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固相萃取-福林酚比色法测定食用油中 
油溶性茶多酚 

秦爱霞, 纪姝晶, 高  哲, 赫贝贝, 康小虎, 贾亚楠, 陈  灿, 崔  同* 
(河北农业大学食品科技学院, 保定  071000) 

摘  要: 目的  建立一种简单、准确的油溶性茶多酚测定的新方法。方法  采用硅胶固相萃取对油脂中的油溶

性茶多酚富集, 酸性甲醇回收, 通过皂化, 将浓缩后的油溶性茶多酚转化成水溶性茶多酚, 采用福林酚比色法

测定其含量。结果  该方法的线性方程为 Y=0.0007X-0.0381, R²=0.9566, 回收率为 82.7%和 84.8%, 相对标准

偏差为 5%左右, 能够满足常规分析。结论  本方法操作简单, 不需要复杂分析仪器, 分析结果较可靠, 可以用

于食用油中油溶性茶多酚的含量测定。 
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Determination of oil-soluble tea polyphenols in oil by solid phase extraction 
and Folin-Ciocalteu colorimetry 

QIN Ai-Xia, JI Shu-Jing, GAO Zhe, HE Bei-Bei, KANG Xiao-Hu, JIA Ya-Nan, CHEN Can, CUI Tong* 
(College of Food Science and Technology, Agricultural University of Hebei, Baoding 071000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a simple and accurate method for determination of oil-soluble tea po-
lyphenols. Methods  The oil-soluble tea polyphenols in oil were extracted by solid phase extraction column, 
and then eluted by acid methanol. The oil-soluble tea polyphenols were transformed into water-soluble tea po-
lyphenols by saponification, and then determined by Folin-Ciocalteu colorimetry. Results  The linear equation 
of this method was Y=0.0007X-0.0381, R²=0.9566. The recoveries were 82.7%∼84.8% and the relative standard 
deviations (RSDs) were about 5%, which can satisfied the routine analysis. Conclusion  This method is sim-
ple, and need no complex analysis instrument. The analysis results are reliable and it can be used for the deter-
mination of oil-soluble tea polyphenols in edible oil. 
KEY WORDS: solid phase extraction; Folin-Ciocalteu colorimetry; polyphenols; oil-soluble tea polyphenols 
 
 

 
 

1  引  言 

为防止油脂, 尤其是含有丰富的多不饱和脂肪
酸的食用植物油的氧化酸败 , 通常会使用少量(0.2 
mg/g)的抗氧化剂, 如丁基羟基茴香醚(butyl hydroxy 

anisd, 简称 BHA)、 2,6-二叔丁基 -4-甲基苯酚
(butylated hydroxytoluene, 简称 BHT)、叔丁基对苯二
酚(tertiary butylhydroquinone, 简称 TBHQ), 但考虑
到这些合成抗氧化剂可能会有潜在的毒性和致癌性, 
一些国家已相继对它们的使用作了限制[1-3]。 
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茶多酚又称茶单宁, 是茶叶中的主要生理活性
物质[4-6], 具有优异的抗氧化、清除自由基以及其他
广泛的药理作用[7-11], 已作为一种优异的天然抗氧化
剂, 列入《中华人民共和国食品添加剂使用卫生标
准》名录中(GB2760-2011), 并在食品工业中得到广
泛应用[12]。其改性产品油溶性茶多酚是一种效果优

于 TBHQ的新型商用油脂抗氧化剂[6], 然而其定量分
析方法却未见任何报道。其技术难点主要有两方面, 
首先由于它在油脂中的添加水平很低, 通常不超过
0.2 mg/g, 受灵敏度的限制, 用于茶多酚定量的一些
分光光度法[13-15]并不理想; 其次油溶性茶多酚是一
种组成十分复杂的多酚混合物, 对这种具有“类”特
征的混合物, 高效液相色谱法[16-19]等分离分析手段

也不合适。加之油脂样品中含有大量的甘油三酯等干

扰成分, 必须进行适当的样品前处理。本研究在参考
以往茶多酚分析方法[20]包括 GB/T 8313-2008方法的
基础上, 采用硅胶固相萃取对样品中的油溶性茶多
酚进行富集浓缩, 再进行净化、皂化, 最后用灵敏度
较高的福林酚比色法测定油溶性茶多酚的含量。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

未添加任何抗氧化剂的食用油样品由山东鲁花

集团有限公司提供; 一种人工合成的油溶性茶多酚
工业品(山东鲁花集团有限公司提供)用作标准对照
品; Silica硅胶固相萃取柱(1 g/6 mL), 购自月旭材料
科技有限公司; 福林酚试剂(分析纯), 购自阿拉丁试
剂公司; 水为重蒸水, 其余试剂为分析纯。 

2.2  仪器设备 

SP-756P 型紫外可见分光光度计(上海光谱仪器
有限公司); 固相萃取装置(美瑞泰克科技有限公司); 
101-0AB 型电热鼓风干燥箱(天津泰斯特有限公司); 
TB-215D 分析天平(十万分之一)(德国赛多利斯公
司); RE-5210、RE-52CS型旋转蒸发仪(上海亚荣生化
仪器厂)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  硅胶柱的预处理 
准确移取 15 mL 甲醇(含 0.2%甲酸)清洗硅胶固

相萃取小柱。待甲醇全部流出后, 将小柱置于电热鼓
风干燥箱内于 100 ℃干燥30 min后, 再在 105 ℃干燥
210 min以活化硅胶固相萃取小柱, 备用。 

2.3.2  固相萃取 
准确称取油脂样品 5.0 g, 溶于 5.0 mL石油醚中, 

混匀后上硅胶固相萃取小柱, 控制流速每 2~3 s一滴。
待样品滴完后, 加入 6 mL 的石油醚洗脱柱中的残余
油脂, 然后加入 15 mL酸性甲醇(含 0.2%甲酸)淋洗柱
上的油溶性茶多酚, 并用蒸馏烧瓶回收淋洗液。 
2.3.3  皂化 

将淋洗液减压蒸干, 用 10.0 mL乙醚回溶并转移
至 60 mL的分液漏斗中, 加入 5.0 mL 2%氢氧化钾水
溶液进行皂化, 20 min后取下层溶液, 立即用盐酸中
和至溶液 pH 6~7。然后再用 0.5%的氢氧化钾溶液对
醚层萃取 2次, 每次 5.0 mL, 20 min, 收取下层溶液, 
调节 pH至 6~7后合并, 转移至 25 mL容量瓶中加水
定容。 
2.3.4  标准曲线的绘制  

用石油醚将油溶性茶多酚标准品溶解, 配制成
浓度为 0.05、0.10、0.20、0.30、0.40、0.50、0.60 mg/mL
的标准工作液, 上样于硅胶固相萃取小柱, 用石油
醚洗柱后再用酸性甲醇(含 0.2％甲酸)洗脱, 收集洗
脱液, 经氢氧化钾皂化备用。准确吸取 2.0 mL皂化
萃取液于比色管中, 加入 5.0 mL 10%的福林酚溶液, 
摇匀, 于 3~8 min 之内加入 10%的碳酸钠溶液 3.0 
mL, 显色 1 h(显色后若出现白色浑浊可离心除去沉
淀), 用分光光度计在 765 nm 下测定吸光度, 以油
溶性茶多酚的浓度为横坐标, 吸光度为纵坐标, 绘
制标准曲线。 
2.3.5  茶多酚的测定  

准确移取 2.0 mL食用油样品的皂化萃取液于比
色管中, 加入福林酚溶液、碳酸钠溶液显色, 并用分
光光度计测定吸光度(方法同 2.3.4)。然后取未加抗氧
化剂的同种食用油进行空白测定, 再把扣除之后的
吸光度的值代入标准曲线计算样品食用油中油溶性

茶多酚的含量。 

3  结果与讨论 

3.1  石油醚洗脱体积对油脂洗脱率的影响 

准确称取食用油样品 5.0 g , 按照 2.3.2节所述方
法进行硅胶柱固相萃取, 收集上样流出液。然后依次
加入石油醚洗脱油脂, 且每 3 mL(1倍柱体积, 1 BV)
接收 1管, 并与上样流出液一样, 分别挥干石油醚称
重。以石油醚用量为横坐标, 油脂洗脱率为纵坐标, 
绘制洗脱曲线。结果见图 1。 
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图 1  石油醚洗脱体积对硅胶柱上油脂洗脱效果的影响
(n=3) 

Fig. 1  The effect of petroleum ether elution volume on 
eluting of lipa (n=3) 

 
从图 1 可以看出, 上样过程中从硅胶柱自流出

油脂达 84%, 在石油醚洗脱初期, 随着石油醚洗脱
体积的增加油脂的洗脱率快速上升, 当洗脱体积达
到 6 mL时洗脱率达到 95.2%, 再继续增加洗脱体积
洗脱率的变化不大, 所以本实验确定石油醚洗脱体
积为 6 mL。 

3.2  石油醚洗脱体积对油溶性茶多酚损失率的

影响 

虽然石油醚属于极性很弱的溶剂, 但它在洗脱
油脂的同时仍会带走少量的油溶性茶多酚, 从而造
成一定的损失。按 2.3.2所述方法上样 10.0 mL浓度
为 0.1 mg/mL的油溶性茶多酚标准品石油醚溶液, 然
后用石油醚洗脱, 收集洗脱液, 每 1 倍柱体积(1 BV, 
3 mL)接收 1管, 采用 UV分光光度法在 280 nm下测
定每管洗脱液的吸光度, 再与上样的油溶性茶多酚
标准溶液比较, 计算出每管溶液中回收的油溶性茶
多酚的含量, 从而得出不同洗脱体积时硅胶柱中油
溶性茶多酚的洗脱损失率, 结果如图 2所示。 

从图 2可以看出, 随石油醚洗脱体积增加, 油溶
性茶多酚的损失率会逐渐升高, 当洗脱体积为 6 mL
时, 油溶性茶多酚的损失率为 7%。 

3.3  洗脱溶剂的选择 

准确称取油脂样品 3 份, 分别按 2.3.2 所述方法
上硅胶固相萃取小柱, 并以石油醚洗脱油脂, 然后分
别以含 0.2%甲酸的乙酸乙酯、丙酮、甲醇为洗脱剂
进行洗脱, 每 1 BV收集 1管洗脱液, 并于 280 nm下
测定每管吸光度, 计算不同洗脱剂在不同体积下对

茶多酚的洗脱率。以洗脱剂的体积为横坐标, 茶多酚
的洗脱率为纵坐标绘制流出曲线, 结果如图 3。 

从图3可以看出, 甲醇对茶多酚的洗脱回收率明
显高于其他两种溶剂, 因此, 选用甲醇作为洗脱剂回
收茶多酚。 

 

图 2  石油醚洗脱对油溶性茶多酚损失的影响(n=3) 
Fig. 2  The effect of petroleum ether elution volume on the 

loss of oil-soluble tea polyphenols (n=3) 

 

图 3  不同洗脱剂对茶多酚的洗脱效果的影响(n=3) 
Fig. 3  The effect of different elution agents on tea 

polyphenol (n=3) 

 
3.4  酸性甲醇对回收油溶性茶多酚效果的影响 

以 10.0 mL的 0.1 mg/mL油溶性茶多酚石油醚溶
液上样硅胶固相萃取小柱, 再以 6 mL 石油醚洗脱, 
然后再用含 0.2％甲酸的酸性甲醇进行洗脱, 每 1 BV
洗脱液接收 1管, 除去甲醇后用石油醚定容至 5 mL, 
于 280 nm下测定吸光度计算回收率, 绘制曲线结果
如图 4所示。 

从图 4 可以看出, 随酸性甲醇洗脱体积的增加, 
油溶性茶多酚的回收率逐渐升高, 当达到 15 mL(5 
BV)时回收率已达到 97.4%, 因此本实验采用 15 mL
的酸性甲醇洗脱。 
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图 4  酸性甲醇用量对油溶性茶多酚回收效果的影响(n=3) 
Fig. 4  The effect of acidic methanol on the recovery of 

oil-soluble tea polyphenols (n=3) 
 

3.5  皂化时间的选择 

准确称取食用油样品 5.0 g 三份, 按 2.3 所述方
法, 依次进行硅胶柱固相萃取, 石油醚淋洗除油, 酸
性甲醇回收, 皂化。其皂化反应时间分别设为 20、40、
60 min, 最后福林酚法显色测定。结果如图 5所示。 

 

图 5  皂化时间对测量结果的影响(n=3) 
Fig. 5  Effects of saponification time on the result of the 

measurement (n=3) 
 

从图 5 可以看出皂化 20 min 已经基本完全, 继
续延长时间会使结果略有降低, 故采用 20 min。 

3.6  空白油样中杂质成分对测定的影响 

在食用植物油中通常都含有一些非甘油三酯类

的油溶性杂质, 其中一些成分同样会被硅胶柱吸附、
再被酸性甲醇洗脱、再经皂化、最后参与福林酚试剂

的显色反应。因此为了扣除这些成分对分析结果的干

扰, 就需要做油样的空白实验。以没有添加油溶性茶
多酚的空白油为样品, 按照 2.3 所述方法进行操作, 

对不同体积酸性甲醇洗脱液进行后续的皂化、显色和

分光光度测定, 结果如图 6。 

 

图 6  空白油中杂质成分对显色的影响(n=3) 
Fig. 6  The effect of the polarity in the blank oil on color 

effects (n=3) 
 

从图6中可以看出, 随着酸性甲醇的洗脱体积增
大, 被回收的极性杂质成分越多, 产生的吸光度越大, 
当酸性甲醇用量为 15 mL 时, 杂质成分显色后的吸
光度为 0.293, 其将作为本底进行扣除。 

3.7  标准曲线的绘制 

将配制好的标准工作液, 按照 2.3.5 方法进行测
定, 以油溶性茶多酚的浓度为横坐标(X), 吸光度为
纵坐标(Y), 绘制标准曲线, 计算回归方程及相关系
数, 结果如下:   

标准回归方程: Y=0.0007X-0.0381 (R²=0.9566) 

3.8  重现性和回收率实验 

将油溶性茶多酚标准品加入空白样品油中, 浓
度分别为 0.1 mg/mL和 0.2 mg/mL, 按照实验方法测
定三次, 考察方法的重现性(RSD)和加标回收率, 结
果如表 1所示。 

表 1  方法重现性与回收率 
Table 1  reproducibility and recovery 

序号 样品质量浓度(mg/mL) RSD% 回收率 

1 0.1 5.10 82.7% 

2 0.2 5.12 84.8% 

 

4  小  结 

油溶性茶多酚是一种以茶多酚为原料经脂肪酰

改性的新型高效油脂抗氧化剂, 由于它并非一种组
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成和结构明确的单一化学成分, 加之它在食用植物
油中的添加量很低, 通常在 0.2 mg/mL以下, 所以它
的定量分析始终是个难题。本实验采用硅胶固相萃取, 
石油醚淋洗去除油脂, 酸性甲醇洗脱回收, 再经皂化, 
最后用福林酚试剂显色分析, 从而开发了一种油脂
中油溶性茶多酚的定量分析方法。这种新方法操作简

单, 不需要复杂的仪器设备, 灵敏度和准确度能够满
足一般样品的监测分析, 可以做食用油中油溶性茶
多酚总含量分析的常规检测方法, 并为将来国标分
析方法的建立提供有益的参考。 
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“转基因食品安全”专题征稿 
 

在过去的 30年里,科学家已经成功培育出多种转基因动植物。近年来，转基因食品的研发迅猛发展，产

品品种及产量也成倍增长，有关转基因食品的问题日渐凸显，其致敏性、安全性、抗药性等问题引起了科学

家和公众的广泛关注。我国于 2001年颁布《农业转基因生物安全管理条例》，对转基因食品进行科学监管，

之后又发布了一系列管理办法。 

鉴于此，本刊特别策划了“转基因食品安全”专题，由上海交通大学张大兵教授担任专题主编，张大兵教

授现为上海交通大学生命科学技术学院副院长，国家杰出青年基金获得者、教育部长江学者奖励计划特聘教

授，担任国家农业转基因生物安全委员会委员，长期从事转基因生物分子特征等方面研究，发表 SCI论文近

百篇，获授权专利 14项；制定国家 ISO技术标准 4项，制定国家标准 20余项。本专题主要围绕转基因食品

成分检测、监测与溯源、安全性分析评价，转基因食品管理法律法规、监管现状及问题等或您认为本领域有

意义的问题进行论述，计划在 2014年下半年出版。 

本刊编辑部特邀请您为本专题撰写稿件，以期进一步提升该专题的学术质量和影响力。综述、实验报告、

研究论文均可，请在 2014年 6月 15日前通过网站或 Email投稿。我们将快速处理并优先发表。 

投稿方式： 
网站：www.chinafoodj.com 

Email：tougao@chinafoodj.com 
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