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摘　要 : 建立了一种快速、简便测定芝麻中芝麻素含量的方法。将芝麻粉碎后用甲醇超声提取 , 优化了粉碎

粒径、超声料液比和提取时间。结果表明 , 芝麻样品经粉碎及超声萃取后 , 采用高效液相色谱法 (HPLC)测

定 , 色谱柱为 C18 (416 mm ×250 mm, 5μm) , 流动相为甲醇 - 水 (75 ∶25) , 流速 110 mL /m in, 柱温 30 ℃,

检测波长 286 nm。芝麻素在 01043 84～01569 9μg范围内线性关系良好 , 回归方程为 A = 1 346 015m + 2 136,

r
2 = 01999 9; 芝麻素的加标回收率为 100% , RSD 为 111% , 不同产地芝麻中的芝麻素含量测定结果为

01260%～01502%。该方法具有操作简便、稳定、专属、可重复的特点 , 可用于芝麻的质量控制。
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Ab s trac t: A rap id method for the determ ination of sesam in in sesame seeds using high performance

liquid chromatographic (HPLC) method was established. The sesame samp les were crushed and ex2
tracted with methanol by an ultrasonic method and detected directly by HPLC method. Effects of par2
ticles size, amounts of solvent and extraction time were investigated. The separation was performed

on a C18 column (416 mm ×250 mm, 5μm) with a mobile phase of methanol - water(75 ∶25, by

volume) at flow rate of 110 mL /m in. The column temperature was set at 30 ℃ and the detection

wavelength was 286 nm. The calibration curve was linear for sesam in in the range of 01043 84 -

01569 9μg with regression equation of A = 1 346 015m + 2 136 and r
2 = 01999 9. The average recov2

ery was 100% and RSD ( n = 6) was 111%. The method was used to determ ine sesam in in sesame

samp les collected from different p lace, and the result indicated that the sesam in contents were in the

range of 01260% - 01502% 1This method was simp le, fast, stable, accurate and repeatable, and

could be app lied in the control of the quality of sesame seeds.
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芝麻 ( Sesame seeds)为胡麻科植物胡麻 (Sesam um ind icum L. )的干燥种子 [ 1 ]。芝麻中的芝麻素具有

解毒 , 抗高血压、减少胆固醇吸收、保护肝脏、调节脂质代谢 , 抗癌以及调节免疫力等多种生理活

性 [ 2 - 8 ]。芝麻素在国际市场上价格昂贵 , 具有广阔的开发前景和市场需求。我国芝麻资源丰富 , 有很

大的发展潜力 [ 4 ]。芝麻在我国的可种植地区广泛 , 不同地区生产的芝麻质量参差不齐 , 其芝麻素含量

有很大差异。国家标准 [ 9 ]依据不同指标将芝麻划分等级 , 但未对芝麻素的含量进行规定。不同等级的

芝麻价格差异大 , 鉴于芝麻素的高附加值 , 把芝麻素含量列入划分芝麻等级的标准具有实际意义。因

此需要建立一种简便、快捷的测定芝麻素含量的方法。
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芝麻素含量的检测方法主要有薄层扫描法 ( TLCS) [ 10 - 11 ]、高效液相色谱法 [ 12 - 13 ]等。但大多是通过

从芝麻中提取芝麻油后间接测定芝麻素的含量 , 前处理繁琐、费时且溶剂消耗量大 ; 或是前处理直接

采用有机溶剂溶解 [ 14 ]
, 但溶剂与流动相的极性差异大 , 易造成色谱峰拖尾 ; 或是把芝麻油脂类物质带

入色谱柱 , 多次进样后基线漂移 , 影响定量 , 同时也缩短了分析柱寿命。根据前期对芝麻中芝麻素提

取工艺的研究 [ 15 ]
, 本文优化了其含量测定的预处理方法 , 建立了一种快速、简便、准确的测定方法 ,

并进行了方法学考察。本法不受其它成分的干扰 , 重复性好 , 可用于芝麻质量的控制。

1　实验部分

111　仪器与试剂

2695型高效液相色谱仪、2996型二极管阵列检测器 (美国 W aters公司 ) ; Hypersil2ODS2色谱柱 (大

连依利特公司 ) ; KQ2250DE型数控超声波清洗器 (昆山市超声仪器有限公司 , 350 W ) ; 德国赛多利斯

微量电子天平 ; 芝麻素标准品 (中国药品生物制品检定所 , 使用前用 P2O5 干燥 24 h) ; 甲醇为色谱纯 ,

水为高纯水 , 其余试剂均为分析纯 ; 芝麻购于国内各大粮油公司。

112　溶液的制备

对照品溶液的配制 : 精密称取芝麻素对照品适量 , 用甲醇配成 0102 g/L的对照品溶液 , 超声溶

解 , 摇匀备用。

供试样品溶液的配制 : 取经粉碎过小于 01850 mm (24目 )筛的芝麻样品约 0115 g于具塞三角烧瓶

中 , 精密称定 ; 精密加入 25 mL甲醇 , 称重 , 超声振荡提取 10 m in, 静置冷却 , 补足到称重重量 , 过

滤 , 取滤液作为供试品溶液。

113　HPLC条件

色谱柱 : Hypersil2ODS2 ( 416 mm ×250 mm , 5μm ) ; 流动相 : 甲醇 - 水 ( 75 ∶25 ) ; 流速为

1 mL /m in; 柱温 30 ℃; 检测波长 286 nm。

2　结果与讨论

211　样品预处理方法的优化

21111　样品粉碎粒径的影响 　实验表明 , 粉碎粒径小于 01850 mm时提取效果好 , 考虑到芝麻样品过

01355 mm (50目 )、01250 mm (65目 )筛的难度较大 , 实验选择将芝麻样品粉碎至 01850 mm以下。

21112　料液比的影响 　比较了 25 mL甲醇中分别加入 0110、0115、0120、0125 g样品的提取效果。

结果表明 , 25 mL甲醇中加入 0115 g样品时提取效果最好。

21113　超声时间与超声次数的影响 　考察了样品超声时间为 510、10、15、20、30 m in时的提取效

果。结果表明 , 超声振荡提取 10 m in后 , 继续延长超声时间 , 芝麻素的浓度不再增大。同时比较了超

声 10 m in, 提取 1次与提取 2次的效果 , 结果显示提取效果差异不大 , 因此实验选用超声时间 10 m in,

超声提取 1次。

212　样品前处理方法的优化

21211　提取溶剂的影响 　考察了甲醇、乙醇、正己烷、氯仿和乙酸乙酯对芝麻素提取效果的影响。

其中 , 正己烷、氯仿、乙酸乙酯均为亲脂性溶剂 , 提取效果好 , 但提取液中存在油份 , 直接进样会使

油残留于分析柱中 , 影响柱效 ; 若挥发至干后用甲醇再次溶解 , 则会由于油脂的存在 , 导致测得含量

很低。同时这 3种溶剂与流动相的极性差异大 , 不适于系统。采用甲醇和乙醇为提取溶剂则能有效避

免该问题 , 其中甲醇的提取效果优于乙醇。故实验选择甲醇为提取溶剂。

21212　提取方法的影响 　比较了索氏提取法、加热回流提取和超声提取方法的提取效果。结果表明 ,

索氏提取效果差 , 加热回流和超声提取效果较好 , 从便捷性考虑 , 实验选择芝麻样品预处理方法为超

声振荡提取。

将甲醇超声制备的供试样品进样 , 芝麻素的保留时间为 612 m in, 色谱峰不受干扰 , 分离度达到要

求 , 基线平稳 , 不需要进行样品的后续处理 , 色谱图见图 1。
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图 1　供试样品的色谱图
Fig11　Chromatogram of tested samp le

213　色谱条件的确定

将芝麻素对照品在 190～400 nm 波长进行扫描 , 供试

品在 202 nm处有最大吸收 , 在 286 nm处有较强吸收 , 但

由于样品在低波长处受背景干扰较大 , 故实验选择检测波

长为 286 nm。

采用甲醇 - 水作流动相即可实现色谱峰较好的分离 ,

实验考察了甲醇与水的体积比对色谱峰分离的影响。结果

表明 , 以体积比为 75 ∶25的甲醇 - 水为流动相时 , 色谱

峰可实现良好分离 , 且出峰时间短、峰形对称。

考察了柱温的影响。实验表明 , 随着柱温升高 , 保留时间缩短。在 25～40 ℃范围内 , 色谱峰的分

离度良好 , 柱温对芝麻素的分析无显著影响 , 实验选择适宜温度为 30 ℃。

214　方法学考察
21411　线性范围 　精密吸取不同浓度的对照品溶液 , 按色谱条件分别进样 , 以峰面积 (A )为纵坐标 ,

芝麻素进样量 (m , μg)为横坐标绘制标准曲线 , 回归方程为 A = 1 346 015m + 2 136, r
2 = 01999 9, 芝

麻素在 01043 84～01569 9μg范围内线性关系良好。

21412　加标回收率实验 　取已知含量的样品 6份 , 每份约 0108 g, 精密称定 , 分别添加已知浓度的芝

麻素对照品 25 mL, 制成供试样品溶液 , 按色谱条件测定。平均回收率为 100% , RSD ( n = 6)为 111%。

21413　重复性实验 　精密称取芝麻样品 6份 , 按 “112”方法制成供试品溶液 , 按色谱条件测定 , 芝

麻素峰面积的 RSD ( n = 6)为 113% , 表明方法具有良好的重复性。

21414　稳定性实验 　取同一批样品溶液 , 在 0、2、4、6、8、10、12、24 h分别进样 , 芝麻素峰面积

的 RSD为 019% , 样品在 24 h内稳定。

21415　检出限与定量下限 　根据计算 , 方法的检出限 (S /N =3)和定量下限 (S /N =10)分别为 410、12 ng。

215　样品测定

分别精密称取产地为河南、河北、江西、山东、安徽、南非、印度、埃塞俄比亚的芝麻样品 , 按

照实验方法制备供试品溶液并测定 , 其芝麻素的含量分别为 01502%、01469%、01416%、01341%、

01323%、01417%、01260%、01456%。

结果表明 , 不同产地芝麻样品中的芝麻素含量差异较大 , 其中河南、河北的芝麻中芝麻素含量较高 ,

印度芝麻中芝麻素含量最少。在芝麻素的开发过程中 , 要注意选择芝麻素含量高的产地作为原料生产地。
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