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芝麻籽粒脂肪含量核磁共振无损快速测定方法的建立
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　　摘要：以冷榨芝麻油为标样，制作出核磁共振检测芝麻脂肪含量的标准曲线，建立了核磁共振无损快速测定芝麻
籽粒脂肪含量的方法（简称核磁共振法，ＮＭＲ）。分别采用索氏提取法和核磁共振仪检测方法，测定了５０份国内外芝
麻种质资源籽粒的脂肪含量，对这２种方法测定值进行比较分析结果表明，利用 ＮＭＲ法与索氏提取法测定的结果同
样稳定，籽粒脂肪含量范围在２９．４８％～５８．７１％，而且２组测定结果极显著相关（系数为ｒ＝０．９９１８），测定值的绝对
偏差仅为０．１０～２．０５百分点。与索氏抽提法相比，核磁共振法可保证籽粒不破损，而且操作简便、快速，所测数据准
确、可靠，不受种子含水量、种皮色等因素的影响。因此，该方法在今后芝麻籽粒脂肪含量快速测定和品质性状研究中

具有广泛的应用前景。

　　关键词：芝麻；脂肪含量；索氏提取法；核磁共振法
　　中图分类号：Ｏ４８２．５３＋２；Ｓ５６５．３０１　　文献标志码：Ａ　　文章编号：１００２－１３０２（２０１６）０８－０３８６－０３

收稿日期：２０１５－０５－２７
基金项目：国家芝麻产业技术体系建设专项（编号：ＣＡＲＳ－１５）；公益
性行业（农业）科研专项（编号：ｎｙｈｙｚｘ０７－０１５）；国家重点基础研
究发展计划（“９７３”计划）（编号：２０１１ＣＢ１０９３０４）；国家自然科学基
金 （编号：３１３０１６５３）。

作者简介：魏利斌（１９８０—），男，山西大同人，博士，副研究员，主要从
事芝麻分子育种研究。Ｔｅｌ：（０３７１）６５７２０７７４；Ｅ－ｍａｉｌ：ｌｉｂｉｎｗｅｉ２０１３
＠ａｌｉｙｕｎ．ｃｏｍ。

通信作者：张海洋，博士，研究员，博士生导师，主要从事芝麻遗传育

种研究。Ｔｅｌ：（０３７１）６５７１５９３６；Ｅ－ｍａｉｌ：ｚｈｙ＠ｈｎａｇｒｉ．ｏｒｇ．ｃｎ。

　　芝麻是我国重要的优质油料作物，其种子含油量４５％ ～
５８％，还含有丰富的蛋白质、氨基酸、维生素、芝麻酚等营养物
质，是人类最为理想的植物油脂之一。芝麻籽粒脂肪含量高

低是评价其品质的重要指标，也是遗传育种研究工作者最关

注的品质性状。在芝麻籽粒品质分析中，多采用索氏提取法

（ＧＢ／Ｔ１４７７２—２００８《食品中粗脂肪的测定》）这一经典的方
法测定芝麻种子脂肪含量。该方法测定结果准确性较高，但

操作过程繁琐、周期长、成本高，而且需要破损磨碎待测样品，

样品用量较大，极大地限制了芝麻优质育种的工作开展［１］。

近１０年来，核磁共振技术（ｎｕｃｌｅａｒｍａｇｎｅｔｉｃｒｅｓｏｎａｎｃｅ，ＮＭＲ）
得到了不断发展和完善，并已成功用于大豆、花生、油菜、棉

花、玉米等作物籽粒脂肪含量测定［２－６］。该技术是基于原子

核磁性的一种技术，可用于快速定量分析检测样品，对样品不

具破坏性，而且简便、灵敏度高［７－８］。目前，国内外尚未见有

关利用核磁共振技术进行芝麻种子脂肪含量测定的研究报

道。因此，本研究拟定以冷榨芝麻油为标样，建立 ＮＭＲ检测
芝麻籽粒脂肪含量的标准曲线，比较 ＮＭＲ与索氏提取法在
芝麻籽粒含油量分析中的优劣性，以期建立芝麻脂肪含量核

磁共振无损快速测定方法。

１　材料与方法

１．１　供试材料

从２０１２年芝麻资源南繁材料中选用国内外不同地区的
芝麻种质材料５０份，编号见表１，其中包括白芝麻２５份，黑
芝麻１０份，中间色（黄、灰、褐、棕等）芝麻材料１５份。
１．２　索氏提取法测定芝麻籽粒脂肪含量

分别选择ＨＮＺＭ０１～ＨＮＺＭ５０样品饱满籽粒 １０ｇ，２０１２
年委托农业部农产品质量监督检验测试中心（郑州），采用国

家质量技术监督局颁布的标准方法———索氏提取法［９］测定

籽粒脂肪含量，每样重复测定３次，用于计算样品脂肪含量的
“平均值±标准误”。所用化学试剂为国产分析纯。
１．３　核磁共振法测定芝麻籽粒脂肪含量

在选用冷榨芝麻油做标样制作 ＮＭＲ法标准曲线的基础
上，分别选择 ＨＮＺＭ０１～ＨＮＺＭ５０样品饱满籽粒 ２ｇ，利用
ＮＭＩ２０核磁共振成像分析仪（上海纽迈电子科技有限公司生
产）测定各样品的核磁信号强度，再通过标准曲线计算出样

品籽粒脂肪含量。每样重复测定３次，用于计算样品脂肪含
量的“平均值±标准误”。

２　结果与分析

２．１　核磁共振法标准曲线的制定
本试验选用优质芝麻，首先通过冷榨获得纯正的芝麻油

样品，再分别取冷榨芝麻油配制７个不同脂肪含量的标样，脂
肪含量分别为 ０、４２．３１％、５１．２２％、６２．５１％、７５．２３％、
８９．２２％、９９．８３％，然后利用 ＮＭＩ２０核磁共振成像分析仪对
各标样进行核磁信号检测，根据不同标样脂肪含量与核磁信

号强度制作出ＮＭＲ法标准曲线（图１），该标准曲线的回归方
程为ｙ＝２９．７５４ｘ－１８．７７４，ｒ２＝１，表明标样中芝麻脂肪含量
与核磁信号强度呈显著的线性关系。

２．２　核磁共振法和索氏提取法测定芝麻籽粒脂肪含量结果
的比较

分别选用核磁共振法（ＮＭＲ）与索氏提取法，对５０份芝
麻种质资源籽粒中脂肪含量进行了检测，结果见表１。在索
氏抽提法测定结果中，５０份芝麻种质籽粒脂肪含量范围为
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３０．５０％～５８．４１％，样品具有广泛的代表性。
　　在ＮＭＲ检测结果中，５０份芝麻种质籽粒脂肪含量的范
围为２９．４８％ ～５８．７１％，与索氏抽提法结果的差值范围为
－１．０６～２．０５百分点，最小偏差为０．１０百分点。从这２组
测定值比较分析的结果还可以看出，具有极端（高、低）脂肪

含量的６个芝麻种质脂肪含量排序完全相同。其中，脂肪含
量最高的 ３个芝麻材料分别为 ＨＮＺＭ０２［５８．７１％（Ａ）、
５８．４１％（Ｂ）］、ＨＮＺＭ２１［５８．６１％（Ａ）、５７．２９％（Ｂ）］和
ＨＮＺＭ１０［５７７１％（Ａ）、５７．０９％（Ｂ）］；脂肪含量最低的３个
芝麻材料均分别为 ＨＮＺＭ４１［２９．４８％（Ａ）、３０．５０％（Ｂ）］、
ＨＮＺＭ３８［３６．９７％（Ａ）、３７．４０％（Ｂ）］和 ＨＮＺＭ４５［４５．１５％
（Ａ）、４４４０％（Ｂ）］。对ＮＭＲ法与索氏提取法测定数据进行
相关性分析的结果表明，这２种方法所得的测定值极其一致，
相关系数为 ｒ＝０．９９１８，说明ＮＭＲ法测定结果稳定、可靠，可
以用于芝麻籽粒脂肪含量检测。

３　讨论

芝麻是世界上最古老的油料作物之一，阐明芝麻高含油

量遗传机理、进一步改良芝麻品质是芝麻遗传育种研究工作

中的重要任务之一［１０－１１］。目前，在分析芝麻籽粒脂肪含量过

程中，多采用索氏提取法和近红外光谱法，利用索氏提取法测

定的成本较高，采用近红外光谱法检测结果受种子干燥程度

或种皮颜色等因素影响较大［９，１１］。为建立更为精准、快速的

芝麻籽粒油脂含量检测方法，本研究采用 ＮＭＲ技术开展了
芝麻籽粒油脂含量检测分析。利用 ＮＭＲ方法测定的结果表
明，在 ５０个国内外芝麻种质中，籽粒脂肪含量范围在
２９．４８％～５８．７１％，其中白芝麻４８．５８％ ～５８．７１％，中间色
芝麻４８．４３％～５５．２９％，黑芝麻２９．４８％～５２．４９％。

ＮＭＲ法是基于原子核的自旋角动量在外加磁场作用下的
进动，利用信号／质量比来直接检测脂肪（游离与结合态脂肪）
的总含量。自旋角动量的具体数值是由原子核的自旋量子数

决定的［１２］；核磁能够穿透整个样品进行检测，所以信号不受样

品均匀性、籽粒表面特性如色度、冰晶、颜色和质地等因素影

响。本研究结果也证实，在不同粒色的芝麻种质中，ＮＭＲ检测
结果与索氏提取法测定结果较为一致，数据绝对偏差很小，仅

为０．１０～２．０５百分点，而且这２种方法测定的结果呈极显著
相关（系数为ｒ＝０．９９１８）；这表明ＮＭＲ法与索氏提取法一样，
适用于芝麻籽粒含油量检测，而且数据稳定、可靠。

　　但是，研究过程中也发现，９０％芝麻样品测定出的籽粒脂
肪含量均高于索氏提取法测定的结果，且测定值标准误较索

表１　核磁共振法与索氏提取法对５０份芝麻种质籽粒脂肪
含量测定的结果

材料编号
脂肪含量（％）

Ａ：核磁共振法 Ｂ：索氏提取
差值

（百分点）
粒色

ＨＮＺＭ０１ ５３．２１±０．０２ ５２．１１±０．６４ １．１０ 白

ＨＮＺＭ０２ ５８．７１±０．０８ ５８．４１±０．５１ ０．３０ 白

ＨＮＺＭ０３ ５４．９４±０．０１ ５３．３１±０．６８ １．６３ 白

ＨＮＺＭ０４ ５２．７６±０．０３ ５１．７３±０．３１ １．０３ 白

ＨＮＺＭ０５ ５１．７５±０．０４ ５１．３８±０．１７ ０．３７ 白

ＨＮＺＭ０６ ５４．８７±０．０４ ５４．２９±０．４２ ０．５８ 白

ＨＮＺＭ０７ ５３．３７±０．０４ ５１．３２±０．７７ ２．０５ 白

ＨＮＺＭ０８ ５２．７０±０．０４ ５１．５７±０．１２ １．１３ 白

ＨＮＺＭ０９ ５４．８３±０．０６ ５３．５９±０．３１ １．２４ 白

ＨＮＺＭ１０ ５７．７１±０．０５ ５７．０９±０．６５ ０．６２ 白

ＨＮＺＭ１１ ５６．３９±０．０５ ５４．３５±０．１９ ２．０４ 白

ＨＮＺＭ１２ ５５．５０±０．０５ ５５．７８±０．６４ －０．２８ 白

ＨＮＺＭ１３ ４９．１５±０．０３ ４８．６３±０．４１ ０．５２ 白

ＨＮＺＭ１４ ５０．７３±０．０３ ５０．０３±０．１８ ０．７０ 白

ＨＮＺＭ１５ ５２．５８±０．０８ ５１．２４±０．４３ １．３４ 白

ＨＮＺＭ１６ ５２．６２±０．０６ ５１．６５±０．６６ ０．９７ 白

ＨＮＺＭ１７ ５３．４４±０．０８ ５２．９６±０．１６ ０．４８ 白

ＨＮＺＭ１８ ５０．６１±０．０４ ４９．９８±０．１４ ０．６３ 白

ＨＮＺＭ１９ ５４．０４±０．０２ ５２．８９±０．４６ １．１５ 白

ＨＮＺＭ２０ ５２．５８±０．０８ ５１．３２±０．４４ １．２６ 白

ＨＮＺＭ２１ ５８．６１±０．０７ ５７．２９±０．７６ １．３２ 白

ＨＮＺＭ２２ ５０．２３±０．０４ ４９．７４±０．２８ ０．４９ 白

ＨＮＺＭ２３ ５６．７７±０．０１ ５６．２５±０．２０ ０．５２ 白

ＨＮＺＭ２４ ５２．００±０．０１ ５０．９９±０．２８ １．０１ 白

ＨＮＺＭ２５ ４８．５８±０．０１ ４９．６４±０．４９ －１．０６ 白

ＨＮＺＭ２６ ５１．７８±０．０２ ５１．０９±０．６１ ０．６９ 黄

ＨＮＺＭ２７ ５１．１５±０．０２ ５０．５１±０．３１ ０．６４ 黄

ＨＮＺＭ２８ ５４．８９±０．０６ ５３．８１±０．５７ １．０８ 黄

ＨＮＺＭ２９ ５０．８８±０．０２ ４９．４０±０．２９ １．４８ 黄

ＨＮＺＭ３０ ５２．４０±０．０７ ５１．９８±０．３１ ０．４２ 黄

ＨＮＺＭ３１ ５５．２９±０．１０ ５５．１８±０．８４ ０．１１ 黄

ＨＮＺＭ３２ ５４．２０±０．０１ ５３．１５±０．１８ １．０５ 黄

ＨＮＺＭ３３ ５０．９４±０．０２ ５０．１０±０．１８ ０．８４ 黄

ＨＮＺＭ３４ ５０．３７±０．０４ ５０．０６±０．２１ ０．３１ 黄

ＨＮＺＭ３５ ４８．６８±０．０８ ４９．０５±０．５４ －０．３７ 黄

ＨＮＺＭ３６ ５３．３３±０．０４ ５２．７０±０．２１ ０．６３ 灰

ＨＮＺＭ３７ ５３．３９±０．０２ ５２．５２±０．５１ ０．８７ 褐

ＨＮＺＭ３８ ３６．９７±０．１０ ３７．４０±０．２９ －０．４３ 褐

ＨＮＺＭ３９ ４８．４３±０．０４ ４８．３３±０．３９ ０．１０ 棕

ＨＮＺＭ４０ ５５．１７±０．０１ ５３．２６±０．６７ １．９１ 棕

ＨＮＺＭ４１ ２９．４８±０．０９ ３０．５０±０．６７ －１．０２ 黑

ＨＮＺＭ４２ ５０．３６±０．０４ ４９．０６±０．６０ １．３０ 黑

ＨＮＺＭ４３ ５２．４９±０．０６ ５０．６７±０．４７ １．８２ 黑

ＨＮＺＭ４４ ５１．８４±０．０２ ５０．５５±０．１９ １．２９ 黑

ＨＮＺＭ４５ ４５．１５±０．０５ ４４．４０±０．９０ ０．７５ 黑

ＨＮＺＭ４６ ４９．７４±０．０６ ４８．７３±０．４８ １．０１ 黑

ＨＮＺＭ４７ ４９．４６±０．０６ ４９．１８±０．３８ ０．２８ 黑

ＨＮＺＭ４８ ５０．０８±０．０２ ４９．５９±０．０７ ０．４９ 黑

ＨＮＺＭ４９ ５０．０６±０．０２ ４９．０７±０．７１ ０．９９ 黑

ＨＮＺＭ５０ ４７．１７±０．０８ ４７．０３±０．２１ ０．１４ 黑

氏提取法的小。这可能有２个方面的原因，一是索氏提取法
是通过乙醚、石油醚等有机溶剂将脂肪抽提出来。由于这些

溶剂只能抽提游离脂肪，无法提取结合态脂肪，因此索氏提取

法无法对含量较小的结合态脂肪含量进行测定，而 ＮＭＲ可
以同时检测到游离和结合态脂肪含量。因此，ＮＭＲ测定值往
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往要略高于索氏提取法结果，这也说明 ＮＭＲ法测定数据更
为准确。二是索氏提取法测定数据易受测试环境等因素影

响，如样品粉碎及干燥程度、滤纸筒高度（不能超过回流弯

管，否则乙醚不易穿透样品，使脂肪不能全部提出）、有机溶

剂纯度（溶剂中若含有水分，则可能将样品中的糖以及无机

物抽出）、烘箱烘干时间（加热时间过长，易引起油脂氧化等，

并导致质量增加）等因素。在索氏提取法测定过程中，上述

因素均可对测试结果造成误差。由此可见，与索氏提取法相

比，ＮＭＲ法更为准确、可靠。此外，ＮＭＲ法不需要干燥、样品
粉碎等过程，不需试剂，用样量小，不对样品形成损害、操作简

便、耗时短，测定过程简便、快速（短于１ｍｉｎ）。因此，ＮＭＲ法
在今后快速检测芝麻籽粒品质以及进一步开展芝麻油脂形成

机理等相关品质研究中具有广泛的应用前景。
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要因素有反应温度、甲酸浓度、反应时间、固液比。通过单因

素多水平试验及正交试验结果分析可知，各因素对木质素产

率的影响从大到小依次为反应温度＞反应浓度＞反应时间＞
固液比。甲酸法提取棉秆中木质素的最佳条件为：反应温度

９０℃、反应时间３．０ｈ、甲酸浓度８０％、固液比１ｇ∶１５ｍＬ，在
此条件下木质素产率最高，达５５．７％。
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