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ОЦЕНКА КАЧЕСТВА МАСЛИЧНОГО СЫРЬЯ НА ОСНОВЕ 
ИМПУЛЬСНОГО МЕТОДА ЯДЕРНО-МАГНИТНОГО РЕЗОНАНСА 

Аннотация: В работе приводится описание способов оценки качества масличного сырья (семян подсолнеч-
ника и льна) по содержанию характеристических жирных кислот на основе импульсного метода ЯМР. Приве-
дено описание основных отличительных разработанных особенностей и известного хроматографического спо-
соба определения массовой доли жирных кислот в масличном сырье. Представлены сравнительные результаты 
определения массовой доли олеиновой кислоты в масле семян подсолнечника и линоленовой в масле семян 
льна известным и разработанным способами.
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QUALITY CONTROL OF OILSEEDS BASED ON PULSED NUCLEAR 
MAGNETIC RESONANCE

Annotation: the article describes the developed method for oilseeds (sunflower seeds and flax) quality control by the 
content of characteristic fatty acids, based on the pulsed NMR method. A description of the main distinctive features of 
the developed and known chromatographic methods for determining the mass fraction of characteristic fatty acids in 
oilseeds is given. Comparative results of the determination of the mass fraction of oleic acid in sunflower seed oil and 
linolenic oil in flax seed oil by known and developed method are presented.
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Введение. Одним из направлений селекции масличных культур является изменение жирно-кис-
лотного состава масла. В семенах подсолнечника — это увеличение массовой доли олеиновой кис-
лоты в масле, а для семян льна — снижение содержания линоленовой кислоты.

Наиболее распространенным в настоящее время является способ оценки качества масличного 
сырья по жирно-кислотному составу на основе метода газожидкостной хроматографии (ГЖХ), ко-
торый является арбитражным. Способ определения массовой доли жирных кислот в масличном 
сырье на основе хроматографического метода имеет ряд существенных недостатков, затрудняющих 
их применение при оперативном контроле масличного сырья и селекционной работе: разрушающий 
характер, длительность анализа, применение токсичных химических реагентов и высокие требова-
ния к квалификации персонала [1].

Разработка и внедрение современных методов оценки качества масличного сырья и продуктов его 
переработки являются актуальной задачей для масложировой отрасли. Наиболее перспективными 
и объективными являются способы оценки качества и идентификации масличного сырья и продук-
тов переработки на основе метода ядерно-магнитного резонанса (ЯМР). Разработанные способы на 
основе импульсного метода ЯМР имеют ряд существенных преимуществ по сравнению с применя-
емыми традиционными методами: оперативность, экологическая безопасность, высокая автомати-
зация, не разрушающий характер и отсутствие влияние человеческого фактора на результат [2-12].

Материалы и методы исследований. Сущность метода ГЖХ заключается в следующем: сначала 
происходит извлечение масла из исследуемых семян, превращение триглицеридов жирных кислот 
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в метиловые (этиловые) эфиры жирных кислот и последующий газохроматографический анализ 
последних [1].

Во ВНИИМК (РФ, г. Краснодар) разработаны современные инструментальные экспресс-способы 
определения содержания олеиновой кислотыв масле семян подсолнечника и линоленовой кислоты 
в масле семян льна на основе импульсного метода ЯМР, без извлечения масла из семян. Данные 
способы реализованы на серийно выпускаемых и широко используемых в масложировой отрасли 
России и стран СНГ ЯМР-анализаторах масличности и влажности АМВ-1006М после их определен-
ной модернизации [13, 14]. 

Разработанные способы реализованы на ЯМР-анализаторе с использованием импульсного мето-
да Карра-Парселла-Мейбума-Гилла. В его основе лежит облучение образцов зондирующими им-
пульсами 90°-τ-180° и регистрация сигналов спинового эхо, с последующей их обработкой в специ-
ализированной программной среде [15-18].

Оценка качества масличного сырья основывается на выявленных зависимостях между значения-
ми ЯМ-релаксационных характеристик и содержанием характеристической жирной кислоты в мас-
ле анализируемых масличных семян (олеиновой — для семян подсолнечника;  линоленовой –для 
семян льна). В качестве аналитического параметра для оценки содержания характеристических жир-
ных кислот в семенах подсолнечника и льна выбрано средневзвешенное значение времени спин-
спиновой релаксации протонов триацилглицеридов масла в семенах [18–21].

Средневзвешенное время спин-спиновой релаксации протонов масла (Т
2св

) интегральный пока-
затель многофазной спиновой системы (i — ранее установленное число компонент в сигналах ЯМР 
протонов масла равное 3), которое определяется по формуле: 

			   ,	  (1)

где А
i
 — амплитуда сигнала ЯМР протонов i-ой компоненты в процентах от общей амплитуды; T

2i
 — время 

спин-спиновой релаксации протонов i-ой компоненты, мс.

Аналитические зависимости между средневзвешенным временем спин-спиновой релаксации 
и массовой долей жирных кислот в масле масличных семян имеют линейный характер с высоким 
коэффициентом корреляции — 0,993. 

Результаты и их обсуждение. Способ определения массовой доли олеиновой кислоты в масле семян 
подсолнечника в настоящее время проходит производственные испытания на 6 предприятиях, рас-
положенных в разных регионах России. Внедрение данной методики по предварительным данным 
позволило более чем на 70 % сократить количество анализов, выполняемых методом ГЖХ на пред-
приятиях, занимающихся заготовкой и переработкой высокоолеинового подсолнечника. 

Способ определения массовой доли линоленовой кислоты в масле семян льна в настоящее время 
проходит лабораторные испытания. Предварительные результаты показывают, что внедрение дан-
ного метода в селекции позволит существенно повысить эффективность процесса. Благодаря не-
разрушающему характеру анализа появляется возможность не только идентифицировать семена 
льна с низким содержанием линоленовой кислоты, но и использовать их после проведения анали-
за в дальнейшем селекционном процессе.

В табл. 1 представлены основные характеристики известного и разработанных способов опреде-
ления массовой доли олеиновой и линоленовой кислот в масле семян подсолнечника и льна соот-
ветственно.

Из данных табл. 1 видно, что разработанные способы оценки качества масличных семян на осно-
ве метода ЯМР близки по диапазону к хроматографическому способу, но при этом имеют ряд сущес-
твенных преимуществ.

Диапазоны измерения жирных кислот в масле масличных семян в разработанных способах выби-
рались с учетом минимальных и максимальных значений массовой доли жирных кислот, достаточ-
ных для их оценки. Содержание в масле семян подсолнечника олеиновой кислоты от 30 % до 90 %, 
а для масла семян льна от 3 % до 90 % — линоленовой кислоты.

Разработанные способы обеспечивают более высокую представительность результатов измере-
ний (анализируется 5 проб по 25 см3 отобранных из одного образца), а время анализа не превыша-
ет 5 мин для 5 повторностей. Предприятие получает информацию, позволяющую произвести оцен-
ку качества масличного сырья по массовой доле характеристической жирной кислоты, а также 
одновременно определить основные показатели качества масличных семян — масличность и влаж-
ность.
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Т а б л и ц а  1. Сравнительная характеристика способов определения массовой доли олеиновой  
и линоленовой кислот в масле семян подсолнечника и льна, соответственно 

T a b l e  1. Comparative characteristics of methods for determining the mass fraction of oleic and 
linolenic acids in sunflower and flax seed oil, respectively

Наименование характеристики
Значение характеристики

Хроматографический метод 
(ГОСТ Р 51483-99)

ЯМР
(разработанный)

Диапазон измерения массовой доли жирной кисло-
ты, %
олеиновой (подсолнечник)
линоленовой (лен)

0ч100
0ч100

30–90 %
3–90 %

Объем анализируемой пробы, см3 - 25,0±1,0

Время проведения анализа, мин. 240 5

Пробоподготовка Извлечение масла из семян, 
метилирование

Не требуется

Область применения методики Нет ограничений Нет ограничений

Термостатирование (22,5±7,5) (23±3)°С

Расходные материалы Требуются Не требуются

Квалификация персонала Высокая Не имеет значения

Воспроизводимость, % 3,0 абс. 5,0 абс.

Следует отметить, что способ на основе хроматографического метода требует дополнительной 
пробоподготовки с использованием токсичных химических реактивов (метилового спирта), расход-
ных материалов и высокой квалификации обслуживающего лабораторного персонала.

В табл. 2 и 3 приведены данные определения массовой доли жирных кислот в масле семян под-
солнечника и льна известным и разработанными способами.

Т а б л и ц а  2. Сравнительные результаты определения олеиновой кислоты в масле семян подсолнечника 
T a b l e  2. Comparative results of the determination of oleic acid in sunflower seed oil

Образец
Массовая доля олеиновой кислоты, %

Абсолютное отклонение, %
ГЖХ ЯМР

1 28 25 -3

2 82 84 2

3 83 83 0

4 82 80 -2

5 64 66 2

6 85 82 -3

7 67 71 4

8 30 33 3

9 70 68 -2

10 88 90 2

11 88 89 1

12 16 16 0

13 87 87 0

14 87 83 -4

15 51 53 2

Из данных, представленных в табл. 2 и 3, видно, что отклонение определения характеристических 
кислот в масличном сырье разработанными способами, на основе импульсного метода ЯМР, относи-
тельно результатов полученных при анализе этих образцов известным способом, не превышает 5 %.

Выводы. Разработанные во ВНИИМК инструментальные способы определения массовой доли 
олеиновой кислоты в масле семян подсолнечника и линоленовой кислоты в масле семян льна, на 
основе метода ЯМР сопоставимы по абсолютному отклонению с применяемым в настоящее время 
хроматографическим способом. Время анализа разработанных способов значительное меньше хро-
матографического способа, что позволяет оперативно оценить качество масличных семян и конт-
ролировать технологические процессы.
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Т а б л и ц а  3. Сравнительные результаты определения линоленовой кислоты в масле льна 
T a b l e  3. Comparative results of the determination of linolenic acid in linseed oil

Образец
Массовая доля линоленовой кислоты, %

Абсолютное отклонение, %
ГЖХ ЯМР

1 2 3 4

1 54 55 1

2 42 44 2

3 42 40 -2

4 22 21 -1

5 4 9 5

6 84 82 -2

7 34 35 1

8 22 25 3

1 2 3 4

9 17 18 1

10 24 25 1

11 11 8 -3

12 13 12 -1

13 6 4 -2

14 57 58 1

15 74 70 -4

Предложенные способы оценки на основе импульсного метода ЯМР являются не разрушающими 
и образцы в дальнейшем можно использовать в селекционной деятельности.

Кроме того, разработанные инструментальные способы оценки качества масличного сырья (се-
мян подсолнечника и льна) не требуют проведения специальной пробоподготовки, исключают при-
менение токсичных химических веществ, обеспечивают высокую представительность, а простота 
и автоматизация процесса анализа снижает требования к квалификации персонала. Производить 
идентификацию масличного сырья возможно одновременно с определением масличности и влаж-
ности семян на серийно выпускаемых анализаторах АМВ-1006М, которые в настоящее время внед-
рены более чем на 300 предприятиях масложировой отрасли после проведения их модернизации.
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