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不同分析方法对测定亚麻胶含量的影响
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摘要!主要考察了苯酚硫酸法和凝胶渗透色谱法测定同一亚麻胶产品质量分数产生偏差的原因& 苯酚硫酸法以分子质量

为 #)

? 的葡聚糖为标准品$将亚麻胶中多糖降解为单糖$降解过程繁杂$操作时间冗长$所含的可溶性纤维素经降解也会产生小

分子还原糖$使测定结果偏高$测得亚麻胶质量分数为 S#])(Y'凝胶色谱法以分子质量为 #)

? 的葡聚糖为标准品$快速%便捷地

直接测得多糖质量分数为 ":](?Y$但难以鉴定分离组别&
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DD亚麻籽由种皮%内胚乳和胚 ! 部分组成$其中种

皮质量占亚麻籽全部质量的 !CY$亚麻籽胶就主要

分布在种皮内-#.

& 亚麻籽胶大约含 CY的蛋白质和

近 S)Y的多糖类物质以及可溶性膳食纤维$多糖是

亚麻胶中最有效的成分之一$有广泛的药理活性$可

有益身体健康-( B!.

&

目前我国只有测定多糖的国际标准$将粗多糖

降解成为小分子单糖$通过滴定测定水解出来的小

分子还原糖的质量分数$再乘以 # 个系数折合出多

糖质量分数& 水解过程繁杂$操作时间冗长$水解过

程中还会出现以下 ( 种情况!一种是由于水解不完

全$产生一定量的未完全水解的小分子非还原糖$使

测定结果表现为质量分数偏低'另一种是亚麻胶产

品中的杂质"如可溶性纤维素#经降解也会产生小

分子还原糖$使测定结果偏高& 而凝胶渗透色谱法

以葡聚糖为标准品$可快速%便捷地直接测定多糖质

量分数-?.

&

#C仪器与试剂

#E#C苯酚硫酸法所用仪器

苯酚硫酸法所用仪器与试剂如表 # 所示&

表 #C实验仪器试剂一览表

仪器或试剂名称 型号 生产厂家

电子分析天平 ;ÊEje())I型 D北京海淀航天计算机公司

恒温干燥箱 #)#B(Ea D天津市泰斯特仪器有限公司

分光光度计 OXB#>)# D北京瑞利分析仪器有限公司

电炉 V<B#)()B#))) cD佛山市南海区金沙西联宏业

五金塑料厂

烧杯 #)) 1̂ $(:) 1̂ $

#))) 1̂

D北京化工厂

容量瓶 #)) 1̂ D北京化工厂

试管 D D北京化工厂

试管夹 D D

葡萄糖 分析纯 D天津市福晨化学试剂厂

苯酚 分析纯 D天津市福晨化学试剂厂

硫酸 分析纯 D北京化工厂
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#E!C凝胶渗透色谱法所用试剂与仪器

#](]#D实验仪器试剂

c%8-.7(?#? 示差检测器'c%8-.7#:#: 泵'c%8-.7

(")" 进样器& 分子质量为 #)

? 的葡聚糖标准品&

#](](D色谱条件

色谱柱!O48.%09,.+N-4()))""]S 11x!)) 11#

与O48.%09,.+N-4(:)""]S 11x!)) 11#串联'流动

相!水'流速!)]: 1̂ F12&'检测器!示差检测器'测

试温度!!:Z'淋洗液!)]# 1+4F̂ =%=_

!

水溶液&

!C实验方法

!E#C亚麻胶产品的紫外Q可见光谱分析

将提取的亚麻胶样品溶于去离子水$用紫外B

可见分光光度计测定其吸光度$结果如图 # 所示&

多糖的可见光最大吸收峰在波长 ?C) &1处$与文献

-:.中的值一致&

图 #D亚麻胶紫外B可见光谱图

!E!C苯酚硫酸法测定亚麻胶产品多糖的质量分数->.

(](]#D葡萄糖标准曲线的绘制

精密称取干燥恒重的葡萄糖 #)) 1N$用水溶解

并稀释至 #)) 1̂ $备用& 精密吸取备用液 #) 1̂ $加

水稀释至 #)) 1̂ 定容$得葡萄糖标准液& 精密吸取

标准液 #))%())%2%>))

%

$̂分别置于试管内$各加

水至 ( 1̂ $再各加 :Y苯酚试剂 #]) 1̂ $各试管迅

速滴加浓硫酸 :]) 1̂ $立刻摇匀$沸水加热 #: 12&$

迅速冷却'另取 ( 1̂ 水$同样的方法操作加入试剂

作空白对照$用紫外可见分光光度计在
0

q?C) &1

测定吸光度& 绘制标准曲线并得回归方程$结果如

图 ( 所示&

图 (D葡萄糖标准曲线

(](](D待测亚麻胶样品的多糖质量分数的测定与

计算

准确称量 )]#)) S N亚麻胶产品并溶于去离子

水$转移至 #)) 1̂ 容量瓶$定容至 #)) 1̂ '用吸量

管移取 #])) 1̂ 到另 # 支 #)) 1̂ 容量瓶$定容至

#)) 1̂ $将稀释后的溶液按照标准曲线的测定方法

进行测定$以标准曲线测定中 ) 号液为参比液$平行

测定 ! 次吸光度$按回归方程计算待测液中多糖的

质量浓度$结果如表 ( 所示&

表 !C亚麻胶产品中多糖质量分数的测定

编号 # ( !

吸光度6 )]#?) )]#?) )]#?!

多糖质量浓度F"

%

N*1̂

B#

#

S]## S]## S](C

多糖质量分数FY S)]?! S)]?! S(]()

多糖平均质量分数FY S#])(

C+4FY )]>S

!EDC亚麻胶产品的凝胶色谱分析

亚麻胶产品的凝胶色谱图及色谱数据分别如

图 ! 和表 ! 所示&

图 !D亚麻胶产品凝胶色谱图

表 DC亚麻胶产品凝胶色谱数据表

淋洗体积F1̂ 保留时间F12&

Q

&

Q

Q

Q

b

Q

b

#̀ Q

b

FQ

Q

Q

b

#̀FQ

Q

# (>]S)) :!]>)) (CS:S( !)>:)( !#!S## !()?#! #])(!S?" #])?:!S"

( ?#](C( S(]:S? D D D D D D

D 面积 面积FY 高度 高度FY 积分类型 峰编码 峰值点 积分开始时间F12& 积分截止时间F12& 基线开始时间F12&

# !::()> ":](? (!!) ?C]"C aP #)S ;## :(# (!]#:) !#]S!! (!]#:)

( >>:?S #?]#) #?!# !)]:" aL ;## ;:) #)> ?)]#S! ?#]C:) ?)]#S!

DC结果与分析

苯酚硫酸法的水解过程繁杂$操作时间冗长$由

于水解不完全$产生一定量的未完全水解的小分子

非还原糖$使测定结果表现为质量分数偏低'亚麻胶

DDDD !下转第 #CC 页$
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为圆形的 <沟道$其优点是在柱体体积相同的情况

下$保证各组分的气体分子在芯片式色谱柱沟道内

外侧走过相等的路径-:.

& 沟道内径为 ?))

%

1$长度

为 :]S 1& 为了实现对 X_/7的分离$分别涂敷

#))Y二甲基聚硅氧烷%#?Y氰丙苯基BS>Y二甲基

聚硅氧烷和聚乙二醇 ! 种固定液& 芯片的管路连接

方式选用夹具固定方式连接$采用有螺纹接口的聚

四氟乙烯管连接$连接头的形式采用锥形压环连接$

可以承受 !))Z的温度&

图 #D芯片式色谱柱实物图

!C色谱分析的速率理论

!E#C评价色谱柱性能的几个参数

理论塔板数$和理论塔板高度 "是反映色谱

柱柱效性能的 ( 个主要指标$$的计算公式为-:.

!

$S:]:?")

[

F5

#U(

#

(

S#>")

[

F5

P

#

(

"##

式中!)

[

为保留时间$是指从进样开始$直至样品通

过色谱柱产生最高峰时所需的时间'5

P

为峰底宽$

是指在色谱峰流出曲线的两侧拐点处所作切线与峰

底或基线相交两点间的距离'5

#F(

为半峰宽$是指在

峰高中点处作平行于峰底的直线$与色谱峰两侧交

点间的距离&

"的计算公式为->.

!

"S2U$ "(#

式中!2是指色谱柱的长度&

由此可见$色谱峰变窄$塔板高度减小$色谱柱

柱效将增加& $和 "是描述色谱柱柱效性能的主

要指标&

组分分离程度)分离度的计算式为-".

!

CS-(")

C

(

T)

C

#

#.U"F

#

XF

(

# "!#

式中!F

#

%F

(

为色谱峰的峰底宽&

C值的大小可以定量地反映组分间的分离程

度& 当色谱峰形不对称或相邻 ( 峰间稍有重叠时$

较难测量峰底宽$可用半峰宽来代替$此时分离度C

可表示为!

CS-#]#S")

C

(

T)

C

#

#.U"F

#U("##

XF

#F("(#

# "?#

式中!F

#F("##

%F

#F("(#

为色谱峰半峰高时的峰宽&

!E!C速率理论-S.

在色谱柱和试样一定$最佳流速下$柱效最高$

"B0的关系式为!

"S6XDU0 X!0 ":#

DD式中!"为塔板高度'0 为载气线速度'6%D%!

为 ! 个常数$其中6为涡流扩散项$D为分子扩散系

数$!为传质阻力系数& 式":#即为范第姆特方程

的简化式& 根据式":#$用在不同流速下测得的塔

板高度 "对流速 0 作图$得 "B0 曲线$如图 ( 所

示& 在"B0曲线的最低点$理论塔板高度"最小$

此时色谱柱的柱效最高$该点所对应的流速即为最

佳流速 0最佳$"最小及 0最佳可由式":#微分求得$即!

,"F,0 STDU0

(

X!S)$0最佳 S槡DU! ">#

DD将式">#带入式":#中得!

"最小 S6X( 槡D! ""#

DD在实际工作中$在不明显影响色谱柱柱效的前

提下尽量缩短分析时间$往往使流速稍高于最佳

流速&

图 (D塔板高度与载气线速度的关系曲线

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$
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产品中的杂质"如可溶性纤维素#经降解也会产生小

分子还原糖$使测定结果偏高& 凝胶渗透色谱法以

#)

? 分子质量的葡聚糖为标准$可快速%便捷地直接测

得多糖质量分数为 ":](?Y$但难以鉴定分离组别&
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