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摘要　用反相高效液相色谱法测定了大豆胚芽中的α- VE 含量 ,比较了两种不同前处理方法对样

品中α- VE 含量的影响 。结果表明 ,大豆胚芽中α- VE 含量为 36. 60 ～ 46. 10mg /100g 样品;样品

预处理时 ,超声离心法比皂化离心法处理 ,测得样品中α- VE 含量高出 8. 29%～ 15. 39%;样品预

处理过程中加入抗坏血酸比不加抗坏血酸 ,测得α- VE 含量要高出 2. 21%～ 9. 16%。

关键词　大豆胚芽;α- VE ;测定;高效液相色谱法

中图分类号　S 565. 1　　文献标识码　A　　文章编号　1000 - 9841(2005)04 - 0320 - 03

　　自上世纪 80年代以来 ,国外对大豆胚芽的研究

与开发日渐深入 ,尤其是美国和日本在这方面的研

究就更为活跃 ,如日本开发了大豆胚芽茶[ 1] 、美国

S oyheal th 和 Schouten公司开发出富含大豆异黄酮

的大豆胚芽食品
[ 2]
。国内对大豆胚芽的研究起步较

晚 ,目前也已逐渐呈现出日趋白热化的态势
[ 3]
。至

今 ,国内外对大豆胚芽的研究与开发均主要集中在

大豆胚芽中的异黄酮和皂甙等活性成分[ 4] ,对大豆

胚芽中 VE 的快速检测却鲜见报道。以往对植物中

VE 的含量测定 ,大都是先皂化后再用有机溶剂提取

不皂化物部分 ,利用分光光度计 、气相色谱和高效液

相色谱来检测其中 VE 的含量[ 4] 。这一处理样品的

方法比较繁琐 ,在空气中 VE 易被氧化分解。为此 ,

本文在前人研究的基础上 ,改善了样品预处理方法 ,

利用超声离心法来提取大豆胚芽中 VE ,并将这一处

理方法与皂化法进行了比较 ,为快速检测大豆胚芽

中 VE 含量提供了实验数据 。

1　材料与方法

1. 1　材料与试剂

大豆胚芽:购买于山东省德州油厂。原料中大

豆胚芽纯度约为 88. 49%,另含有约 4. 14%的豆皮 、

6. 99%的子叶碎片和 0. 37%的小石头及泥土等其

它杂质。纯大豆胚芽千粒重为 4. 75g / 1000 粒胚

芽 ,自然堆积密度为 0. 7523g /L。大豆胚芽粉在

95%乙醇中的溶胀体积为 1. 9倍 。

氢氧化钾:纯度≥82. 0%,A. R级

正己烷:纯度≥99. 0%,A. R级

无水乙醇:纯度≥99. 7%,A. R级

抗坏血酸:纯度≥99. 7%,A. R级

82 O /H 型超声波清洗器:德国 B. M. H . 仪器

有限公司制造

1 - 15K 型高速离心机:德国 B. M . H . 仪器有

限公司制造

Agi lent 1100型高效液相色谱仪:美国安捷伦

科技公司制造

α- VE 标样:HPLC检测纯度为 98%

甲醇:纯度≥99. 9%, HPLC一级

1. 2　实验方法

1. 2. 1　原料预处理

1)、皂化离心法:参考 GB /T 12388 - 1990。精

确称取干燥过 60 目筛的大豆胚芽粉 0. 5g , 置入

100mL 具塞试管中 ,加入 10mL 无水乙醇和 50%氢

氧化钾溶液 5mL ,入 70 ～ 80℃水浴中皂化 30min ,

并不时摇动 。皂化完全后 ,迅速冷却至室温 。准确

加入 15mL 正己烷萃取液 ,振摇 3min ,再加入 10mL

蒸馏水 ,加塞 ,倒置试管 10 次 ,然后离心 10min ,仔

细吸取上层有机相 1mL ,通氮气吹干后 ,迅速加入
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无水乙醇定容至 1mL ,备用 。2)、超声离心法:精确

称取干燥过 60目筛的大豆胚芽粉 0. 5g ,准确加入

10mL 正己烷萃取液 ,超声提取 30min , 然后离心

10min ,仔细吸取上层清液 1mL ,通氮气吹干后 ,迅

速加入无水乙醇定容至 1mL ,备用 。

1. 2. 2　HPLC 色谱测定条件

HPLC色谱仪:Agelint 1100 型自动进样高效

液相色谱仪(美国安捷伦公司);色谱柱:Hypersil

ODS 5μm 4. 0×125mm ;流动相:95%甲醇 ,流速为

1. 0mL /min;柱温:25℃;检测器:DAD检测器 ,检测

波长为 292nm ,检测温度为室温(20℃);进样量:

20μL 。

2　结果与讨论

2. 1　方法线性关系与最低检出浓度

在α- VE 标准浓度为 2mg /mL 进样 ,改变进样

体积 ,以峰面积为纵坐标 Y ,以绝对进样量为横坐标

X ,对所测得数据进行直线回归 ,得回归方程 ,图 1。

结果表明 ,被测 α- VE 进样量为 1 ～ 6ng 范围内与

其峰面积线性关系良好 ,线性方程为 Y=61. 975X

- 14. 361 ,R2=0. 9998。

　　最低检出浓度以 3倍信噪比计 ,本法最低检出

浓度为 0. 25μg /mL。

图 1　α- VE 标准曲线

Fig. 1　The calibration curv e ofα- V E

2. 2　方法回收率实验

称取己知含量的α- VE 样品 ,加入高 、中 、低含

量的α- VE 标准品 ,分三个水平测定其中的α- VE

含量 ,并计算回收率 ,结果见表 1。α- VE 的平均回

收率为 104. 78%。

表 1　回收率实验

Table 1　Recovery ra te expe riments

No.
样品中α- VE 的含量

T he con tent of α- VE in sample(μg)

添加量

Adding amoun t(μg)

测定总量

T otal amount measurem ent(μg)

回收率

Reclaiming rate(%)

1 2. 85 200 201. 60 99. 38

2 7. 49 50 56. 34 98. 00

3 7. 26 2 10. 83 116. 95

平均值 Mean 104. 78

2. 3　方法精密度实验

将含α- VE 浓度为 21. 0μg /mL 左右的样品 ,

按照设定的色谱条件进行测定 , 计算一天内七次进

样时的色谱峰峰面积和 RSD 值 , 平均峰面积为

11. 96 , RSD值为 0. 81%。

2. 4　大豆胚芽中α- VE 含量的测定

按 1. 2. 1 方法对大豆胚芽原料进行不同预处

理 ,并考察预处理过程中加入抗坏血酸对样品中α-

VE 含量测定的影响 ,结果见表 2。

表 2　不同前处理方法对样品中α- V E 含量的影响(mg /100 g)

Table 2　The effect of different pretr eatment methods on the content ofα- V E in sample

处理方法

Pret reatm en t meth od s

皂化离心法 Saponification cent rifu ge 超声离心法 Ult rasonic cent rifuge

不加抗血坏酸

Not adding

L - Ascorbic acid

加 0. 5g 抗坏血酸

Adding 0. 5g

L - Ascorbic acid

不加抗血坏酸

Not adding

L - A scorbic acid

加 0. 5g 抗坏血酸

Adding 0. 5g

L - Asco rbic

加 1. 0g 抗坏血酸

Adding 1. 0g

L - A scorbic

α- VE 含量 The content

ofα- VE /(mg /100g 样品) 36. 60 39. 95 43. 26 45. 72 46. 10

　　从表 2中可以看出 ,不加抗血坏酸条件下 ,超声 离心法提取大豆胚芽样品中的α- VE ,其 HPLC 含
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量测定比皂化离心法高出 8. 29%。样品预处理过程

中 ,加入 0. 5g 抗血坏酸比不加时 ,皂化离心法和超

声离心法提取大豆胚芽中α- VE ,其 HPLC 含量测

定分别增加了 9. 15%和 5. 69%。预处理过程中 ,加

入 0. 5g抗坏血酸条件下 ,超声离心法提取大豆胚芽

中α- VE ,其 HPLC 含量测定比皂化离心法要高出

14. 44%。出现上述现象的原因 ,可能是由于α- VE

是一种热敏性 、易被氧化的物质 ,置于高温和空气条

件下极易被破坏和损失。皂化离心法中皂化过程需

要一定的温度 ,而超声离心法提取却在室温下进行;

其次 ,操作过程是在实验室条件进行的 ,70 ～ 80℃条

件下皂化时加速了 VE 与空气之间的接触 ,部分 VE

被破坏;第三 ,加入抗坏血酸 ,可以避免 VE 的氧化分

解 ,抗坏血酸起到了“保护剂”的作用 。因此 ,GB /T

12388 - 1990测定食品中 VE 的含量 ,除对所需溶剂

进行提纯外 ,操作过程中最好避光或在暗室中或充

氮气条件下进行 ,这样才能比较真实地反映食品中

VE 的含量 。

另外 ,超声离心法提取大豆胚芽中α- VE 时 ,我

们还考察了加入不同量的抗坏血酸对测定结果的影

响 ,结果表明 ,本实验只需加入 0. 5g 抗坏血酸就能

满足测定要求。

用超声离心法三次平行提取大豆胚芽中α-

VE ,然后进行 HPLC 含量测定 ,来考察此法的提取

率。结果表明 ,平均提取率为 92. 99%。因此 ,大豆

胚芽中α- VE 含量的 HPLC 测定 ,超声离心法是一

种比较快速 、方便 、简单的预处理方法。

3　结论

3. 1　超声离心法提取大豆胚芽中α- VE ,样品处理

不需皂化 、萃取等繁琐步骤 ,样品中α- VE 受破坏程

度轻 ,并且提取率高。样品处理方法简单 、快速 、方

便 ,适于大批量 、多品种样品的同时分析处理 ,结果

准确 、可靠 。

3. 2　大豆胚芽中α- VE 含量为 36. 60 - 46. 10mg /

100g 样品。样品经超声离心法处理与皂化离心法

处理相比较 , 前者测得样品中 α- VE 含量高出

8. 29%- 15. 39%,样品预处理过程中加入抗坏血酸

有利于保护样品中的α- VE 免受氧化破坏 。
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HPL C DETERMINATION OFα-VE IN SOYBEAN GERM

Liu Yun1 , 2 　Zhu Danhua1

(1. National Soybean Improvement Sub - center , Zhej iang Academy o f Agricultural S cience ,

Hangzhou , 310021;2.Collegeo f Food Science and Technology , Zhej iang

University , Hangzhou , 310029)

Abstract　T he content ofα- V E in soybean germ determined by RF - HPLC the ef fect of tw o dif ferent pre-

t reatment methods on the content of α- VE in sample w as studied. The resul ts show ed that the content of

α- VE in soybean germ w as 36. 60 ～ 46. 10mg /100g germ. Sample w as prepared through ult rasonic w ave

enhancing ext raction , the content of α- VE was 8. 29%- 15. 39%higher than that through saponification

ext ract ion. The ef fect of L - Aseorbic acid on the experimental results ofα- VE was also obvious.
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