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气相色谱法测定米糠脂肪烷醇中二十八烷醇和
三十烷醇的含量
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摘 要：建立气相色谱内标法测定米糠脂肪烷醇中二十八烷醇和三十烷醇的含量。以三苯基苯为内标物，采用 HP-5
毛细管色谱柱。二十八烷醇和三十烷醇的加标回收率分别为 99.41 %和 99.48 %，相对标准偏差（relative standard
deviation，RSD）分别为 3.28 %和 3.17 %。该方法适用于米糠脂肪烷醇中高级醇含量分析，为其产品质量的判定提供
参考。
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粤遭泽贼则葬糟贼：Gas chromatography（GC）with internal standard was used to establish a method for analysis of
octacosanol and triacontanol in rice brane fatty alcohol. Triphenylbenzene was used as internal standard. The
separation of target components was performed on a HP-5 capillary column. The recoveries of octacosanol and
triacontanol were 99.41 %（relative standard deviation，RSD）3.28 %and 99.48 %（RSD 3.17 %），respectively.
The established method was suitable for the analysis of octacosanol and triacontanol in rice brane fatty alcohol，
and could provide reference for the judgment of product quality.
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米糠是大米加工过程中的副产物，一般会产生约

5 %~8 %米糠，新鲜米糠中含有米糠油约 16 %~22 %[1]。
米糠油中含有 3 %左右的米糠蜡，米糠蜡中含有高级脂
肪烷醇和高级脂肪酸，经实验室分析，二十八烷醇占

总醇的 11 %~17 %；三十烷醇占总醇的 17 %~22 %[2-3]。

2017年我国批准米糠脂肪烷醇为新资源食品，规定其
工艺为米糠蜡经皂化、提取、过滤等工艺制成。规定主

要成分二十八碳脂肪烷醇、三十碳脂肪烷醇、三十二

碳脂肪烷醇的含量之和为 78 %~88 %。我国大米的产
量和加工量占世界总量的三分之一，加工副产物米糠

的量也惊人，我国目前在米糠的加工利用方面处在初

级阶段。米糠脂肪烷醇作为新资源食品使用一定程度

上能拉动米糠的综合利用。

目前米糠脂肪烷醇的标准还不完善，导致目前市

场上的对其运用还存在一定的问题。首先，未制定统

检测分析
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一的具体的含量测定方法，一般参照 GB/T 32947-
2016《蜂蜡中二十八烷醇、三十烷醇的测定气相色谱
法》测定，或者自拟定的方法，方法的不一致带来一定

的混乱。其次，规定二十八碳脂肪烷醇、三十碳脂肪烷

醇、三十二碳脂肪烷醇的含量之和为 78 %~88 %。经文
献调研二十八烷醇和三十烷醇的功能作用完全不同。

二十八烷醇又名蒙旦醇，发现其能够治疗人体生殖障

碍疾病，逐渐被人们所研究[4]。后来大量的研究表明二
十八烷醇有抗疲劳，增强身体素质（耐力，精力，体力）[5]、
抗凝血作用[6]、降血脂[7-8]、升高人体基础代谢率 [9-11]、提
高免疫力[12]、提高反应灵敏度[13]、保护肝脏[14]，细胞保护
功能[15]等作用。三十烷醇又名蜂花醇，对植物生长有促
进作用，可作为一种新的天然存在的植物生长调节

剂 [16]。因此，可能会存在脂肪烷醇的含量之和满足标
准，但是比例不同会导致功能的差异。本研究建立气

相色谱内标法，用此来测定市场上不同厂家不同批号

的米糠脂肪烷醇样本，为米糠脂肪烷醇的含量测定方

法及标准的提升提供数据。

1 材料与方法

1.1 仪器与设备

KQ-250DE型数控超声波清洗器：昆山市超声仪
器有限公司；MS105DU型 1/10万电子天平：瑞士梅特
勒-托利多有限公司；岛津 GC-2010 plus气相色谱仪：
日本岛津株式会社。

1.2 材料与试剂

米糠脂肪烷醇：市售。

二十八烷醇和三十烷醇对照品（纯度 99.0 %）：中
国食品药品检定研究院。三苯基苯（纯度 99.5 %）：Dr.
Ehrenstorfer GmbH。色谱纯环己烷：天津市康科德科技
有限公司。

1.3 方法

1.3.1 色谱条件

毛细管色谱柱：HP-5（30 m伊0.32 mm，0.25 滋m）；
载气为 N2，流量为 0.5 mL/min；分流模式，进样量为
2 滋L，分流比 50 颐 1。空气流速：300 mL/min；氢气流速：
30 mL/min；进样口温度：320 益；检测器温度：340 益。柱
温箱温度程序升温：初始温度 250 益保持 1 min，以
5 益/min升温到 290 益，保持 15 min，再以 8 益/min的
速率升到 300 益，保持 2 min。进样口温度：320 益；氢火
焰离子化检测器（flame ionization detector，FID），温度
340 益进行检测。进样体积为 2 滋L，分流比 50 颐 1。
1.3.2 内标液的配置

准确称取三苯基苯 25 mg，置于 50 mL容量瓶中，

用环己烷溶解并定容至刻度线，配成 0.5 mg/mL的内
标溶液。置于 4 益冰箱贮存备用。
1.3.3 标准工作液的配置

准确称取二十八烷醇和三十烷醇各 50 mg分别置
于 10 mL容量瓶中，加环己烷溶解并定容，配成浓度为
5 mg/mL的标准贮备液。分别准确移取标准贮备溶液
0.15、0.35、0.55、0.75、1.00、1.25、1.50 mL 于 2 mL 容量
瓶，分别准确加入 0.4 mL内标液，用环己烷定容。配置
成 375 滋g/mL~3 750 滋g/mL的标准工作溶液。
1.3.4 样品溶液的制备

精密称取样品 10 mg~30 mg，置于 5 mL容量瓶
中，准确加入三苯基苯内标液溶液 1.0 mL，60 益加热
溶解，冷却至室温（25 益），用环己烷定容，摇匀。
1.4 测定与计算

在所选的色谱条件下，待色谱仪稳定后，将所配

置的一系列浓度的标准工作溶液进样测定。根据内标

法的计算公式计算，以 Ci /Cs为横坐标，A i /A s 为纵坐

标，绘出标准曲线，并求出回归方程。

Ci = f（A i /A s）Cs

式中：f为相对校正因子；A i为待测溶液中各高级

烷醇的峰面积值；A s为加入内标物三苯基苯的峰面积

值；Ci为待测组分的浓度；Cs为内标物的浓度。

2 结果与分析

2.1 色谱条件的优化

参照国标 GB/T 32947-2016《蜂蜡中二十八烷醇、
三十烷醇的测定 气相色谱法》中的色谱条件，进行流

速、程序升温与分流比的调整，使方法更适合于米糠

烷醇提取物的测试。最终的条件如 1.3.1所述。色谱图
基线较参照方法平稳，三苯基苯、二十八烷醇和三十

烷醇分离度良好，如图 1所示。GB/T 32947-2016《蜂蜡
中二十八烷醇、三十烷醇的测定气相色谱法》测定米

糠脂肪烷醇的色谱图如图 2所示，基线漂移明显，二十
八烷醇色谱峰前明显有杂峰未分离开。

2.2 检测限和定量限

按 1.3.1中色谱条件，将 1.3.2中标准工作溶液样
品，逐级稀释不同浓度，当峰高比基线噪音高 3倍（即
S/N=3）和 10倍（即 S/N=10）时，以此时物质的浓度为
检测限和定量限。

2.3 标准曲线的绘制

按 1.3.1中色谱条件，测试 1.3.2中标准工作溶液
样品中被测组分与内标物在色谱检测器上的峰面积。

以峰面积之比为纵坐标 Y，浓度比为横坐标 X 做标准
曲线。当峰高比基线噪音高 3倍（即 S/N=3）和 10倍
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（即 S/N=10）时，以此时物质的浓度为检测限和定量限。
结果如表 1所示。当内标物质量浓度为 100 滋g/mL，各
标准品在 375 滋g/mL耀3 750 滋g/mL的浓度范围内，二十
八烷醇和三十烷醇呈现良好的线性关系，R2=0.999 5，

说明相关性很高。

2.4 精密度试验

精密吸取对照品混合溶液，按照 1.3.1中色谱条件
连续进样 6次，测定峰面积值。记录峰面积，分别计算
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a为对照品；b为样品；1为三苯基苯；2为二十八烷醇；3为三十烷醇。
图 1 对照品和米糠脂肪烷醇样品的气相色谱图

Fig.1 The gas chromatograms of references and sample

1为二十八烷醇；2为三十烷醇。
图 2 参照 GB/T 32947-2016分析样本的气相色谱图

Fig.2 The gas chromatogram of sample analyzed by GB/T 32947-2016

表 1 标准品标准曲线

Table 1 Standard curves of references

组分 回归方程 线性范围/（滋g/mL） R2 检测限/（滋g/mL） 定量限/（滋g/mL）
二十八烷醇 Y=0.737 3X-0.012 9 375~3 750 0.999 5 123.625 290.882 5
三十烷醇 Y=0.622 3X+0.037 4 375~3 750 0.999 9 141.500 424.500
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二十八烷醇、三十烷醇与内标物三苯基苯峰面积的

比值。结果显示，二十八烷醇与三苯基苯峰面积比

值的相对标准偏差（relative standard deviation，RSD）为
0.80 %，三十烷醇与三苯基苯峰面积比值的 RSD为
1.39 %，表明仪器精密度良好。
2.5 重复性试验

精确称取一定量的样品，共 6份，按照 1.3.4中的
方法制备供试品溶液，按照 1.3.1中的色谱条件进行分
析，测定峰面积，计算含量。结果 6份样品中，二十八烷
醇和三十烷醇含量的 RSD分别为 4.30 %和 1.67 %，表
明此方法的重复性良好。

2.6 稳定性试验

精确称取一定量的样品，按照 1.3.4中的方法制备
供试品溶液，按照 1.3.1中的色谱条件分别于 1、2、4、
8、12、24 h进样分析，测定峰面积，计算出样品中二十
八烷醇和三十烷醇的含量。结果显示，二十八烷醇和

三十烷醇含量的 RSD分别为 3.98 %和 5.01 %，表明供
试品溶液在 24 h内稳定。
2.7 加样回收率试验

分别精密称取供试品 5 mg，共 6份。分别加入样
本中基本等量的二十八烷醇和三十烷醇对照品，按照

1.3.4中的方法制备供试品溶液，按照 1.3.1中的方法
进行测定。结果如表 2所示。

由表 2可以看出，二十八烷醇的回收率为 99.41 %，

RSD为 3.28 %；三十烷醇的回收率为 99.48 %，RSD为
3.17 %，表明本试验所建立的方法能够满足米糠脂肪
烷醇中二十八烷醇和三十烷醇的含量测定。

2.8 样品含量测定

按上述的建立的色谱方法，进行样本的含量测

定。每份样本重复测定两次，以待测成分与内标物峰

面积比，通过回归方程计算出浓度比，从而计算出试

样中待测成分的量，计算结果如表 3所示。

表 2 二十八烷醇和三十烷醇加样回收率试验结果

Table 2 The results on the recovery rate of octacosanol and
triacontanol

样品量/
mg

加入量/
mg

测定值/
mg

回收率/
%

平均值/
% RSD/%

二十八
烷醇

1.097 1.002 2.052 95.30 99.41 3.28
1.106 1.002 2.068 95.96
1.102 1.002 2.105 100.11
1.124 1.002 2.148 102.29
1.112 1.002 2.147 103.35
1.109 1.002 2.106 99.43

三十
烷醇

3.345 2.418 5.775 100.49 99.48 3.17
3.371 2.418 5.687 95.75
3.358 2.418 5.789 100.55
3.425 2.418 5.922 103.29
3.388 2.418 5.697 95.49
3.381 2.418 5.831 101.30

编号
二十八烷醇 三十烷醇

总和1 2 平均值 RSD 1 2 平均值 RSD
1 95.49 94.91 95.20 0.43 - - - - 95.20
2 82.84 85.89 84.36 2.55 3.84 3.88 3.86 0.76 88.22
3 62.45 61.93 62.19 0.59 17.43 17.86 17.65 1.75 79.84
4 69.38 69.28 69.33 0.10 18.59 16.83 17.71 7.03 87.04
5 50.68 51.00 50.84 0.45 28.77 27.23 28.00 3.88 78.84
6 56.37 56.55 56.46 0.22 28.16 28.34 28.25 0.45 84.71
7 53.53 53.96 53.75 0.56 23.97 24.38 24.18 1.21 77.93
8 68.95 67.81 68.38 1.17 11.67 11.25 11.46 2.60 79.84
9 67.81 69.64 68.72 1.89 13.54 13.76 13.65 1.09 82.37

10 68.65 66.95 67.80 1.77 20.50 20.19 20.35 1.09 88.15
11 56.29 57.55 56.92 1.57 11.66 12.10 11.88 2.61 68.8
12 57.03 55.6 56.31 1.80 25.34 24.19 24.76 3.29 81.07
13 63.28 67.65 65.47 4.73 20.10 21.99 21.05 6.35 86.52
14 69.11 68.28 68.70 0.85 19.95 19.98 19.96 0.09 88.66
15 10.84 11.02 10.93 1.22 33.08 33.55 33.31 1.01 44.24

表 3 样品中二十八烷醇和三十烷醇含量

Table 3 The contents of octacosanol and triacontanol in samples %

注：-表示未检出。
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3 讨论与结论

本文建立了气相色谱法，以三苯基苯为内标测定

新资源食品米糠脂肪烷醇中二十八烷醇和三十烷醇

的含量，通过分离条件的优化和方法学考察，建立的

方法可满足米糠脂肪烷醇的质量分析要求。分离采用

HP-5色谱柱，在 375 滋g/mL耀3 750 滋g/mL内均具有良
好的线性关系（R2跃0.999）。

15份市场上收集的样本的分析结果表明有 4份
样本的含量不符合我国法规的要求（其中有 3份含量
略超过 88 %）。所分析的样本中三十二烷醇的含量都
很低（小于 2 %），甚至未检测到。并且二十八烷醇和三
十烷醇的对照品易得，而三十二烷醇的对照品难买

到。从报道的功能方面考虑，多集中在二十八烷醇的

生物活性方面，其他两个烷醇的生物活性报道很少。

随着纯化技术的进步，能够获得高纯度的二十八烷醇

产品，比如样本 1和 2中二十八烷醇含量分别高达
95.20 %和 84.36 %。并且国外的运用中高纯度的二十
八烷醇比较受欢迎。因此从实际出发对米糠脂肪烷醇

的标准是否可以只测试二十八烷醇和三十烷醇含量，

并且规定二十八烷醇需达到某个含量，根据分析检测

的 15份样本可参考制定二十八烷醇达到 50 %。另外，
对于规定 3个烷醇含量之和不能超过 88 %，是否会限
制新技术的运用，不能体现优质优价。
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