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[摘要 ]  采用改进的 L ieb erm an-Burch ard比色法,建立了测定植物油沥青中总甾醇含量的方法.采用不加显色剂的样品溶

液作空白,甾醇含量在 01034~ 01344m g /m L范围内服从比耳定律,线性良好.测得植物油沥青中总甾醇含量在 1211%左右,

提取物中总甾醇含量为 7415%左右.标准偏差 s= 01060 3% ,样品回收率在 9418% ~ 9811%之间.该法操作简单,检验费用

低,显色反应明显,并且能稳定 015 h,适于企业化验室操作,能对植物油沥青中高附加值组分的开发应用提供参考.
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Abstract: The determ ination o f to ta l stero l content in p lant o il pitch w as studied by improved L ieberm an-Burchard

co ler ime try. The sam ple so lution w ithout chrom ogenic agent w as used as the blank so lution, and the stero l content

obeyed L ieberm an-Burchard law in the range o f 0. 034~ 0. 344 mg /mL w ith good linear ity. The to ta l content o f stero l

in plant oil pitch w as abou t 1211% and in the ex traction the content of stero l w as abou t 7415% . The SD was

01 0603% ; the sam ple recovery ra tew as betw een 9418% and 981 1% . Th ism ethod w as s imp le and the detec tion was

co sts low. The color reaction was distinc t, and co lo r stab iliza tion tim e was 015 hour. Them ethod wou ld be suitable

for corporations. laboratory, and offers it im po rtant re ference for the application o f high-va lue com ponents in the

p itch.
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0 引言

植物甾醇广泛存在于植物及植物种子中, 是植物体内构成细胞膜的成分之一,也是多种激素及甾族化

合物生物合成的前体
[ 1]
.通过研究发现,植物甾醇和甾醇酯在动物体内的作用和胆固醇相当,特别是植物

甾醇酯比植物甾醇具有更佳的脂溶性
[ 2]
. FDA已认定植物甾醇酯为 GRAS(一般认为安全 )产品, 临床观

察发现,它有明显的降血脂作用
[ 3]
.

植物油沥青是植物油皂脚经皂化、酸解、精馏分出各种脂肪酸后的残留物,沸点高、颜色深、成分复杂,

目前主要采用焚烧处理,没有得到充分利用.经对植物油沥青提取物的 GC-M S分析可知,其中含有一定量

甾醇, 主要由谷甾醇、B-谷甾醇、菜油甾醇等组成
[ 4, 5 ]
.

甾醇和甾醇酯的分析方法
[ 6-10]
主要有毛地黄皂苷法、L ieberm an-Burchard比色法、薄层扫描法、气相色

谱分析
[ 11]
、高效液相色谱分析、液相色谱分析

[ 12]
、紫外分光光度法等. 上述各种方法主要用于样品颜色较

浅的体系分析,有关植物油沥青中甾醇含量的分析研究未见报道. 本文针对植物油沥青样品的特点, 采用
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改进的 L ieberm an-Burchard比色法, 以不加显色剂的样品溶液作空白,建立了测定植物油沥青中总甾醇含

量的方法,取得了较为满意的结果.

1 材料与方法

111 原料试剂
  植物油沥青:江苏永林油脂有限公司提供,以植物油脚为原料制得.

B-甾醇标准液: 准确称取 B-谷甾醇标准品 50mg, 置于 50mL小烧杯中,加少量乙酸酐于 60e 水浴中

溶解, 转移入 50mL容量瓶中, 加乙酸酐至刻度,浓度为 1100mg /mL.
沥青样品液:准确称取 65mg植物油沥青于 50mL小烧杯中, 加少量乙酸酐于 60e 水浴中溶解, 转移

入 50mL容量瓶中,加乙酸酐至刻度,浓度为 1130mg /mL.
甾醇样品溶液:准确称取 5212mg甾醇样品 (植物油沥青经提取得到 )置于 50mL烧杯中,加少量乙酸

酐于 60e 水浴中溶解,转移入 50mL容量瓶中,加乙酸酐至刻度,浓度为 1104mg /mL.
正己烷、乙醇、乙酸酐、硫酸等为分析纯, B-谷甾醇由 F luka Chem ie GmbH提供.

112 主要仪器
722光栅分光光度计 (上海第三分析仪器厂 ) .

113 方法
( 1) 甾醇样品制备.将植物油沥青用碱先进行皂化,然后用异丙醇和苛性钾醇解, 得到的反应液放置

冰箱中冷却,析出粗甾醇制品.

( 2) B-谷甾醇标准曲线的制作. 用移液管分别准确移取 013、015、110、210、310、410、510mL标准溶液
于 10mL容量瓶中, 用乙酸酐稀释至刻线,其浓度分别为 01030、01050、01100、01200、01300、01400、01500
mg /mL.然后分别加入 10滴浓硫酸于容量瓶中, 显色 10m in, 在 660 nm下用分光光度计分别测定其吸光

度 A, 以谷甾醇量为横坐标,吸光度 A 为纵坐标,绘制标准曲线.

( 3) 样品中总甾醇含量测定.准确移取 210mL配制好的沥青溶液和甾醇样品溶液分别于 10mL容量

瓶中, 用乙酸酐定容, 加入 10滴浓硫酸,溶液颜色由无色经红色变成暗绿色, 稳定 10m in后用分光光度计

在 660 nm处测其吸光度.由回归曲线方程计算样品中总甾醇的含量.

2 结果与讨论

211 体系最大吸收波长的确定
将 B-谷甾醇标准溶液稀释 10倍,于 600~ 710 nm范

围内测定吸光度,得到 B-谷甾醇吸收曲线, 以确定最大吸

收波长.吸收曲线如图 1所示. 可以看出,在 660 nm处有

最大吸收峰,实验选择 660 nm作为测定吸收波长, 并且在

此波长范围内用样品的基质溶液作空白对样品的测定没

有影响.

212 显色时间的选择
准确移取标准溶液 210mL, 置 10mL容量瓶中.加乙

酸酐稀释至刻度,摇匀. 加入 10滴浓硫酸, 颜色由无色经

红色最后变成深绿色. 考查显色时间的不同, 得到的吸光

度如表 1所示.

表 1 显色时间对吸光度的影响

Table 1 Effect of s tand ing tim e on absorbency

t /m in 3 5 7 10 15 20 30 35

吸光度 A 01295 01315 01330 01331 01331 01331 01329 01315

  由表 1可知, 溶液显色 10~ 20m in时,吸光度基本不变;大于 20m in以上,溶液吸光度降低.故本实验

选择显色时间为 10m in测定.
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213 标准曲线
按 1. 3中标准曲线制作方法绘制标准曲线如图 2所示. 计

算其回归方程为: y= 11705x- 01005 53,相关系数 r= 01999 08,
结果表明在 01030~ 01300mg /mL范围内, 线性良好,符合比尔
定律.

214 未知样品总甾醇含量测定
分别准确移取甾醇样品溶液、沥青样品溶液各 2100mL于

10mL容量瓶中,测定其吸光度,根据回归方程计算各自样品的

甾醇含量 (以 B-谷甾醇计 ) ,结果如表 2所示.

215 回收率试验
分别准确吸取甾醇样品溶液、沥青样品溶液各 2100mL于

6只 10mL容量瓶中, 其中 3只容量瓶中加入甾醇标样 1100
mL,按 1. 3中含量测定方法测定吸光度, 由回归曲线求出总甾

醇含量,计算回收率, 结果如表 3所示.
表 2 未知样品的测定结果

Table 2 The determ ination result of sam ple

样品名称 测定值 / ( mg /mL) 平均值 / (m g /mL ) 标准偏差 /% 甾醇含量 /% (以 B-谷甾醇计 )

甾醇样品 01158、01154、01153、01155 01155 01216 7415

沥青 01032 6、01031 4、010308、01031 4 010316 01060 3 1211

表 3 样品中甾醇回收率测定结果

Table 3 R esult for the recov ery of s tero l from sample

样品名称 样品量 / ( mg /mL) 加入标准量 / (m g/mL) 加标后测定值 / (m g /mL) 回收率 /%

甾醇 01155 01115 01262 9418

沥青 01031 6 01115 01146 9811

3 结论

( 1) 通过分析可以看出,分光光度法测定沥青中总甾醇含量, 样品的呈色反应明显, 显色稳定时间达

20m in,以不加显色剂的样品溶液作空白, 能得到较好的精密度和回收率.该方法操作简单, 检验费用低,

适合企业化验室快速检验,以便及时调整工艺,使产品稳定生产.

( 2) 由分光光度测定得知,植物油沥青中总甾醇含量达到 1211% ,提取物中甾醇含量为 7415%.
( 3) 采用改进的 L ieberm an-Burehard的分光光度法测定样品中甾醇含量, 相对标准偏差为 01060 3%

~ 01216% ,回收率为 9418% ~ 9811%, 证明此方法准确、可靠.
( 4) 分光光度法测定植物油沥青的甾醇含量, 对植物油沥青中高附加值组分的开发应用能够提供参

考.
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日本 N ihon Kaisui公司来动力工程学院访问

  4月 24日,应我校动力工程学院水处理研

究所的邀请, 日本 N ihon K aisu i公司 (海水公

司 )环境事业部海外担当营业部长东勇 ( ISAMU

AZUMA )先生、环境事业部制造部长四元利夫

( TOSH IO YOTSUMOTO )先生等一行四人到我

校动力工程学院参观访问,双方对国内外除氟、

除砷水处理材料的研究进展、离子交换膜与水

处理产品的开发、销售及其工程设计经验进行

了交流,对进一步合作、共同开发高性能除氟材

料及其工程化应用的可行性进行了探讨, 对建

立长期有效的定期的交流机制达成了初步的意

向.东勇部长作了 / READ系列树脂在水处理行
业中的应用 0的学术报告. 动力工程学院赵孝保院长、候小刚书记等有关院领导、环境工程系张显球主任
及相关专业的师生 200余人参加了交流.
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