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摘要： 目的　 建立 ＧＣ 内标法同时测定油菜花粉中肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、 亚油酸甲

酯、 α⁃亚麻酸甲酯的含量。 方法 　 油菜花粉氢氧化钠甲醇提取物采用 ＨＰ⁃ＩＮＮＯＷＡＸ 毛细管柱 （３０􀆰 ０ ｍ×３２０ μｍ×
０􀆰 ２５ μｍ）； 载气氮气； 进样口温度 ２１０ ℃； 分流比 ５ ∶ １； ＦＩＤ 检测器温度 ２５０ ℃； 气体体积流量 １􀆰 ３ ｍＬ ／ ｍｉｎ （Ｎ２）、
４０ ｍＬ ／ ｍｉｎ （Ｈ２）、 ４００ ｍＬ ／ ｍｉｎ （空气）； 进样量 ４ μＬ。 结果　 肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、
亚油酸甲酯、 α⁃亚麻酸甲酯分别在 ０􀆰 ０１２ ７ ～ ０􀆰 １２６ ７ ｍｇ ／ ｍＬ、 ０􀆰 ０６４ ２ ～ ０􀆰 ６４２ ４ ｍｇ ／ ｍＬ、 ０􀆰 ０１０ ９ ～ ０􀆰 １０８ ８ ｍｇ ／ ｍＬ、
０􀆰 ０１１ ７～０􀆰 １１６ ５ ｍｇ ／ ｍＬ、 ０􀆰 ０１６ ９～０􀆰 １６８ ９ ｍｇ ／ ｍＬ、 ０􀆰 ０９５ ５～０􀆰 ９５４ ９ ｍｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好 （ ｒ≥０􀆰 ９９９ ７）， ６ 种

脂肪酸的精密度、 稳定性、 重复性实验 ＲＳＤ＜５％ ， 平均加样回收率 （ＲＳＤ） 分别为 １００􀆰 ７４％ （０􀆰 ９６％ ）、 １００􀆰 ９５％
（０􀆰 ８５％ ）、 １０５􀆰 ６５％ （１􀆰 １４％ ）、 ９８􀆰 １１％ （１􀆰 ３５％ ）、 ９８􀆰 ４５％ （０􀆰 ８０％ ）、 ９５􀆰 ５０％ （０􀆰 ６９％ ）。 结论 　 该方法简便准

确， 专属性好， 可用于油菜花粉的质量控制。
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　 　 油菜花粉是十字花科植物油菜 Ｂｒａｓｓｉｃａ ｃａｍｐｅｓｔｉｓ Ｌｉｎｎ．
的花粉， 经蜜蜂科昆虫中华蜜蜂 Ａｐｉｓ ｃｅｒａｎａ Ｆａｂｒｉｃｉｕｓ 等工

蜂采集， 干燥制成， 是我国分布面积最广、 产量最大的花

粉品种。 油菜花粉中含有蛋白质、 脂肪酸、 氨基酸、 维生

素等多种营养成分及甾醇、 黄酮、 皂苷、 多肽、 辅酶等多

种活性物质［１⁃２］ ， 被视为名贵药材和 “完全营养食品”， 以

油菜花粉为单一主药制剂普乐安片收载于 ２０２０ 年版 《中国

药典》 一部［３］ ， 可用于肾气不固所致腰膝痠软、 排尿不

畅、 尿后余沥或失禁， 慢性前列腺炎及前列腺增生等症。
油菜花粉中含有单不饱和脂肪酸 （油酸）、 多不饱和

脂肪酸 （如亚油酸、 α⁃亚麻酸） 与饱和脂肪酸 （如肉豆蔻

酸、 棕榈酸、 硬脂酸、 煤焦油酸） ［４］ ， 与油菜花粉降血脂、
促进血液微循环、 排毒养颜功效相关。 目前针对药品和食

品中脂肪酸的检测技术已较为成熟［５］ ， 常见检测方法有气

相色谱法、 气相色谱⁃串联质谱法、 高效液相色谱法［６］ 、 高

效液相色谱⁃串联质谱法［７⁃８］ 、 红外光谱法［９⁃１０］ 、 核磁共振

法等。 曾广胜等［１１］利用气相色谱法对油菜花粉脂肪酸类成

分进行指纹图谱分析并将其用于油菜花粉鉴别和质量控制。
潘建国等［１２］用 ＧＣ⁃ＭＳ 技术分离鉴定出油菜花粉中 １０ 种脂

肪酸， 该方法提取粗脂肪较为耗时， 且稳定性、 重现性不

够理想。 江赟博等［１３］经 ＨＰＬＣ 分析鉴定出油菜蜂花粉油中

１６ 种脂肪酸， 该法可粗略估算脂肪酸在粗脂肪中所占比

例。 杨艺婷等［１４］ 使用 ＧＣ⁃ＭＳ 分析鉴定后通过混合标准品

的外标法进行绝对定量。 杨必成等［１５］ 采用 ＨＰＬＣ⁃ＥＬＳＤ 法

建立了 ４ 种脂肪酸类化合物分析方法， 该法响应值与被测

物质呈复杂的非线性关系， 且不适用于油菜花粉。 本实验

采用气相色谱法， 以十九烷酸甲酯为内标， 建立了一种准

确、 快速测定油菜花粉中 ６ 种脂肪酸含量的检测方法， 为

油菜花粉质量标准建立提供科学依据。
１　 材料

１􀆰 １　 仪器 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ６８９０ 气相色谱仪， 配制 ＦＩＤ 检测器、
ＨＰ⁃ＩＮＮＯＷＡＸ 毛细管柱 （３０􀆰 ０ ｍ×３２０ μｍ×０􀆰 ２５ μｍ） （美
国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＳＰＨ⁃３００ 氢气发生器、 ＳＰＢ⁃３ 全自动空气

源 （北京中惠普分析技术研究所）； ＧＰＩ 空气净化器 （杭
州科晓化工仪器设备有限公司）； ＢＳ２１０Ｓ 电子天平 ［赛多

利斯科学仪器 （北京） 有限公司］； ＡＸ２０５ＤＲ 电子天平

（瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ⁃Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ＤＫ⁃Ｓ２６ 型恒温水浴锅 （上海

精密科学仪器有限公司）； ＫＱ⁃２５０ＤＥ 型数控超声波清洗器

（昆山市超声仪器有限公司）； Ｒ 系列旋转蒸发器 （上海申

生科技有限公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 油菜花粉购自青海省花宝蜂业股份有限

公司， 均为当年蜜蜂采集， 产地分别为青海西宁 （批号

１２０８００６、 １２０８０３２）、 甘肃 （批号 １２０８０１０、 ＨＳ１２０９０１）、
内蒙 （批号 １２０８０３３、 ＨＳ１２０８０２）； 普乐安片购自浙江康恩
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贝制药股份有限公司 （批号 １９０７０５、 １９０８０９、 １９０９１０、
２００８０２、 ２００８０３、 ２００９２７、 ２１０１０７、 ２１０４１９、 ２１０４２０、
２１０４２１）。 肉豆蔻酸甲酯 （批号 Ｐ５５８０２００）、 棕榈酸甲酯

（批号 Ｈ９３５０１００）、 硬脂酸甲酯 （批号 Ｋ８６２０１００）、 油酸甲

酯 （批号 Ｒ１７５０１００）、 亚油酸甲酯 （批号 Ｑ１６７０２００）、 α⁃
亚麻酸甲酯 （批号 Ｅ２７８０３００） 对照品 （纯度＞９９％ ） 和十

九烷酸甲酯 （批号 Ｎ５３７００５０， 色谱纯， 纯度＞９９􀆰 ５％ ） 均

购自上海安谱实验科技股份有限公司。 甲醇 （色谱纯， 德

国Ｍｅｒｃｋ 公司）； 正己烷 （色谱纯， 上海阿拉丁生化科技股

份有限公司）； 氢氧化钠、 三氟化硼、 氯化钠、 无水硫酸钠

均为分析纯。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 溶液制备

２􀆰 １􀆰 １　 对照品溶液　 取十九烷酸甲酯适量， 精密称定， 加

正己烷制成 ２􀆰 ２０９ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 作为内标溶液。 精密称

定肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、
亚油酸甲酯、 α⁃亚麻酸甲酯对照品适量， 置同一 ２５ ｍＬ 量

瓶中， 加正己烷至刻度， 摇匀， 配制成质量浓度分别为

０􀆰 ５０１ ７、 ２􀆰 ５４３ ９、 ０􀆰 ４３０ ８、 ０􀆰 ４６１ ３、 ０􀆰 ６６８ ８、 ３􀆰 ７８１ ４
ｍｇ ／ ｍＬ 的贮备液， 精密量取贮备液 １ ｍＬ、 内标溶液 １ ｍＬ，
置于同一 １０ ｍＬ 量瓶中， 加正己烷至刻度， 摇匀， 即得

（肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、 亚

油酸 甲 酯、 α⁃亚 麻 酸 甲 酯 质 量 浓 度 分 别 为 ０􀆰 ０５０ ２、
０􀆰 ２５４ ４、 ０􀆰 ０４３ １、 ０􀆰 ０４６ １、 ０􀆰 ０６６ ９、 ０􀆰 ３７８ １ ｍｇ ／ ｍＬ， 十

九烷酸甲酯内标质量浓度为 ０􀆰 ２２０ ９ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２􀆰 １􀆰 ２　 供试品溶液　 精密称定油菜花粉 ０􀆰 １５ ｇ 于 １００ ｍＬ
圆底烧瓶中， 加 ０􀆰 ５ ｍｏｌ ／ Ｌ 氢氧化钠甲醇溶液 １０ ｍＬ，
７０ ℃回流 ４５ ｍｉｎ， 通过冷凝管加 １０％ 三氟化硼甲醇溶液 ２０
ｍＬ， 回流 ２０ ｍｉｎ， 再加入正己烷 １０ ｍＬ， 回流 １ ｍｉｎ， 放

冷， 加 １５ ｍＬ 饱和氯化钠溶液， 精密加入内标溶液 １ ｍＬ 并

剧烈振摇， 静置分层后移取上层正己烷溶液适量于具塞试

管中， 加无水硫酸钠脱水， 即得。
２􀆰 １􀆰 ３　 缺内标阴性样品溶液 　 取油菜花粉适量， 按

“２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备， 内标溶液用正己烷替代， 即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 空白试剂 　 不称取油菜花粉样品， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项

下方法制备， 即得。
２􀆰 ２　 色谱条件　 ＨＰ⁃ＩＮＮＯＷＡＸ 毛细管柱 （３０􀆰 ０ ｍ×３２０ μｍ×
０􀆰 ２５ μｍ）； 载气氮气； 程序升温 （初始 １２０ ℃保持 ４ ｍｉｎ；
１０ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 １６０ ℃， 保持 ３０ ｍｉｎ； ５ ℃ ／ ｍｉｎ 升至１９０ ℃，
保持 ３ ｍｉｎ； ５０ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 ２４０ ℃， 保持 １３ ｍｉｎ）； 进样口

温度 ２１０ ℃； 分流进样， 分流比 ５ ∶ １； ＦＩＤ 检测器温度

２５０ ℃； 氮气、 氢气、 空气体积流量 １􀆰 ３、 ４０、 ４００ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
理论板数按肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油

酸甲酯、 亚油酸甲酯、 十九烷酸甲酯、 α⁃亚麻酸甲酯峰计

算应不低于 ３０ ０００； 进样量 ４ μＬ， 色谱图见图 １。 由此可

知， 各成分色谱峰与相邻峰均能达到基线分离， 阴性无干

扰； 十九烷酸甲酯为油菜花粉中不含有的脂肪酸甲酯， 分

离度好， 故选择此峰为内插参照峰。

１． 肉豆蔻酸甲酯　 ２． 棕榈酸甲酯　 ３． 硬脂酸甲酯　 ４． 油酸甲酯　 ５． 亚油酸甲酯　 ６． 十九烷酸甲酯 （内标） 　 ７． α⁃亚麻酸甲酯

图 １　 各成分 ＧＣ 色谱图

２􀆰 ３　 线性关系考察 　 按 “２􀆰 １􀆰 １” 项下方法制备对照品溶

液， 精 密 吸 取 ０􀆰 ２５、 ０􀆰 ５、 ０􀆰 ７５、 １、 １􀆰 ２５、 １􀆰 ５、 ２、
２􀆰 ５ ｍＬ， 置于 １０ ｍＬ 量瓶中， 各加入内标溶液 １ ｍＬ， 加正

己烷至刻度， 摇匀， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定， 以
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对照品溶液质量浓度为横坐标 （Ｘ）， 对照品与内标峰面积

比为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 得回归方程分别为肉豆蔻酸甲

酯 Ｙ＝４􀆰 ２００ ３Ｘ＋０􀆰 ００２ ０ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ７）， 线性范围 ０􀆰 ０１２ ７～
０􀆰 １２６ ７ ｍｇ ／ ｍＬ； 棕榈酸甲酯 Ｙ ＝ ４􀆰 ３５６ ４Ｘ ＋ ０􀆰 ００９ ９ （ ｒ ＝
０􀆰 ９９９ ７）， 线性范围 ０􀆰 ０６４ ２～０􀆰 ６４２ ４ ｍｇ ／ ｍＬ； 硬脂酸甲酯

Ｙ＝ ４􀆰 ４５９ ７Ｘ＋０􀆰 ００１ ２ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ８）， 线性范围 ０􀆰 ０１０ ９ ～
０􀆰 １０８ ８ ｍｇ ／ ｍＬ； 油酸甲酯 Ｙ ＝ ４􀆰 ４００ ０Ｘ ＋ ０􀆰 ００１ ０ （ ｒ ＝
０􀆰 ９９９ ７）， 线性范围 ０􀆰 ０１１ ７～０􀆰 １１６ ５ ｍｇ ／ ｍＬ； 亚油酸甲酯

Ｙ＝ ４􀆰 ４７６ ８Ｘ＋０􀆰 ００１ １ （ ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ７）， 线性范围 ０􀆰 ０１６ ９ ～
０􀆰 １６８ ９ ｍｇ ／ ｍＬ； 亚麻酸甲酯 Ｙ ＝ ４􀆰 ４４５ １Ｘ ＋ ０􀆰 ０１０ ８ （ ｒ ＝
０􀆰 ９９９ ７）， 线性范围 ０􀆰 ０９５ ５～０􀆰 ９５４ ９ ｍｇ ／ ｍＬ， 表明各脂肪

酸甲酯在各自范围内线性关系良好。
２􀆰 ４　 精密度试验　 取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下供试品溶液 ４ μＬ， 在

“２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得肉豆蔻酸甲酯、
棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、 亚油酸甲酯、 α⁃亚
麻酸 甲 酯 含 量 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ２２％ 、 ０􀆰 １０％ 、 ０􀆰 ０９％ 、
０􀆰 ２４％ 、 ０􀆰 １２％ 、 ０􀆰 ０７％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ５　 稳定性试验　 取同一份供试品溶液， 于 ０、 ４、 ８、 １４、
１８、 ２４ ｈ 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定， 测得肉豆蔻酸

甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、 亚油酸甲酯、
α⁃亚麻酸甲酯含量 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ５４％ 、 ０􀆰 ３０％ 、 ０􀆰 ２１％ 、
０􀆰 １２％ 、 ０􀆰 １８％ 、 ０􀆰 ０９％ ， 表明溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 ６　 重复性试验　 精密称定 ６ 份油菜花粉于 １００ ｍＬ 圆底

烧瓶中， 每份约 ０􀆰 １５ ｇ， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备供试品

溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 测得肉豆蔻

酸甲酯平均含量为 ０􀆰 ２６７％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ３７％ ； 棕榈酸甲酯平

均含量为 １􀆰 ７８０％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ３６％ ； 硬脂酸甲酯平均含量为

０􀆰 ２９８％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ８４％ ； 油酸甲酯平均含量为 ０􀆰 ２２９％ ，
ＲＳＤ 为 ０􀆰 ４０％ ； 亚油酸甲酯平均含量为 ０􀆰 ４６２％ ， ＲＳＤ 为

０􀆰 ３７％ ； α⁃亚 麻 酸 甲 酯 平 均 含 量 为 ２􀆰 ５１７％ ， ＲＳＤ 为

０􀆰 ３１％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ７　 日间精密度试验　 在不同的 ６ 个日期， 取同一份供试

品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定， 测得肉豆蔻酸

甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、 油酸甲酯、 亚油酸甲酯、
α⁃亚麻酸甲酯含量 ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 ９５％ 、 ２􀆰 ２８％ 、 ３􀆰 ２６％ 、
３􀆰 ６１％ 、 １􀆰 ７７％ 、 ２􀆰 ０６％ ， 表明仪器日间精密度良好。
２􀆰 ８　 加样回收率试验　 精密称定各成分含量已知的油菜花

粉 ０􀆰 ０７５ ｇ 于 １００ ｍＬ 圆底烧瓶中， 共 ６ 份， 加入对照品肉

豆蔻酸甲酯 ０􀆰 ２５３ ４ ｍｇ、 棕榈酸甲酯 １􀆰 ２８４ ８ ｍｇ、 硬脂酸甲

酯 ０􀆰 ２１７ ６ ｍｇ、 油酸甲酯 ０􀆰 ２３３ ０ ｍｇ、 亚油酸甲酯 ０􀆰 ３３７ ８
ｍｇ、 α⁃亚麻酸甲酯 １􀆰 ９０９ ８ ｍｇ， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法制备

供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定 ６ 次， 计算

回收率。 结果， 肉豆蔻酸甲酯、 棕榈酸甲酯、 硬脂酸甲酯、
油酸甲酯、 亚油酸甲酯、 α⁃亚麻酸甲酯平均加样回收率

（ＲＳＤ） 分别为 １００􀆰 ７４％ （ ０􀆰 ９６％ ）、 １００􀆰 ９５％ （ ０􀆰 ８５％ ）、
１０５􀆰 ６５％ （１􀆰 １４％ ）、 ９８􀆰 １１％ （１􀆰 ３５％ ）、 ９８􀆰 ４５％ （０􀆰 ８０％ ）、
９５􀆰 ５０％ （０􀆰 ６９％ ）。
２􀆰 ９　 样品含量测定 　 取 ６ 批油菜花粉和 １０ 批普乐安片，
粉碎后过 ８０ 目筛， 称取样品适量， 按 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下方法

制备供试品溶液， 在 “２􀆰 ２” 项色谱条件下进样测定， 计算

含量， 结果见表 １。

表 １　 各成分含量测定结果 （ｎ＝３）
药物 批号 肉豆蔻酸甲酯 ／ ％ 棕榈酸甲酯 ／ ％ 硬脂酸甲酯 ／ ％ 油酸甲酯 ／ ％ 亚油酸甲酯 ／ ％ α⁃亚麻酸甲酯 ／ ％ 总脂肪酸 ／ ％

油菜花粉 １２０８００６ ０􀆰 ２８７ １􀆰 ９９７ ０􀆰 ３２２ ０􀆰 ２１１ ０􀆰 ４８４ ２􀆰 ７５９ ６􀆰 ０６１
１２０８０３２ ０􀆰 ２８４ １􀆰 ９２１ ０􀆰 ３１５ ０􀆰 ２３８ ０􀆰 ５０１ ２􀆰 ７２５ ５􀆰 ９８４
１２０８０１０ ０􀆰 ２７５ ２􀆰 ００４ ０􀆰 ３０３ ０􀆰 ２４４ ０􀆰 ４６６ ２􀆰 ７２７ ６􀆰 ０１９
ＨＳ１２０９０１ ０􀆰 ２８６ ２􀆰 １４０ ０􀆰 ２７７ ０􀆰 ２９４ ０􀆰 ４６３ ３􀆰 ６７３ ７􀆰 １３４
１２０８０３３ ０􀆰 ２４５ １􀆰 ９１９ ０􀆰 ２９７ ０􀆰 １９７ ０􀆰 ４８１ ２􀆰 ３６１ ５􀆰 ４９９
ＨＳ１２０８０２ ０􀆰 ２２６ １􀆰 ８２３ ０􀆰 ２７１ ０􀆰 １９４ ０􀆰 ４７１ ２􀆰 ３４７ ５􀆰 ３３１

普乐安片 １９０７０５ ０􀆰 ２１１ １􀆰 ６１３ ０􀆰 ２０８ ０􀆰 １６１ ０􀆰 ４１５ ２􀆰 ０３８ ４􀆰 ６４５
１９０８０９ ０􀆰 １８８ １􀆰 ５８９ ０􀆰 ２２４ ０􀆰 １５８ ０􀆰 ３７８ ２􀆰 ００６ ４􀆰 ５４４
１９０９１０ ０􀆰 １６３ １􀆰 ５１９ ０􀆰 １７９ ０􀆰 １５７ ０􀆰 ３３０ １􀆰 ８７０ ４􀆰 ２１８
２００８０２ ０􀆰 １６１ １􀆰 ５４１ ０􀆰 １９４ ０􀆰 １４９ ０􀆰 ３３７ １􀆰 ９０３ ４􀆰 ２８４
２００８０３ ０􀆰 １４５ １􀆰 ４０８ ０􀆰 １７５ ０􀆰 １５２ ０􀆰 ３１３ １􀆰 ８３６ ４􀆰 ０３０
２００９２７ ０􀆰 １７１ １􀆰 ６２９ ０􀆰 １９６ ０􀆰 １４９ ０􀆰 ３７０ ２􀆰 ２１５ ４􀆰 ７３０
２１０１０７ ０􀆰 ２０６ １􀆰 ６３２ ０􀆰 １９６ ０􀆰 １６２ ０􀆰 ３７４ ２􀆰 ２６６ ４􀆰 ８３５
２１０４１９ ０􀆰 ２３４ １􀆰 ７０３ ０􀆰 ２０８ ０􀆰 ２０５ ０􀆰 ４０５ ２􀆰 ５２１ ５􀆰 ２７７
２１０４２０ ０􀆰 ２１５ １􀆰 ６７１ ０􀆰 ２３３ ０􀆰 １７２ ０􀆰 ３７２ ２􀆰 ２６１ ４􀆰 ９２５
２１０４２１ ０􀆰 ２１７ １􀆰 ６３５ ０􀆰 ２３８ ０􀆰 １５１ ０􀆰 ４１６ ２􀆰 ５８５ ５􀆰 ２４１

　 　 由此可知， ６ 批来源不同油菜花粉总脂肪酸含量在

５􀆰 ３３１％ ～７􀆰 １３４％ 之间， 参考各批次油菜花粉总脂肪酸含

量， 暂定油菜花粉中总脂肪酸含量不低于 ４􀆰 ５％ ， 该结论可

作为油菜花粉质量标准参考依据。 同时， 普乐安片主成分

为油菜花粉， 由于其来源不同， １０ 批普乐安片总脂肪酸含

量在 ４􀆰 ０３０％ ～５􀆰 ２７７％ 之间， 可通过控制油菜花粉质量以实

现对普乐安片脂肪酸类成分进行质量控制。

３　 讨论

３􀆰 １　 色谱条件选择　 本实验考察了色谱柱程序升温条件，

以使油菜花粉 ６ 种脂肪酸之间、 内标十九烷酸甲酯与各脂

肪酸之间， 均达到最佳分离， 最终确定最佳程序升温条件

为 １２０ ℃， 保持 ４ ｍｉｎ； １０ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 １６０ ℃， 保持
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３０ ｍｉｎ； ５ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 １９０ ℃， 保持 ３ ｍｉｎ； ５０ ℃ ／ ｍｉｎ 升

至 ２４０ ℃， 保持 １３ ｍｉｎ。
３􀆰 ２　 供试品前处理方法优化　 本实验分别比较了油菜花粉

称样量 （０􀆰 １、 ０􀆰 １５、 ０􀆰 ２、 ０􀆰 ２５、 ０􀆰 ５、 １、 １􀆰 ５ ｇ）， 氢氧化

钠甲醇溶液浓度 （０􀆰 ２５、 ０􀆰 ５、 １、 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ） 及用量 （５、
１０、 １５、 ２０、 ２５ ｍＬ）， 氢氧化钠甲醇溶液加入后反应温度

（５０、 ６０、 ７０、 ８０ ℃） 及反应时间 （１５、 ３０、 ４５、 ６０ ｍｉｎ），
１０％ 三氟化硼甲醇溶液用量 （５、 １０、 １５、 ２０、 ２５ ｍＬ） 及

加入后反应时间 （２、 １０、 ２０、 ３０ ｍｉｎ）， 正己烷用量 （１０、
２０、 ３０、 ４０ ｍＬ） 及萃取次数 （１、 ２、 ３ 次）， 综合考虑总

脂肪酸与单个脂肪酸含量变化趋势及反应彻底性， 最终确

定供试品前处理条件为油菜花粉称样量 ０􀆰 １５ ｇ， 氢氧化钠

甲醇溶液浓度 ０􀆰 ５ ｍｏｌ ／ Ｌ、 用量 １０ ｍＬ， 氢氧化钠甲醇溶液

加入后 ７０ ℃回流 ４５ ｍｉｎ， １０％ 三氟化硼甲醇溶液用量 ２０
ｍＬ、 加入后回流 ２０ ｍｉｎ， 正己烷用量 １０ ｍＬ、 萃取 １ 次。
３􀆰 ３　 结果分析　 样品脂肪酸含量测定结果表明， 青海、 甘

肃、 内蒙三地的油菜花粉总脂肪酸含量在 ５􀆰 ３３１％ ～ ７􀆰 １３４％
之间， 不饱和脂肪酸含量最高达到 ４􀆰 ４３０％ ， 其中批号为

ＨＳ１２０９０１ 的甘肃油菜花粉中对人体有益的 α⁃亚麻酸甲酯含

量高达 ３􀆰 ６７３％ ， 亚油酸甲酯含量也达到 ０􀆰 ４６３％ 。 亚油酸、
α⁃亚麻酸均属多不饱和脂肪酸， α⁃亚麻酸具有防治血脂沉

积、 抑制血小板凝集的作用， 是很好的抗血栓剂和营养补

充剂， 亚油酸可促进饱和脂肪酸及其衍生的脂类化合物和

胆固醇等在血液中的运动， 以达到防治动脉硬化的目

的［１６］ 。 由此可见， 将脂肪酸成分作为油菜花粉质量检测指

标具有一定意义， 油菜花粉作为主要资源值得引起人们

重视。
本实验采用水浴加热回流提取法对油菜花粉中 ６ 种脂

肪酸成分进行提取， 操作简便。 ６ 种脂肪酸线性相关系数最

小为 ０􀆰 ９９９ ７， 精密度、 稳定性、 重复性实验 ＲＳＤ＜５％ ， 平

均加样回收率良好。 该方法线性关系良好， 精密度高， 稳

定性与重复性好， 分离效果好， 检测灵敏度高， 能准确测

定油菜花粉中 ６ 种脂肪酸成分， 可为油菜花粉的后续研究

奠定基础。
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