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天然高级烷醇混合物的气相色谱分析

（广西大学生命科学与技术学院，南宁 !"###!） 卢 洁 赵文报 藏 宁 李俊芳 张 敏 王 邕

摘 要：报道了天然高级烷醇混合物含量分析的气相色谱方法，

并测定了从蜂蜡和蔗蜡中分离提取的天然高级烷醇混合

物含量。采用 !$%&’"# ( %)*+,-*./ 0（10’234%）’5#6
7## 目固定相填充柱，89#:恒温分离，;<2 检测器 测 定 ；

选 择 二 十 六 烷 作 为 内 标 物 内 标 法 定 量 ； 各 组 分 回 收 率

=!>"$67#!>#$，相对标准偏差 8>7#$69>88$。该分析方法

操作简单，易于推广应用，适应于产品的常规分析与质控

研究。
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二十八烷醇是一种天然存在的具有生理活性的

高级烷醇，尤其在提高人体耐力、抗疲劳方面功能卓

著. 已成为新型健康食品添加剂/)0,1。由于消费者对二

十八烷醇的合成品仍持怀疑态度，因此，提取以二十八

烷醇为主的天然高级烷醇混合物一直是开发热点 /’0+1。

据国内外研究报道.蜂蜡、蔗蜡、米糠蜡、虫蜡等天然产

物中的二十八烷醇含量较高。国内已报道的烷醇分析

方法大都针对一、两个组分的，如二十八烷醇、三十

烷醇 /%0-1，多组分的天然高级烷醇混合物的分析方法

未见报道。国外采用衍生化气相色谱法分析高级烷

醇混合物 /2、)$1，该法虽然精度高，但衍生化试剂昂贵，

增加了样品预处理的繁琐操作，不适合工厂质量控

制与常规分析。我们建立的天然高级烷醇混合物气

相色谱法采用常规色谱柱分离内标法定量，易于推

广应用。

% 材料与方法

%&% 材料与仪器

对照品二十四烷醇、二十六烷醇、二十七烷醇、

二十八烷醇、二十九烷醇、三十烷醇 美国 "3456 公

司，纯度均在 -78以上；正二十六烷 上海试剂一

厂，纯度 --8；氯仿 为国产分析纯产品。

日本岛津公司 9:*-( 气相色谱仪，日本岛津公

司 :*;’( 数据处理机，上海必能信 <##$$" 型超声

波清洗器。

%&! 溶液配制

混合对照品溶液：精密称取对照品二十四烷醇、

二十六烷醇、二十七烷醇、二十八烷醇、二十九烷醇、

三十烷醇 $&-+、#&$$、)&$#、)7&2,、)&$$、’&,$54 于 #25=
容量瓶中，氯仿溶解，在 超 声 波 清 洗 器 上 于 ,$>水

浴 中 超 声 253?，定 容 至 刻 度 ，摇 匀 后 置 于 ,$>烘

箱中。

对照品溶液：分别精密称取二十四烷醇、二十六

烷醇、二十七烷醇、二十八烷醇、二十九烷醇、三十烷

醇各 )$&$54 分别置于 )$5= 容量瓶中，氯仿溶解，在

超声波清洗器上于 ,$>水浴中超声 253?，定容至刻

度，摇匀后置于 ,$>烘箱中。

精密称取正二十六烷 2&$54 于 )$5= 容量瓶中，

氯仿定容至刻度，配成内标溶液。

%&’ 样品处理

精密称取样品 #$$&$54 于 )$5= 容量瓶中，氯仿

溶解，在超声波清洗器上于 ,$>水浴中超声 253?，

定容至刻度，摇匀后置 ,$>烘箱中。同时将移液管、

微量注射器在 ,$>烘箱中保温 253? 后使用。精密移

取 $&25= 样液于 #5= 的 @A 管中，同时精密加入内

标液 $&#5=、氯仿 )&’5=，轻轻摇匀后取 )!= 气相色

谱分析。

%&# 色谱条件

分 析 检 测
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色谱柱：!"#$$%#"&$ 玻璃柱；固定相：’()*+!, -
)./$01/23 4（54+678)）9,:;,, 目 ；柱 温 ：#<,=；汽

化室和 >?6 检测器温度：#@,=；载气 A#：’,$B -$/C；

D#：’,,$B -$/C；5/E：’,,$B - $/C。

! 结果与讨论

!%& 溶剂的选择与温度条件

天然高级烷醇混合物不溶于水和乙醇，常温下

在乙醚、苯、甲苯、二氯甲烷、氯仿、石油醚、丙酮中的

溶解度也小，影响测定的线性范围和进样准确。在测

定糠中二十八烷醇和三十烷醇时用环己烷做溶剂 F&G。

苯和甲苯毒性大，醚易挥发，经比较实验，天然高级

烷醇混合物在氯仿中溶解度最大，同时溶解度受温

度影响也大，当温度大于 H,=，可满足线性范围内测

定要求，因此春冬季节须注意 H,=保温样品溶液。

!%! 色谱行为

图 ; 为加内标后的天然高级脂肪族伯醇混合物

色谱图。5"B0IJC0 和 K/0LM$322/ N0O$/CP0 选择二十

烷醇作内标物 F’Q;,G，只 适 应 程 序 升 温 操 作 ，分 析 时 间

长。本实验条件下，二十烷醇在溶剂拖尾峰上并受国

产氯仿杂质干扰。本实验改用二十六烷作内标物，峰

形更对称，更靠近待测组分，与相邻溶剂杂质峰和相

邻组分二十四烷醇峰完全分离，分离度大于 #",，以

二十八烷醇峰计，理论塔板数大于 #@,,。各组分保留

时间对数与对应碳数呈良好线性关系，符合同系物

碳数规律，方程式为 BMI2ER,";,C+;"<H，可以利用该公

式定性。

!%’ 定量分析

由 于 生 产 质 控 过 程 中 产 品 总 醇 纯 度 常 低 于

@,(，不宜采用归一化法定量。组分沸点高，样品溶解

度受温度影响大，因此采用外标法定量时对准确进

样操作要求更苛刻。本实验采用内标法定量，适应组

分浓度差大的样品。分别从对照品溶液中精密量取

二十四烷醇、二十六烷醇、二十七烷醇、二十八烷醇、

二十九烷醇、三十 烷 醇 各 ,",#、,";、,"’、;",、;"9,$B
至 #$B*S 管中，分别加入内标液 ,"#$B，同时分别依

次加入氯仿 ;"<9、;"<、;"!、,"9、,",$B，轻轻摇匀后取

;!B 注入气谱仪进行线性分析。以烷醇组分与内标

质量比为横坐标（T），以其峰面积比为纵坐标（U），求

标准曲线回归方程，结果见表 ;。实验表明，在 ,",’:
,"@$I - $B 浓度范围内，烷醇和内标质量比与峰面积

注：;"8#&D’H 内标 /C23EC01 O20CV0EV；#"8#HDH@WD；!"8#&D’!WD；

H"8#<D’’WD；’"8#9D’<WD；&"8#@D’@WD；<"8!,D&;WD。

;

#

!
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<

图 ; 添加内标物后的天然高级脂肪族伯醇混合物色谱图

组分 回归方程 线性范围（$I -$B） 相关系数 "
8#HDH@WD UR,"@;<T+,"!’! ,",;:,"@, ,"@@@,
8#&D’!WD UR,"&<#T+,"H’, ,",;:,"@, ,"@@@9
8#<D’’WD UR,"<#@T+,"!!! ,",’:,"@, ,"@@@#
8#9D’<WD UR,"<&,T+,"’,’ ,",’:,"@, ,"@@@9
8#@D’@WD UR,"&@9T+,"#!; ,",’:,"@, ,"@@@’
8!,D&;WD UR,"’&’T+,"!&@ ,",’:,"@, ,"@@@;

表 ; 方法工作曲线

组分 T X T X T X T X T X
8#HDH@WD ; ;"@& ’ ;"H# #’ ;";# ’, ;",’ @, ;";,
8#&D’!WD ; #"H@ ’ ;"99 #’ ;"’@ ’, ;"’, @, ;"’;
8#<D’’WD ; #"<< ’ #",; #’ ;"H, ’, ;"!9 @, ;"!<
8#9D’<WD ; <";’ ’ #";; #’ ;"!; ’, ;"!# @, ;"!;
8#@D’@WD ; <"@@ ’ #"’< #’ ;"H’ ’, ;"HH @, ;"H!
8!,D&;WD ; @"<& ’ #"9@ #’ ;"9, ’, ;"<< @, ;"<&

表 # 烷醇组分和内标物质量比的变化对相对校正因子的影响

注：“T”为烷醇组分和内标物质量比，“X”为相对校正因子。

组分 8#HDH@WD 8#&D’!WD 8#<D’’WD 8#9D’<WD 8#@D’@WD 8!,D&;WD 总醇

蜂蜡提取样Y(Z #"< ;<"& ,"<# ’#"# ,"@; ;@"& @!"<
蔗蜡提取样Y(Z ,"<H H"; ,"@@ &9"; ,"#& H"9 <@",

相对标准偏差Y(Z !"&& #";, <"## #"H@ H"&9 #"@, !";9
回收率Y(Z ;,#", ;,,"# ;,’"’ @’"! ;,!"& @&"& ;,;"@

表 ! 样品测定及精密度与回收率实验结果

分 析 检 测
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!"#$ 中表达和纯化，!"末端的 #$ 个残基被截去时，

它仍有完整的活性，这倒是反过来说明 %&’ 的 ("
端可能在底物的识别中起作用。

% &’( 的分子生物学研究

基因工程技术使人们有可能生产大量的哺乳动

物 %&’ 来研究其生物化学特性，或用于医学等其它

目的。%&!"#$ 系统是蛋白质表达的首选，因为它容易

操纵，而且在受体和载体上积累了大量的知识和图

文信息，又不乏有大量的成功实例。然而，总的来说，

它也存在一些弊病：)* 在 %&!"#$ 表达系统中 !"末端

氨基酸残基始于 +,-，而在高等动物体内 +,- 经后翻

译（./0-"-1)203)-4/2）而被切除；5* 真核生物系统的后

翻译作用并不可能进行，因此高等动物体内 %&’67
表 达 中 的 棕 榈 酰 化 不 可 能 在 %&!"#$ 系 统 中 重 现 ；8*
活性体的形成可能不同于真核生物系统，因此，可能

产生不溶性的蛋白质，或使它作为一个包含体而终

止了进程。为了克服 %&!"#$ 的不足，采用改良的表达

系统，或采用酵母和其它真核生物系统正是如今研

究的热点，用于 %&’ 的表达也有报道。

采用 ’&!()(*$+$,( 变种，加入甘油酸酯或乙酸的

诱导剂，一起加入生长培养基时，会产生可溶性的

%&’67，9)2)4 等建立的表达系统有望进行用于医疗

目的的大规模的 %&’67 生产。最近，:);</2= 等发

展了 -$!.$, /(0.,1"#$!, 系统用来表达人类 %&’67。

-$!.$, 系统中通过添加甲醇诱导 %&’67 产生，在细

胞水解液中的 %&’ 比活力是 >*?<@ A<B，采用 -$!.$,
系统的优点是将蛋白质分泌到培养液中，从而简化

了纯化。另外，值得一提的是，近些年采用昆虫表达

系统在 %&’67 和 %&’6C 两方面都有所发展。

@,2/ 等 在 >##C 年 纯 化 了 2,!0"3,!$##4+ 3)(*$+
%&’ 后，尝试在 %&!"#$ 系统中大规模生产 2,!0"3,!$##4+
3)(*$+ %&’，以便进一步研究用于食品或医药中，但到

目前为止，还没有进一步的报道。

参考文献：略

比呈良好的线性关系。实验考察了不同烷醇和内标

质量比变化对相对校正因子的影响。从表 D 可看出，

随着组分与内标物质量比的增加，相对校正因子减

小并趋于恒定。因此，对于有低含量组分的样品，应

尽可能配制与样品组分浓度相近的混合对照品溶液

校正计算含量。直接采用恒定校正因子计算仅适合

于定量较高浓度的主要组分。进一步的工作应该是

寻找更优的内标物能在组分之间出峰，可考虑从杂

环或多芳环物质中寻找 E6F。同时可考虑选择耐高温宽

口径毛细柱来提高柱效，减小半峰宽而提高低含量

组分的检出限。

!)# 样品测定及精密度与回收率实验

实验测定了分别从甘蔗滤泥和蜂蜡中提取的天

然高级烷醇混合物样品各烷醇含量。以甘蔗滤泥提

取样品为对象，主组分二十八烷醇按原有量与标准

品加入量比近似为 DG> 水平，其他组分烷醇按原有量

与标准品加入量比近似为 >G> 水平做标准添加回收

实验，考察回收率。平行测定 7 份，计算相对标准偏

差，考察精密度，结果见表 H。
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投入少、效率高；范围广、影响大！
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