合标准中间溶液（100 µg/mL）：分别吸取1 mL标准储备溶液于10 mL棕色容量瓶中，用甲醇（5.1.3）定容至10 mL，制成标准中间溶液，临用现配。
混合标准工作溶液：分别吸取适量混合标准中间溶液，用甲醇（5.1.3）配制成质量浓度为0.5 μg/mL、8 μg/mL、20 μg/mL、40 μg/mL、80 μg/mL、100 μg/mL的标准曲线工作溶液，临用现配。
材料
[bookmark: _Hlk193984435]固相萃取柱：基质增强脂肪去除柱（300 mg/3 mL），或相当者。
乙二胺-N-丙基硅烷化硅胶（PSA）吸附剂：粒径40 μm~60 μm。
十八烷基硅烷键合硅胶（C18）吸附剂：粒径40 μm~60 μm。
陶瓷均质子：2 cm（长）×1 cm（外径）。
尼龙微孔滤膜（有机相）：13 mm×0.22 μm，或相当者。
仪器设备
[bookmark: OLE_LINK1]超高效液相色谱仪：带紫外检测器或二极管陈列检测器。
分析天平：感量0.01 g和0.0001 g。
离心机：不低于5000 r/min，或相当的设备。
高速匀浆机。
多位涡旋振荡器。
分析步骤
[bookmark: _Hlk193985127]试样制备
将一定数量的样品按要求经过粉碎、均质、缩分后，储存于样品瓶中。样品现用现制备。
提取
亚麻籽及其油脂
称取1.0~2.0 g样品（精确到0.05 g）于50 mL离心管中，加入10 mL乙腈（5.1.2），涡旋提取2 min，4°C下8000 r/min离心5 min后，取2.4 mL上清液加入0.6 mL水（5.1.1），涡旋混匀后过基质增强脂肪去除柱（5.4.1）净化，重力自流，收集滤液，取1 mL过滤膜（5.4.5），待测。
其他食品
[bookmark: _Hlk193793581][bookmark: OLE_LINK2]称取0.2~5.0 g样品（精确到0.05 g）于50 mL离心管中，加入10 mL乙腈（5.1.2）、4 g 硫酸镁（5.1.4）、1 g 氯化钠、1 g柠檬酸钠、0.5 g 柠檬酸二钠，涡旋3 min，4℃下8000 r/min离心5min后，取6 mL上清液加到内含1200 mg 硫酸镁（5.1.4）、400 mg PSA（5.4.2）及400 mg C18（5.4.3）的15 mL塑料离心管中，涡旋1 min，4℃下8000 r/min离心5 min，取500 uL上清液加500 uL水（5.1.1），涡旋混匀，过滤膜（5.4.5），待测。
测定
仪器参考条件
色谱柱：C18色谱柱，2.7 μm，100 mm×3.0 mm（内径）或相当者。
柱温：35°C
流动相：A为水，B为甲醇，洗脱程序见表1
流动相洗脱梯度程序
	时间，min
	水，%
	甲醇，%

	0.0
	70
	30

	3.0
	40
	60

	6.5
	20
	80

	8.0
	0
	100

	10.0
	0
	100


流速：0.4 mL/min
检测波长：285 nm
进样量：5 μL
标准曲线的制作
[bookmark: _Hlk193793668]将系列标准工作液分别注入液相色谱仪中，测定相应的峰面积，以标准工作液的浓度为横坐标，以峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。
样品的测定
试样溶液经高效液相色谱仪分析，测得峰面积，根据标准溶液色谱峰的保留时间和峰面积，对试样溶液的色谱峰进行定性，外标法定量。落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素标准溶液液相色谱图见附录A。
空白试验
除不加待测样品外，均按上述步骤（7.2和7.3）进行操作。
分析结果的表述
[bookmark: OLE_LINK4]试样中落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素的含量按公式（1）计算。
		()
式中：
X ⸺⸻ 试样中落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素的含量的数值，单位为毫克每克（mg/g）；
c ⸺⸻ 由标准曲线而得的样液中标准品的含量，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
V ⸺⸻ 样品最终定容体积，单位为毫升（mL）；
m ⸺⸻ 称样量，单位为克（g）；
计算结果保留到小数点后两位。
精密度
灵敏度
本文件方法落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚的检测限均为0.06 μg/mL，定量限均为0.20 μg/mL；芝麻醇的检测限为0.10 μg/mL，定量限为0.25 μg/mL；芝麻素、芝麻林素的检测限均为0.02 μg/mL，定量限均为0.09 μg/mL。
精密度
本方法的批内相对标准偏差≤15%，批间相对标准偏差≤15%。
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（资料性）
落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素混合标准溶液高效液相色谱
落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素混合标准溶液高效液相色谱见图A.1。
[image: 图表

AI 生成的内容可能不正确。]
落叶松脂醇、开环异落叶松脂酚、芝麻醇、芝麻素、芝麻林素混合标准溶液高效液相色谱
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