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　　摘要：采用气相色谱法检测藜麦中肌醇的含量。样品用７０％乙醇超声提取３０ｍｉｎ，取上清液减压蒸发至干，加入
４ｍＬ硅烷化试剂８０℃衍生２０ｍｉｎ，经正己烷萃取后，经ＨＰ－５色谱柱分离，ＦＩＤ检测器测定，以出峰时间定性，外标

法定量。结果表明，肌醇在０～２０μｇ／ｍＬ，肌醇的浓度与峰面积呈良好的线性关系，相关系数 ｒ２＞０．９９９，检出限和定
量限分别为０．５ｍｇ／１００ｇ和１．５ｍｇ／１００ｇ，在３个添加水平下回收率为８９．５％ ～１０２．３％，相对标准偏差为３１％ ～
４９％。说明该检测方法灵敏、准确、重复性好，适用于藜麦中肌醇含量的测定。
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　　藜麦（ＣｈｅｎｏｐｏｄｉｕｍｑｕｉｎｏａＷｉｌｌｄ．）属于苋科藜
属一年生双子叶植物［１］，是联合国国际粮农组织

（ＦＡＯ）确认的唯一一种能满足人体基本营养需求
的单体植物，被正式推荐为最适宜人类的完美“全

营养食品”，具有“超级谷物”之美誉。它含有丰富

的蛋白质、淀粉、脂肪、矿物质和维生素等常规营养

成分，还含有黄酮、多酚、槲皮素、皂苷、凝集素等生

物活性营养成分［２］，在抗氧化、抗癌、抗炎、降糖降

脂、减肥等方面有着较为广泛的应用［３］。

肌醇，别称环己六醇，广泛存在于各种动植物

和微生物体内，在荞麦、南瓜、长角豆和柑橘等农作

物中均含有丰富的肌醇［４－７］。肌醇是动物和微生物

的生长因子，其化学结构类似于葡萄糖，因此具有

多羟基化合物所具有的化学性质［８－９］，且具有类似

维生素Ｂ１和生物素的作用，它能促进脂肪代谢，降
低体内胆固醇和甘油三酯水平，对脂肪肝、肝硬化

和糖尿病等疾病有免疫、预防和治疗的作用［１０－１１］。

根据ＧＢ１４８８０
!

２０１２《食品安全国家标准　食品
营养强化剂使用标准》要求，肌醇被允许在调制乳

粉（仅限儿童用乳粉）、果蔬汁（肉）饮料（包括发酵

型产品等）和风味饮料中限量添加［１２］。

目前尚未发现专门针对藜麦中肌醇含量测定

的相关报道和研究。有关文献报道的肌醇检测方

法多适用于婴幼儿食品、乳品、饮料和保健食品等，

常用的检测方法有高碘酸钾氧化法［１３－１４］、微生物

法［１５－１６］、液相色谱法［４，１７］、液相色谱 －质谱法［１８］、

气相色谱法［１９－２１］、气相色谱－质谱法［２２－２３］、毛细管

电泳法［２４］、离子色谱法［２５］等。本试验在国家标准

方法的基础上［１５，２１］，采用硅烷化衍生法对肌醇进行

衍生后，采用气相色谱法对藜麦中肌醇的衍生物进

行定性定量分析，通过对前处理及衍生方法进行考

察，并进行系统性的方法学验证，建立了一种准确

可行的藜麦中肌醇的气相色谱测定方法，以期为藜

麦中肌醇的检测提供参考依据。

１　材料与方法

１．１　试验仪器、试剂和材料
７８９０Ｂ气相色谱仪：带ＦＩＤ检测器，美国Ａｇｉｌｅｎｔ

公司；ＣＰ２２４Ｓ电子天平：德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司；Ａｌｌｅｇｒａ
６４Ｒ离心机：美国 ＢｅｃｋｍａｎＣｏｕｌｔｅｒ公司；旋转蒸发
仪：上海亚荣生化仪器厂；ＫＱ５２００Ｂ型超声波仪：昆
山市超声仪器有限公司；恒温热水浴槽：北京中兴

伟业仪器有限公司。

肌醇标准品（≥９９％）：美国 Ｓｉｇｍａ－Ａｌｄｒｉｃｈ公
司；正己烷：美国Ｆｉｓｈｅｒ公司；无水乙醇、Ｎ，Ｎ－二甲
基甲酰胺：北京迪马科技有限公司；三甲基氯硅烷：

梯希爱（上海）化成工业发展有限公司；六甲基二硅

胺烷：瑞士Ｆｌｕｋａ公司。
测试样品藜麦购买于成都家乐福超市，分别为

晨亿、众 恬、尚 贡、仓 天 然 和 ＣＡＳＡ ＶＥＲＤＥ
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ＧＯＵＲＭＥＴ共５个品牌的藜麦米。
１．２　肌醇含量测定方法
１．２．１　色谱条件和系统适应性试验　色谱柱：
ＨＰ－５（３０ｍ×０．３２ｍｍ，０．２５μｍ）；氮气流速：
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样口温度：２８０℃；检测器温度：
３００℃；进样体积：１．０μＬ；进样模式：分流；分流比：
１０∶１；温度程序：１２０℃，保持２ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ
升温至２８０℃，保持５ｍｉｎ。检测器：氢火焰离子化
检测器（ＦＩＤ）。在上述色谱条件下，肌醇保留时间
为１１ｍｉｎ左右，且达到峰形对称，分离良好，标准溶
液图谱和藜麦样品中肌醇代表性图谱见图 １和
图２。

１．２．２　溶液配制　肌醇标准溶液：称取１００ｍｇ（精
确到０．１ｍｇ）经过１０５℃烘干２ｈ的肌醇标准物质
于１００ｍＬ容量瓶中，用７０％乙醇溶解并定容至刻
度，混匀，配制成 １．０ｍｇ／ｍＬ肌醇标准储备液，４℃
条件下保存。取１ｍＬ肌醇标准储备液用７０％乙醇
定容至１００ｍＬ，得到浓度为１０μｇ／ｍＬ的标准工作
液。硅烷化试剂：分别吸取体积比为 １∶２∶８的三
甲基氯硅烷、六甲基二硅胺烷、Ｎ，Ｎ－二甲基甲酰
胺，混匀，临用现配。

１．２．３　样品前处理　（１）试验处理。称取试样２ｇ
于２５ｍＬ容量瓶中，加入２／３体积７０％乙醇溶液，

超声提取３０ｍｉｎ，用７０％乙醇定容至刻度，混匀，过
滤。取过滤后溶液５ｍＬ于旋转蒸发瓶中。（２）衍
生。向浓缩瓶中加入１０ｍＬ无水乙醇，在 ８０℃ 水
浴旋转浓缩至近干时再加入５ｍＬ无水乙醇继续浓
缩至彻底干燥。向浓缩瓶中加入４ｍＬ硅烷化试剂，
溶解后转移至有螺纹盖的离心管中，放置于（８０±
２）℃水浴锅中进行衍生反应２０ｍｉｎ，反应后取出冷
却至室温，加入１０ｍＬ水，混匀后再加入 ５ｍＬ正己
烷，涡旋 ２ｍｉｎ，离心分层后，取上层清液供气相色
谱仪测定。

２　结果与分析

２．１　超声时间对肌醇含量的影响
设置超声时间为１０、２０、３０、４０、５０、６０ｍｉｎ进行

含量测定试验，结果见图３。结果表明，超声时间对
藜麦中肌醇含量的影响较为明显，肌醇含量随超声

时间的延长而升高，当超声时间到达３０ｍｉｎ时，肌
醇含量达到最大，当超声时间大于３０ｍｉｎ时，肌醇
含量基本持平。因此，确定超声时间为３０ｍｉｎ。

２．２　不同浓度的乙醇提取对肌醇含量的影响
试验以纯水、１０％～１００％乙醇（共１１个浓度梯

度）作为提取溶剂进行考察，结果见图 ４。结果表
明，不同浓度乙醇对藜麦中肌醇含量的影响较小，

总体看来，随着乙醇浓度的升高肌醇的含量随之增

加，当乙醇浓度达到７０％时，从藜麦中提取的肌醇
含量达到最大，当乙醇浓度高于７０％时，肌醇的含
量有明显的下降。因此，选择 ７０％乙醇作为提取
溶剂。

２．３　硅烷化条件的考察
选择“１．２．２”节中的硅烷化试剂作为衍生化试

剂，按照“１．２．３”节的方法对藜麦进行前处理，比较
肌醇衍生物在气相色谱仪测得的峰面积，考察硅烷

化试剂用量、衍生温度和时间对藜麦中肌醇含量测
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定的影响。

２．３．１　衍生剂用量的考察　选取硅烷化试剂用量
分别为２、４、６、８、１０ｍＬ肌醇进行衍生反应，于８０℃
水浴中反应２０ｍｉｎ，再加入５ｍＬ正己烷萃取肌醇衍
生物后，上机测定，得到不同条件肌醇衍生物的峰

面积响应，结果见图５。结果显示，当硅烷化试剂用
量为４ｍＬ时，试样中的肌醇已经完全被衍生化，因
此，选择衍生剂的用量为４ｍＬ。

２．３．２　衍生温度的考察　选择硅烷化试剂用量为
４ｍＬ，选取衍生温度为５０、６０、７０、８０、９０℃，衍生反
应时间为２０ｍｉｎ，结果见图５。结果表明，衍生温度
在５０、６０℃时，肌醇衍生物的峰面积低于其他温度，
７０～９０℃肌醇衍生物峰面积响应较高且无明显差
别。有文献报道，肌醇衍生温度高于８０℃时，才可
生成化学结构稳定的六（三甲硅氧基）环己烷［２６］，

因此选择８０℃作为肌醇硅烷化衍生温度。
２．３．３　衍生时间的考察　选择衍生剂用量为
４ｍＬ，衍生温度为８０℃，选取衍生时间为５、１０、２０、
３０、４０ｍｉｎ，结果见图５。结果表明，随着衍生时间不
断的增加，衍生物峰面积变化趋势不明显。综合考

虑，确定衍生化试剂用量为 ４ｍＬ，衍生温度为
８０℃，衍生时间为２０ｍｉｎ，该条件能满足藜麦中肌
醇测定的衍生化反应。

２．４　方法学考察
２．４．１　标准曲线、检出限（ＬＯＤ）和定量限（ＬＯＱ）
　分别吸取０．０、０．２、０．５、２．０、５．０、８．０、１０．０ｍＬ肌
醇标准工作溶液于旋转蒸发瓶中，按照“１．２．２”步
骤操作，获得０～２０μｇ／ｍＬ肌醇标准系列溶液，在
气相色谱条件下分析测定。以肌醇的浓度为横坐

标（ｘ），对应的峰面积为纵坐标（ｙ），进行线性回归，
以信号噪音比值（Ｓ／Ｎ）计算方法检出限（ＬＯＤ）和方
法定量限（ＬＯＱ），其中 ３倍 Ｓ／Ｎ作为 ＬＯＤ，１０倍
Ｓ／Ｎ作为ＬＯＱ，结果见表１。

表１　标准曲线、检出限（ＬＯＤ）及定量限（ＬＯＱ）

化合物 线性回归方程 ｒ２ 检出限

（ｍｇ／１００ｇ）
定量限

（ｍｇ／１００ｇ）

肌醇 ｙ＝９．９５８１ｘ－３．６６３２ ０．９９９６ ０．５ １．５

２．４．２　精密度试验　称取８份藜麦样品，按本试验
方法进行前处理和上机测定，结果见表２。平均值
为１３．２ｍｇ／１００ｇ，ＲＳＤ为２．１０％。

表２　精密度测定结果

处理
测定结果

（ｍｇ／１００ｇ）

１ １３．４

２ １３．０

３ １２．９

４ １３．６

５ １３．２

６ １３．１

７ １３．４

８ １２．８

平均值 １３．２

ＲＳＤ（％） ２．１０

２．４．３　加标回收试验　采用标准添加法，在样品中
添加１００、２５０、５００μｇ３个浓度梯度的肌醇进行加
标回收试验，每次各浓度进行３个平行试验，并重复
３次，计算加标回收率和批内、批间的 ＲＳＤ值，结果
见表 ３。由表 ３可知，方法回收率为 ８９．５％ ～
１０２３％，批内和批间ＲＳＤ值均小于１０％，表明该方
法具有良好的准确性和重现性。

２．４．４　实际样品测定　采用本方法对超市购买的
５种不同品牌藜麦的肌醇进行含量测定，肌醇的含
量分别为１６．３、１３．６、２０．８、１２．４、１５．２ｍｇ／１００ｇ，采
用该方法测定藜麦中的肌醇，能较好地进行目标物

的定性和定量测定，可准确测定藜麦中的肌醇含量。
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表３　加标回收率测定结果

加标量

（μｇ） 批次
回收率（％）

１ ２ ３ 平均

批内ＲＳＤ
（％）

批间ＲＳＤ
（％）

１００ Ⅰ ９２．３ １００．７ ９５．８ ９６．３ ４．４ ３．７

Ⅱ ９８．７ ９４．０ ９９．７ ９７．５ ３．１

Ⅲ ９５．４ ９２．６ １０１．８ ９６．６ ４．９

２５０ Ⅰ ９５．８ ９１．４ ９８．２ ９５．１ ３．６ ３．８

Ⅱ １０２．３ ９３．５ ９６．１ ９７．３ ４．６

Ⅲ １０１．８ ９８．９ ９４．６ ９８．４ ３．７

５００ Ⅰ ９０．７ ９５．２ ９６．８ ９４．２ ３．４ ４．３

Ⅱ ８９．５ ９７．２ ９４．０ ９３．６ ４．１

Ⅲ ９７．５ １０２．７ ９９．１ ９９．８ ２．７

３　结论与讨论

３．１　样品前处理方法的选择
本研究分别比较了不同超声时间、不同浓度乙

醇提取和不同硅烷化衍生条件，结果以７０％乙醇超
声提取３０ｍｉｎ，衍生剂用量为４ｍＬ在８０℃条件下
衍生２０ｍｉｎ，肌醇的提取效率最高，衍生后上机测定
的峰面积最大。

３．２　测定方法的选择
目前，有关文献报道的肌醇检测方法中，高碘

酸钾氧化法适用于肌醇含量较高样品的检测，微生

物法步骤繁琐，检测周期长，液相色谱法一般采用

示差折光检测器和蒸发光散射检测器，该方法灵敏

度低，且检测器类型不太常见，应用受到一定限制，

液相色谱 －质谱法、气相色谱 －质谱法和气相色
谱－质谱／质谱法灵敏度高，选择性好，但仪器价格
昂贵，很多实验室不具备检测条件。

本研究建立了藜麦中肌醇的气相色谱测定方

法，该方法检出限低、定量准确、灵敏度高、重复性

好，可消除杂质对目标物的影响，各项技术指标均

能满足日常藜麦分析检测要求，可为藜麦中肌醇测

定提供可靠的检测方法依据。
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　　摘要：提高益生菌抗热性的研究一直是工业化喷雾干燥生产益生菌奶粉的热点与难点，研究益生菌 ＦＭ－ＬＰ－４
的热激预处理条件，优化菌体经热激预处理后使用牛蒡复合抗热保护剂的喷雾干燥工艺。结果表明，适宜进行热激的

益生菌培养时间段为１０～１１ｈ，最适热激温度为５５℃，热激时间为２５ｍｉｎ。喷雾干燥的最优工艺为：出口温度８０℃，

进口温度１７０℃，进料速率０．８Ｌ／ｈ，此时活菌数为４．６４×１０９ＣＦＵ／ｍＬ。热激菌体加牛蒡复合抗热保护剂经优化的喷
雾干燥工艺获得益生菌奶粉，其中益生菌活菌数比对照提高约１个数量级。
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　　中国已经赶超日本、美国成为全球第一大奶粉
消费国。随着人们营养保健意识的不断提高和消

费观念的转变，具有营养保健功能的高端乳制品日

益成为新的消费引擎。益生菌奶粉为含有益生菌

的奶粉，具有改善人体肠道宿主环境的作用。目

前，我国市场上高档的功能性益生菌乳制品已出

现，然而，大多以发酵乳的形式出现，需冷链运输，

且保质期短。功能性益生菌奶粉的研制，突破了运

输壁垒，扩大消费区域，具有广阔的市场化前景。

益生菌奶粉常采用将奶粉和冻干益生菌粉混

合的方法制备，冷冻干燥的高成本是其瓶颈。若能

采用喷雾干燥１次制备益生菌奶粉，则有望大幅降
低成本。喷雾干燥过程对益生菌带来脱水、氧化和

热损伤，造成活菌数大量下降。有学者提出，多种

方法来提升喷雾干燥益生菌的活性，主要有加强对

细胞结构的保护、提升益生菌的外界应激抗性，优

化喷雾干燥参数，筛选应用抗热保护剂等［１］。益生

菌在外界应激下会生成应激蛋白用于修复受损细

胞，提升菌体应激抗性。热激处理是利用上述特

性，通过模拟外界应激条件以增加菌体对应激环境

的耐受能力，是一种较常用的提升菌体耐热能力的

途径。

喷雾干燥抗热保护剂的筛选已成为相关学者

关注热点，合适的保护剂能有效提高益生菌在干

燥、储藏和体内消化过程等严苛环境下的存活率。

Ｃｈａｉｋｈａｍ等研究发现，益生元（菊糖、木糖和低聚果
糖等）对益生菌的耐热性有保护作用［２］。牛蒡块根

富含菊糖、酚酸、黄酮、牛蒡苷及多种维生素等营养
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