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两种气相色谱法测定辐照花生仁中挥发性
碳氢化合物的研究

李 � 安, 哈益明, 李庆鹏, 王 � 锋
(中国农业科学院 � 农产品加工研究所, 北京 � 100193)

摘 � 要: 通过对花生仁辐照前后碳氢化合物类型与浓度差异的分析, 建立了判别花生仁是否经过辐照的两种

气相色谱鉴定方法, 即弗罗里硅土柱层析 -气相色谱 -火焰离子化检测方法 ( F lorisil柱层析 - GC- FID )和顶

空 -固相微萃取 -气相色谱 -质谱 (H S- SPM E - GC - M S)检测方法。采用添加回收率实验, 比较了两种方

法对花生仁中 3种主要的脂肪酸 (棕榈酸、硬脂酸和油酸 )辐解产生的 6种碳氢化合物 1�十四烯 ( 1�C14 �1)、

正十五烷 ( C15 � 0)、1�十六烯 ( 1�C16 � 1)、正十七烷 ( C17 � 0)、 1, 7�十六二烯 ( 1, 7�C16 �2 )和 8�十七烯

( 8�C17 �1)的检测效果。研究结果表明, F lo risil柱层析 - GC- FID法更适合于碳氢化合物的定量分析, 6种

碳氢化合物的添加回收率为 84% ~ 119% , RSD为 1� 1% ~ 7�5% , 但方法的前处理过程较复杂。H S- SPM E-

GC - M S法操作简便, 能对花生仁中的标识性碳氢化合物进行准确快速的定性分析, 但 6种碳氢化合物的回

收率较低, 而 RSD值较高。研究表明, 1, 7�C16 �2和 8�C17 � 1是辐照花生仁形成的特异性辐解产物, 其中

1, 7�C16 �2浓度增加最为显著, 是鉴定辐照花生的最佳标识物。
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Detection of VolatileH ydrocarbons in Irradiated Peanut

K ernel by Two GC M ethods

L IA n, HA Y i�m ing, LI Q ing�peng, WANG Feng

( Institute o fAg ro�food Science& Techno logy, Ch ineseA cadem y of Ag ricu ltura l Sc iences, Be ijing� 100193, China)

Abstrac:t Tw o m ethods, including Florisil co lum n chrom atography- gas chrom atography- flam e i�
on izat ion detector( F lorisil column chrom atog raphy- GC- FID) and headspace- so lid phase m icroex�
traction- gas chrom atography- m ass spectrum (H S- SPME - GC- MS) w ere developed to ident ify ir�
rad iated peanut kernel by analysis of d ifferences of types and contents of hydrocarbons betw een un irra�
d iated and irradiated sam ples. The recoveries and RSD s o f six hydrocarbons, e�g. 1�tetradecene( 1�
C14 �1), n�pen tadecane( C15 �0) , 1�hexadecene( 1�C16 �1), n�heptadecane( C17 �0), 1, 7�
hexadecad iene( 1, 7�C16 � 2) and 8�heptadecene ( 8�C17 � 1) , produced by three m a in fatty ac ids

( pa lm it ic acid, stearic acid and o le ic ac id) in peanut kerne,l w ere compared. The results show ed

that F lorisil co lum n chrom atography- GC - FID m ethod w as m ore suitab le for quant itat ive analysis.

The recoveries o f the six hydrocarbons w ere betw een 84% and 119% w ith RSDs of 1�1% - 7�5% .

H ow ever, the pretreatm ent procedure of this m ethod w as com plicated. H S- SPME - GC - MS m eth�
od cou ld be used for the exactly and quick ly qua litat ive ana lysis o f hydrocarbons in peanut kernel for

its sim ple procedure, bu t itw as no t good at quant itat ive ana lysis for its low recoveries and high RS�
Ds. Four hydrocarbons 1�C14 �1, C15 �0, 1�C16 �1 and C17 �0, w ere detected in unirrad iated

peanut kerne.l Only 1, 7�C16 �2 and 8�C17 �1 were spec ia l radia ly tic products in irrad iated peanut

kerne,l in w hich 1, 7�C16 �2 w as selected as the bestm arkers o f irrad iated peanuts since its contents

had b ig differences betw een the unirrad iated sam ple and the irrad iated ones.
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近年来, 辐照技术在保障花生仁及其制品的食用安全方面发挥着越来越大的作用, 应用领域也愈

加广泛。花生仁经辐照处理后保质期明显延长
[ 1]

, 辐照降解花生中的黄曲霉毒素和降低花生致敏蛋白

的致敏性也逐渐成为辐射技术研究的热点
[ 2- 3]
。然而由于世界各国辐照食品的标准不一, 且各国规定

的最大剂量不一致
[ 4- 5]

, 由此而造成的贸易纠纷不断。此外, 由于相关法规不够健全以及检测技术并

不完善, 导致政府对辐照食品的监管力度较弱。因此, 亟需建立一套切实可行的检测技术, 实现准确

的辐照与否的鉴定, 以规范辐照食品的市场行为和减少进出口贸易的损失。

Dubravcic等
[ 6]
的研究表明, 脂肪酸或甘油三酯中的酯键羰基部分经电离辐射后, 将产生两种典型

的辐照产物。一种是羰基的 �位 C C键断裂产生的比母体脂肪酸 ( Cn )少 1个碳原子的碳氢化合物

( Cn - 1 ), 另一种是羰基的 �位 C C键断裂产生的比母体脂肪酸 ( Cn )少 1个碳原子但多 1个双键的碳

氢化合物 ( Cn - 2 � 1 )。随后研究者在此基础上建立了辐照含脂食品中碳氢化合物的气相色谱分析方法,

通过辐照前后碳氢化合物浓度的变化实现对食品的辐照鉴定。此法在谷物
[ 7]
、水果

[ 8]
、肉类

[ 9]
, 以及

干虾和奶酪
[ 10]
等食品中已得到成功应用, 欧盟已将此法纳入标准, 形成 EN 1784- 2003

[ 11]
鉴定方法。

然而, 国内针对花生仁辐照鉴定的碳氢化合物方法的研究报道较少。

1970年, N aw ar等
[ 12]
提出了碳氢化合物的提取分离技术, 即有机溶剂萃取结合 F lor isil柱层析技

术。该方法包括两个步骤: !粗脂肪的提取, 通常采用正己烷, 将碳氢化合物连同脂肪从样品中萃取

出; ∀ 碳氢化合物的分离, 一般采用 F lo risil硅酸镁柱, 以正己烷为淋洗剂, 将弱极性的碳氢化合物淋

洗出来。如 Park等
[ 13 ]
用正己烷萃取花生仁得到粗脂肪, 再用 F lorisil层析柱分离纯化碳氢化合物。此

法虽是欧盟标准的参考方法, 但操作繁琐, 不能满足快速测定的需求。固相微萃取 ( SPME )技术是近年

发展的一种非溶剂选择性萃取技术, 特别适用于挥发性成分的萃取和富集, 广泛应用于样品的前处理

分析。H S- SPME - GC - M S技术在应用于肉类
[ 14 ]
、饮料

[ 15]
、果蔬

[ 16 ]
等食品中挥发性成分的分析结果

表明, 此法能有效检测食品中的碳氢化合物。K im等
[ 17]
研究了采用 SPME法收集辐照牛肉粉中的挥发

性成分, 并结合质谱检测器检测出烷烃和烯烃等碳氢化合物。

本研究将 Florisil柱层析和 SPME技术分别用于辐照前后花生仁中碳氢化合物的前处理分析。通过

对花生仁中主要的 6种碳氢化合物辐解产物, 即 1�十四烯 ( 1�C14 �1)、正十五烷 ( C15 �0)、 1�十六烯
( 1�C16 �1)、正十七烷 ( C17 �0)、1, 7�十六二烯 ( 1, 7�C16 �2)、 8�十七烯 ( 8�C17 � 1)的检测, 建立

了基于两种不同前处理方法的气相色谱分析方法并对检测结果进行比较, 进而研究辐照处理对花生仁

中碳氢化合物的影响, 找出鉴定花生仁是否辐照的最佳标识化合物, 为我国建立利用检测碳氢化合物

鉴定辐照花生及制品的技术标准提供科学依据。

1� 实验部分

1�1� 仪器与试剂
GC�2010型气相色谱仪 (日本岛津公司, 配有氢火焰离子化检测器 ), GC - M S QP2010气质联用仪

( Shim adzu, 日本 ) ; DB�5石英毛细管柱 ( 30 m # 0�25 mm # 0�25  m, 美国 Ag ilent Techno log ies); RE �
2000型旋转蒸发仪 (上海亚荣生化仪器厂 ) ; M ettler AE240型电子天平 (梅特勒 -托利多仪器有限公

司 ) ; TGC�16 M 高速冷冻离心机 (湖南湘仪仪器厂 ) ; PDM S�DVB固相微萃取头 (美国 Supe lco公司 ) ;

GS�04A万能粉碎机 (北京锟捷玉诚机械设备有限公司 )。

新鲜未辐照生花生仁 (北京天秀农贸市场 ) ; 碳氢化合物标准品: 1�十四烯、正十五烷、 1�十六烯
(纯度均不小于 99�9% ) , 正十七烷 (纯度不小于 99�6% )均购自美国 Supelco公司; 1, 7�十六二烯 (纯度

不小于 90�0% , 美国 F luka ), 8�十七烯 (纯度不小于 96�0% , 美国 Fluka) ; 内标物: 正二十烷

( C20 �0, 纯度不小于 99�6% , 美国 Supelco); 正己烷 (分析纯, 北京化工厂 ) ; 正己烷 (色谱纯, 美国

F isher Sc ientific) ; 无水硫酸钠 (分析纯, 国药集团化学试剂有限公司 ); 硅镁型吸附剂 (粒径 0�15~

0�25 mm, 国药集团化学试剂有限公司 )。

1�2� 辐照处理
未辐照新鲜花生仁经聚乙烯自封袋密封包装后, 在北京大学化学学院的

60
Co�!射线辐照源进行照
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射, 剂量分别为 0�1、 0�5、 1、2、4、 8 kGy, 剂量率为 0�5 kGy /h。辐照过的样品在进一步处理前, 置

于干燥器中贮存。

1�3� F lorisil柱层析 - GC- FID方法
[ 11]

1�3�1� 粗脂肪的提取 � 称取 10 g粉碎后的花生仁粉末, 加入 5 g无水硫酸钠 (马弗炉中 650 ∃ 活化

4 h), 搅匀。再加入 100 mL正己烷, 剧烈搅拌 2 m in。将混合物转入 100 m L离心管中, 在 900 g压力

下离心 5 m in。将上清液移入烧瓶中, 25 kPa、 45 ∃ 下旋转蒸发除去溶剂, 将浓缩液移入刻度试管中,

氮吹至恒重。

1�3�2� F lorisil柱层析 � 称取 20 g去活化的 Florisil硅土 (马弗炉中 550 ∃ 下活化 5 h, 加入 3%的超纯

水去活化 )填充层析柱, 加入正己烷预淋洗。准确称取 1 g粗脂肪, 加入 1 mL 10 m g /kg的 C20 �0内标

液。上样后, 用 60 m L正己烷以 3 mL /m in的速率淋洗, 收集淋洗液。 25 kPa、45 ∃ 下, 旋转蒸发除去

正己烷, 使浓缩至 1 mL以内。将浓缩后的溶液转移至 1 mL容量瓶中, 定容。

1�3�3� GC- F ID操作参数 � 色谱柱: DB�5石英毛细管柱 ( 30 m # 0�25 mm # 0�25  m ); 检测器: 氢

火焰离子化检测器; 载气: 氮气; 色谱柱温度 (程序升温 ) : 初始温度 50 ∃ , 保持 2 m in, 以 10 ∃ /m in

升至 130 ∃ , 再以 5 ∃ /m in升至 200 ∃ , 保留 2 m in, 最后以 25 ∃ /m in升至 250 ∃ , 保留 5 m in; 进

样口温度: 200 ∃ ; 检测温度: 250 ∃ ; 进样量: 1  L; 进样方式: 无分流进样。

1�4� HS- SPM E - GC- M S方法
1�4�1� 顶空固相微萃取 � 准确称取 0�5 g粉碎后的花生仁粉末于顶空瓶中。采用 75  m聚二甲硅烷 -

二乙烯 ( PDMS- DVB)涂层的纤维萃取头
[ 18 ]
。将萃取头在 250 ∃ 下活化 10 m in, 然后插入顶空瓶中进

行萃取, 萃取温度为 90 ∃ , 萃取时间为 60 m in
[ 19]
。萃取完毕后, 将纤维头插入 GC - M S进样口进行

解吸, 解吸时间为 2 m in。

1�4�2� GC- MS操作参数 � 色谱柱为 DB�5石英毛细管柱 ( 30 m # 0�25 mm # 0�25  m ); 检测器: 质

谱检测器; 载气: 氦气; 色谱柱温度 (程序升温 ): 同 % 1�3�3& 升温程序。 E I离子源温度为 200 ∃ ;

接口温度为 250 ∃ ; E I源电压为 70 eV; 扫描范围为 30~ 400; 扫描方式为选择离子扫描 ( SIM )。

1�5� 定性定量方法及加标回收率实验
采用 Florisil柱层析 - GC- FID方法时, 根据化合物的保留时间定性, 内标法定量, 内标物为正二

十烷
[ 13]
。采用 H S- SPME - GC- MS时, 根据化合物的保留时间及质谱特征离子双重定性; 以未辐照

样品为基质, 分别加入不同浓度的标准品和一定浓度的内标物, 进行内标定量分析, 计算公式为:

wHC = AHC #w ( C20� 0) #F i /A ( C20� 0) , 式中 AHC为碳氢化合物的的峰面积; A C20� 0为正二十烷的峰面积;

w C20� 0为样品中碳氢化合物的质量; F i为标准曲线斜率的倒数。

通过向样品中添加碳氢化合物标准品进行回收率实验。每个数据进行 3次重复测定, 通过相对标

准偏差考察方法的重复性。

2� 结果与讨论

2�1� 回收率及精密度
采用 GC - F ID方法和 H S- SPME - GC - MS方法对 6种碳氢化合物标准品及内标物进行分析时,

得到比较理想的色谱峰 (如图 1), 分离效果较好, 且峰形良好。各碳氢化合物在谱图上的保留时间随

着碳数及相对分子质量的增加而延长。通过谱图确立 6种碳氢化合物的定性参数。

以未辐照花生仁为对照样品, 向其中添加碳氢化合物标准品, 按两种方法分别进行加标回收率实

验, 如表 1所示。采用 F lo rsil柱层析 - GC- FID得到的各碳氢化合物加标回收率控制在 80% ~ 120% 之

间, 说明此法能近乎完全地从样品中提取碳氢化合物。C15 �0和 C17 � 0的回收率均超过 100% , 推

测对照样品中可能存在这两种物质, 即未辐照样品中含有微量的 C15 �0和 C17 �0。各碳氢化合物的

相对标准偏差均在 10%以下, 说明此法的重复性良好。采用 H S- SPM E - GC - MS法得到的各碳氢化

合物回收率为 53% ~ 94% , 相对标准偏差为 8�6% ~ 19�9% , 说明此法对碳氢化合物的提取率较前者偏

低, 重复性一般。碳氢化合物在进行 SPM E处理时, 提取效果受萃取温度、萃取时间及萃取头的富集

能力等因素的影响。因此, 采用 H S - SPM E - GC - M S方法对碳氢化合物进行定量分析时, 还需对
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SPM E的操作条件进行优化。

� �
图 1� 碳氢化合物标准品的 GC- FID色谱图 ( A )与 HS- SPM E- GC- M S色谱图 ( B)

F ig�1� Chrom atogram s of hydrocarbon standards by GC- FID ( A ) and HS- SPM E- GC- M S( B )

1. 1�C 14 �1; 2. C15 � 0; 3. 1, 7�C 16 �2; 4. 1�C16 �1; 5. 8�C17 � 1; 6. C 17 �0; 7. C20 � 0

表 1� 两种方法的回收率及相对标准偏差
Tab le 1� Recover ies and RSDs o f the hydrocarbons by the tw o me thods

H ydrocarbon
Florsil

Add edm / g Foundm / g Recovery R /% RSD sr /%

SPM E

Addedm / g Foundm / g Recovery R /% RSD sr /%

1�C 14 �1 0�5 50 0�498 0 42�67 100 85 2�3 7�5 0�5 50 0�361 8 28�00 72 56 10�6 12�9

C15 � 0 0�5 50 0�630 5 51�67 116 103 3�2 4�9 0�5 50 0�468 1 39�67 94 79 13�5 11�9

1, 7�C16 �2 0�5 50 0�492 8 42�00 99 84 4�0 4�8 0�5 50 0�362 6 27�33 73 55 9�5 9�2

1�C 16 �1 0�5 50 0�502 5 43�67 100 87 4�5 5�8 0�5 50 0�339 4 30�67 68 61 11�3 16�7

8�C 17 �1 0�5 50 0�480 5 42�00 96 84 3�5 2�4 0�5 50 0�317 8 26�33 64 53 8�6 13�3

C17 � 0 0�5 50 0�593 8 51�00 119 102 1�1 3�4 0�5 50 0�432 0 32�33 86 65 14�8 19�9

� � 从表 1中还可以看出, 加标浓度对回收率有一定影响。对于两种方法, 低浓度的加标回收率均高

于高浓度的加标回收率, 这种差异在 SPME方法中表现尤为明显。这可能与纤维头吸附挥发性成分的

承载量有关, 当纤维头对某种化合物富集到一定浓度时, 会达到平衡状态而不再吸附。

2�2� F lorisil柱层析 - GC- FID方法检测结果分析

生花生仁含油量大约为 45%
[ 20 ]
。花生油的主要成分为棕榈酸、硬脂酸、油酸和亚油酸, 占花生油

的比例为 93�29%
[ 21]
。因此对应的 8种碳氢化合物是花生仁辐照后主要的辐解产物。由于难以获取亚

油酸的辐解产物 1, 7, 10�C16 �3和 6, 9�C17 �2对应的标准品, 故只针对棕榈酸、硬脂酸和油酸辐解

产生的 6种碳氢化合物进行分析。

未辐照花生仁中检出饱和碳氢化合物 C15 �0和 C17 �0(表 2)。此外, 还检出极低含量的不饱和碳

氢化合物 1�C14 �1和 1�C16 �1。花生仁中可能天然存在这 4种碳氢化合物。棕榈酸和硬脂酸分别是含有

16个碳原子和 18碳原子的饱和脂肪酸, 经电离辐射后, 分解产生 1�C14 �1与 C15 �0。辐照后的花生仁

中 1�C14 �1与 C15 �0浓度均有增加。 0�1 kGy辐照的样品中, 两种碳氢化合物的浓度增加不明显,

但不低于 0�5 kGy剂量辐照样品中的, 两种碳氢化合物浓度与未辐照样品相比有明显增加。辐照后的

样品中 1�C16 �1和 C17 �0浓度较辐照处理前均有显著变化, 含量的增加主要由硬脂酸辐解引起。

未辐照花生仁和低剂量 ( 0�1 kGy)辐照花生仁中未检出 1, 7�C16 �2和 8�C17 �1。但 0�5 kGy及以上

剂量辐照的样品中, 这两种碳氢化合物特别是 1, 7�C16 �2的浓度显著增加。由于花生油中含有高达

42�42%的油酸, 因此经电离辐射后, 产生大量的辐解产物 1, 7�C16 �2。Park等
[ 13]
的研究也证实, 1, 7�

C16 �2不是花生仁的天然成分, 而在不低于 0�5 kGy剂量辐照后的花生中大量检出。因此, 1, 7�C16 �2

是鉴定花生仁是否辐照的最佳标识物。

表 2� 辐照花生仁中的碳氢化合物浓度 ( g / g脂肪 )

T able 2� Contents o f hydro carbons in irrad iated peanut kerne l(  g /g o il)

H ydrocarbon
Irrad iation dose( kGy)

0 0�1 0�5 1 2 4 8

1�C 14 �1 0�039a ( 0�009b ) 0�076( 0�022) 0�515 ( 0�021) 0�544 ( 0�013 ) 0�996( 0�203) 1�110( 0�130) 1�828 ( 0�110 )

C15 � 0 0�091( 0�029 ) 0�120( 0�056) 1�130 ( 0�059) 1�228 ( 0�018 ) 2�100( 0�089) 1�889( 0�179) 1�798 ( 0�109 )

1, 7�C16 �2 - c - 0�445 ( 0�021) 0�569 ( 0�020 ) 0�922( 0�051) 1�830( 0�063) 3�953 ( 0�130 )

1�C 16 �1 0�065( 0�032 ) 0�120( 0�020) 0�352 ( 0�012) 0�377 ( 0�017 ) 0�820( 0�033) 0�879( 0�042) 0�925 ( 0�061 )

8�C 17 �1 - - 0�255 ( 0�025) 0�316 ( 0�023 ) 0�574( 0�044) 1�038( 0�053) 1�745 ( 0�074 )

C17 � 0 0�139( 0�050 ) 0�571( 0�035) 1�241 ( 0�032) 1�719 ( 0�071 ) 2�387( 0�042) 1�966( 0�116) 1�765 ( 0�068 )

� a: m ean con tent; b: standard deviation; c: no detected
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2�3� HS- SPM E - GC- M S法检测结果分析

H S- SPME- GC- M S的研究结果也表明, 辐照前后碳氢化合物的种类和含量发生明显变化。图 2

为不同辐照剂量下花生仁中碳氢化合物的 H S- SPME - GC - MS谱图。与利用 F lorisil柱层析 - GC -

FID方法的检出结果相一致, 未辐照花生仁中检

测到大量的 C15 �0和 C17 �0两种饱和碳氢化合

物, 以及低含量的不饱和碳氢化合物 1�C14 �1和

1�C16 �1, 未检出其余 2种不饱和碳氢化合物。

因此可以推测花生仁中天然存在 C15 � 0、

C17 �0、 1�C14 �1和 1�C16 � 1。 0�1 kGy辐照

样品中, 6种碳氢化合物均有相应的谱峰出现。

随着剂量的增加, 各碳氢化合物的浓度发生了

不同的变化。其中 1, 7�C16 �2和 8�C17 �1浓度

显著增加, 这与采用 Florisil柱层析 - GC - FID

方法的检出结果一致。

表 3� 未知峰的质谱解析表
Table 3� M ass analysis o f unknown peaks

Unknow n

peak

Reten tion t im e

tR /m in
m /z M +

Matched

com pound

8 16�685 55, 67, 81, 95, 107 220 1 7 10�C16 � 3

9 16�902 55, 67, 81, 96, 110 236 6 9�C17 �2

表 4� 两种方法的比较
Tab le 4� Com parison of tw o me thods

M easu red ind icator
F loris il�co lum n

chrom atography

So lid�phase

m icro�extract ion

Precision and sensit ivity RSD< 10% 8% < RSD< 20%

Th e l im ited dose 0�5 kGy 0�1 kGy

S amp le con sum pt ion 10 g 0�5 g

So lvent con sum pt ion 200 mL < 1 mL

Detecting ef ficiency 4 h 1 h

M an ipu lat ion C omp licated S imp lif ied

对不同剂量处理后的色谱图进行对比, 发现

图 2� 辐照花生仁中碳氢化合物的
HS - SPM E- GC - M S色谱图

F ig� 2� Chrom a tog ram s of hydrocarbons in irradiated

peanut ke rnel by HS- SPM E- GC - M S m e thod
1. 1�C14 �1; 2. C15�0; 3. 1, 7�C16 �2; 4. 1�C16 �1;

5. 8�C 17 �1; 6. C17 � 0; 7. C20 �0

峰 8和峰 9在辐照前后发生了明显变化。根据峰

的保留时间和 m /z碎片峰的解析结果 (如表 3)可

以推知, 这两个峰分别是多不饱和碳氢化合物 1,

7, 10�C16 �3和 6, 9�C17 �2。按照 N awar的理

论, 这两种碳氢化合物来源于亚油酸 ( C18 �2)的

辐射分解。亚油酸的含量占花生油的 34�28%
[ 21]

,

因此其辐解产物 1, 7, 10�C16 �3和 6, 9�C17 �2

的浓度相对较高。对于难以获得标准品的碳氢化

合物, 利用 M S检测器可以进行定性分析, 以此

增加碳氢化合物标识物, 从而进行更为准确的辐

照鉴定。

2�4� 两种检测方法的比较
气相色谱法是一种高效能、选择性好、灵敏

度高、操作简单、应用广泛的分析方法。但在实

际应用中, 由于样品中目标物含量极微, 而同时

又存在大量的干扰物, 为此需要采用多种分离技

术排除干扰物, 以高度净化样品。因此, 样品前

处理成为气相色谱分析的关键步骤。传统的样品

前处理方法为有机溶剂萃取结合柱层析法, 此法

已经得到广泛的应用。80年代末发展起来的无溶

剂化样品前处理技术    SPME技术, 集富集、

萃取、浓缩和解吸于一体, 与气相色谱联用能快

速有效地分析样品中的微量成分。将两种前处理

方法在应用于辐照花生仁中碳氢化合物分析时的

优缺点进行比较, 如表 4所示。

3� 结 � 论

采用 F lorisil柱层析 - GC- FID法和 H S- SPME - GC - M S法, 均能检出辐照花生仁中的 6种碳氢

化合物: 1�C14 �1、C15 �0、 1�C16�1、C17 �0、1, 7�C16�2和 8�C17 �1。根据标识碳氢化合物的浓

度变化可进行有效的辐照鉴定。其中花生仁辐照前后 1, 7�C16 �2的浓度变化最为显著, 是辐照鉴定的
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最佳标识化合物。

综合比较 Florisil柱层析 - GC- FID法和 H S- SPM E - GC - M S法的研究结果表明, 前者操作较为

繁琐, 检测时间长, 溶剂消耗量大, 但回收率较高, 重复性较好, 更适合于碳氢化合物的定量分析;

而 SPM E法作为一种新型的前处理技术, 操作简便快速, 检测灵敏度高。同时, 结合 GC - M S能对花

生仁中更多种类的碳氢化合物进行定性分析, 提高了辐照鉴定的准确率。但要利用 H S- SPM E - GC -

M S对花生仁中的碳氢化合物进行准确定量分析, 尚需对固相微萃取的影响因素如粒径大小、萃取温

度、萃取时间进行深入研究。
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