
 

Application 

顶空气相色谱法测定浸出植物油中六号溶剂残留量 

摘要：我国浸出油的生产通常使用六号溶剂作为提取溶剂，其对产品的流变学、色泽、气味、氧化

稳定等理化性质都会产生重要影响，同时其毒性也会对油脂的食用安全性构成威胁。本研究利用灵

敏、高效、环境友好的顶空气相色谱法对浸出植物油中六号溶剂进行了分析，实验结果表明该方法

可以使六号溶剂的 5个主要成分完全分离，且检出各组分峰面积 RSD值均在 2%以内，保留时间

RSD值均在 0.06%以内，线性相关系数均在 0.997以上，能够达到良好的重现性和准确度，可适

用于浸出植物油中六号溶剂残留量的分析测定。 
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1. 引言 

食用植物油是日常饮食常用的烹饪辅料，其质量品质与人们的健康息息相关。目前食用植物油

的加工工艺分为压榨法和浸出法[1-2]。压榨法是传统生产工艺，提取效率低；浸出法是现今国际公

认的最先进高效的生产工艺，具有出油率高、加工成本低、经济效益高等优点，是目前大型油厂使

用最普遍的方法[1-4]。 

我国浸出油生产使用的溶剂是一种以六碳烷烃为主要成分的烷烃、环烷烃、芳香烃的混合物，

统称六号溶剂，其对产品的流变学、色泽、气味、氧化稳定等理化性质产生重大影响，同时其毒性

也对油脂的食用安全性构成潜在威胁[1-4]。因此对浸出植物油中残留溶剂进行准确检测并对溶剂的

最高残留量进行合理限定，有利于促进食用植物油的生产工艺控制，切实提高产品的卫生和安全品

质。 

顶空气相色谱法采用气体直接进样，可无差别地收集样品中的易挥发性成分，具有更高的灵敏

度和分析速度，是环境友好型的样品前处理方法，广泛应用与大气、水、土壤、食品、药品、生物

材料中挥发性和半挥发性有机物的分析。 

本研究通过优化顶空气相色谱分析条件，建立了浸出植物油中六号溶剂残留量的快速检测方法，

对食用植物油的质量控制具有十分重要的意义。 

2. 材料与方法 

2.1  试剂与标准品 

试剂：N,N-二甲基乙酰胺（DMA），气相顶空专用溶剂（99.9%，北京百灵威科技有限公司）。 

标准溶液：六号溶剂标准溶液（10 mg/mL），由 N,N-二甲基乙酰胺配制，购自国家粮食局科

学研究院。 

2.2  仪器 

SCION 456-GC 气相色谱仪，配氢火焰离子化检测器（FID）；Combil PAL 顶空自动进样器；

20 mL顶空进样瓶。 



 

2.3  顶空条件 

顶空进样器加热箱温度为 80℃，顶空瓶平衡时间为 20min，气密性进样针温度为 85℃，GC

分析循环时间为 11min，顶空取样体积为 5 mL。 

2.4  色谱条件 

色谱柱 Rxi-5ms（30m×0.25mm×0.25μm）；进样口温度为 200℃；程序升温 50℃保持 5min，

然后以 20℃/min的速率升至 150℃；检测器温度为 200℃；分流比 50:1；柱流量 1.0mL/min；H2

流量 30 mL/min，Air流量 300mL/min，尾吹流量 28 mL/min；进样量 1 mL。 

2.5  重复性的测试 

用 DMA稀释六号溶剂标准溶液配制浓度为 100 μg/mL标准溶液工作溶液，按 2.3和 2.4条件

进样，重复进样 7次，以六号溶剂组分峰面积及保留时间的相对标准偏差（RSD值）表示重复性

结果。 

2.6  标准曲线的绘制 

用 DMA稀释六号溶剂标准溶液配制浓度分别为 10、20、40、100、200 μg/mL的系列标准溶

液工作溶液。按 2.3和 2.4条件进样，以气相色谱峰面积对溶度绘制标准曲线。 

3.  结果与讨论 

3.1 标准品色谱图 

按照 2.3和 2.4的方法对浓度为 100 μg/mL六号溶剂标准工作溶液进样分析，得到其分离色谱

图（见图 1），从色谱图上可以看出六号溶剂共检出 5个组分，分别是 2-甲基戊烷、3-甲基戊烷、

正己烷、甲基环戊烷、环己烷、2,3-二甲基戊烷，各个组分均得到良好的分离，完全满足定性及定

量分析的要求。 

图 1 六号溶剂标准溶液色谱图 
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3.2 重复性测试结果 

按照 2.5的方法进样，得到 7针重复进样结果，见下图 2及表 1。实验结果表明，六号溶剂各

组分在此分析条件下的峰面积 RSD值均在 2%以内，保留时间 RSD值均在 0.06%以内，重现性良

好。 

 

图 2 六号溶剂 7针叠加色谱图 

表 1 六号溶剂重复性测定结果 

样品 

六号溶剂组分 1 

2-甲基戊烷 

六号溶剂组分 2 

3-甲基戊烷 

六号溶剂组分 3 

正己烷 

六号溶剂组分 4 

甲基环戊烷 

六号溶剂组分 5 

环己烷 

AREA RT AREA RT AREA RT AREA RT AREA RT 
sample 1 12317 2.769 8130 2.863 59148 2.977 12408 3.263 3653 3.668 

sample 2 12357 2.768 8173 2.862 59762 2.976 12456 3.262 3757 3.667 

sample 3 12436 2.769 8239 2.863 59387 2.977 12884 3.262 3588 3.668 

sample 4 12600 2.769 8331 2.863 60586 2.977 12779 3.262 3728 3.668 

sample 5 12650 2.769 8314 2.863 60582 2.977 12589 3.263 3632 3.669 

sample 6 12387 2.765 8166 2.86 59636 2.973 12881 3.259 3624 3.664 

sample 7 12432 2.767 8224 2.861 59679 2.975 12942 3.26 3673 3.666 

average 12454.143 2.768 8225.286 2.862 59825.714 2.976 12705.571 3.262 3665.000 3.667 

std 124.637 0.002 75.898 0.001 557.277 0.002 219.213 0.002 59.638 0.002 

RSD 1.001% 0.055% 0.923% 0.042% 0.932% 0.051% 1.725% 0.046% 1.627% 0.046% 

3.3 标准曲线绘制结果 

按照 2.5的方法进样，采用外标法校正，以六号溶剂 5种组分的色谱峰面积总和对标液浓度作

图，得到六号溶剂的标准工作曲线，相关系数 R2达 0.9988，如下图 3。同时为进一步确定每种组

分的出峰情况，分别计算六号溶剂各组分的校正曲线，如下图 4。由图 4可知六号溶剂各组分线性
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关系良好，其线性相关系数均在 0.997以上。实验结果充分表明此方法六号溶剂总的定量校准曲线

和所有组分各自的线性都达到了良好的线性关系，完全满足样品定性定量的要求。 

 

图 3  六号溶剂校准曲线 

 

图 4  六号溶剂 5种组分各自的校准曲线 
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4. 结论 

本研究采用顶空气相色谱建立了浸出植物油中六号溶剂残留量的快速检测方法，实验过程中无

需对样品进行复杂的前处理过程，操作简单，并具有良好的分离度、准确度和重现性，对食用油的

质量控制提供了便捷可靠的参考方法。 
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