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انتخاب استاندارد داخلي مناسب جهت تعيين بازدهي اينتراستريفيكاسيون 

 روغن سويا به كمك مايكروويو
 
 

  2 محمد تقي گلمكاني،1ليلا دهقان
  

  دانش آموخته كارشناسي ارشد، بخش علوم و صنايع غذايي، دانشكده كشاورزي، دانشگاه شيراز -1
  دانشكده كشاورزي، دانشگاه شيراز دكتري، دانشيار، بخش علوم و صنايع غذايي، -2

  )19/07/96: رشيپذ خيتار  94/ 18/05:  افتيدر خيتار(
 

  چكيده
 ،در اين پژوهش .بود كمك كروماتوگرافي گازياستر روغن سويا به  ين خلوص آلكيلهدف از اين تحقيق، انتخاب استاندارد داخلي مناسب جهت تعي

به اسيد بوتيريك و مارگاريك  اسيداستر  متيل. به كمك مايكروويو توليد شدندنتراستريفيكاسيون متيل استر اسيدهاي چرب روغن سويا با روش اي
 كروماتوگرافي نتايج طبق .به متيل استرهاي روغن سويا اضافه شدند) وزني /وزني( درصد 30 و 10سطح عنوان دو استاندارد داخلي و هر كدام در دو 

 متيل براي درصد 67/6 و 10/0 ترتيب به واسيد بوتيريك  براي درصد 33/113 و 00/85 ترتيب به رصدد 30 و 10 هايغلظت در خطا درصد گازي،
جويي در  صرفهداراي مزايايي نظيراسيد مارگاريك در مقايسه با   به عنوان استاندارد داخلي بوتيريكاگرچه استفاده از اسيد. بوداسيد مارگاريك  استر

تواند شاخص مناسبي براي  نميترباشد، اما به دليل قطبي بودن و وزن مولكولي پايين مي نهايياد اوليه و هزينهمصرف موكاهش سازي، زمان آماده
يفيكاسيون است اما نتايج آن نيازمند انجام استراسيد مارگاريك اگرچه استفاده از  . باشد مانند روغن سويا بلند زنجير اسيدهاي چربهاي حاويروغن
پيشنهاد  سوياروغن به عنوان استاندارد داخلي جهت تعيين بازدهي اينتراستريفيكاسيون اسيد مارگاريك استر  متيل راين، استفاده ازبناب. تر استدقيق
 .شودمي
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  مقدمه -1
 روغن هم م يكي از منابع،)Glycine max(روغن سويا 

، قيمت و يروغن سويا به دليل فراوان. خوراكي جهان است
مثل روغن  در مصارف غذايي ، چرب مناسبهايتركيب اسيد

، 1پز، روغن سرخ كردني، مارگارين، شورتنينگوسالاد و پخت
رد كارب هاي كم كالري و محصولات قنادي و لبنيجايگزين
 نيز بسيار مورد در مصارف صنعتيبعلاوه، . ]1[ اي داردگسترده

 مهم نباتي هايروغنيكي از  كه به طوري ،استفاده قرار گرفته
  .]2[ رودميبه شمار  (Biodiesel) براي توليد بيوديزل

هاي ها مخلوطي از تري اسيل گليسرولها و چربيروغن
ها بر خواص  كه وجود هر يك از اين مولكولبودهمختلف 

تري اسيل گليسرول نوع . گذار است اثرهاروغنعملكردي 
 در ساختار هاآنسط تركيب اسيدهاي چرب و توزيع تو

مك فرايند اينتراستريفيكاسيون به ك. گرددميمولكول تعيين 
در ساختار تري موجود توان توزيع طبيعي اسيدهاي چرب مي

. اسيل گليسرول و خصوصيات فيزيكي روغن را تغيير داد
 بر ، امادهدميغيير اگرچه اين فرايند خصوصيات فيزيكي را ت

  وموثر نبودهتركيب اسيدهاي چرب اوليه موجود در روغن 

 در ساختار تري اسيل تنها آرايش اسيدهاي چرب موجود
ين واكنش، روغن در در ا .]3[ دهدميتغيير را گليسرول 

زنجير نظير متانول و اتانول  با الكل كوتاه حضور كاتاليست
. گرددمي ايجاد ل وگليسروواكنش داده و آلكيل استر

  براي اين واكنش مناسب اسيدي، بازي و آنزيميهايستكاتالي
نظير پتاسيم هيدروكسيد و سديم هاي بازي  كاتاليست.هستند

 از بقيه ،دسترسيقابليت به دليل قيمت مناسب و هيدروكسيد، 
اينتراستريفيكاسيون كاربردهاي فراواني  .]1[ ندباشمي ترمتداول

 اي به منظور بهبود ارزش تغذيهو از آن داشته در صنايع غذايي
از جمله اين . شودمياستفاده  هاروغن يا خواص عملكردي و

 حاوي اسيدهاي چرب هايروغنتوليد توان ميكاربردها 
خاص مثل روغن آفتابگردان با اولئيك اسيد بالا، روغن قنادي 

هاي چربي گ، مارگارين، غذاي كودك، جايگزينو شورتنين
 كم كالري و هايروغنهاي كره كاكائو،  انسان، جايگزينشير

 توليد بيوديزل .]1[  را نام بردهاروغنتغيير شكل كريستالي 
 كه  بوده در صنايع شيميايياين فراينديكي از كاربردهاي مهم 

 ها و كارخانجات ضايعاتي مثل ضايعات رستورانهايروغناز 

                                                            
1. shortening 

ختي با ارزش اقتصادي به عنوان ماده اوليه استفاده شده و سو
   .]4[ گرددميبالا توليد 

حاصل از واكنش براي تعيين خلوص آلكيل استرهاي 
 از مونو، دي و تري اسيل ها و جداسازي آناينتراستريفيكاسيون

 از دستگاه ،اندهايي كه وارد واكنش نشدهگليسرول
 مقدار تعيين منظور به .گرددميكروماتوگرافي گازي استفاده 

 دستگاه از آمده بدست اجزاء از يك هر يقدقكمي 
به عنوان   مناسبماده ازمقدار كاملا مشخصي  ،كروماتوگرافي

طريق مقايسه سطح  و از  شدهبه نمونه اضافه داخلي استاندارد
زير پيك استاندارد داخلي با سطح زير پيك اجزاء نمونه، 

استاندارد  .]2،5[ گرددميتعيين خلوص آلكيل استر توليدي 
آزمون  لحاظ شيميايي از جنس نمونه مورد اخلي بايستي ازد

-پيكعلاوه بر اين،  .وجود نداشته باشداوليه  در نمونه امابوده 

 استاندارد  با پيكنبايد نمونه اصلي  اجزايهاي مربوط به
 داخلي استاندارد  پيك،در عين حال .دنتداخل داشته باشداخلي 

 از ستوننمونه از اجزاي  يزيادنبايد با فاصله  نيز
عنوان به  اي كههمچنين، ماده. ]6[ كروماتوگرافي خارج گردد
د بايستي به شكل خالص موجود رواستاندارد داخلي به كار مي

ط در طول جداسازي توسبوده، پايداري خود را حفظ نموده، 
 و توسط شناساگر دستگاه دستگاه كروماتوگرافي تجزيه نشده

  .]7[ قابل تشخيص باشد
 اسيدهاي از ميتوان هاروغن استر الكيل خلوص ررسيب جهت
 استفاده متفاوت كربني زنجيره طول با شده استر متيل چرب
 ,C17:0اسيد مارگاريك اينكه به توجه با. ]6،8[ كرد

Heptadecanoic acid) ( جوش نقطه و بوده زنجيره بلند 
 تا گردد تبديل خود استر متيل به تزريق از قبل بايد دارد، بالايي

 به توجه با. ]9[ شود شناسايي گازي كروماتوگرافي دستگاه در
اسيد  خلوص است ممكن استريفيكاسيون، واكنش نبودن كامل

 همچنين،. نباشد محاسبه قابل توليدي استر متيلمارگاريك 
 از. باشدمي هزينه و زمان نيازمند چرب اسيد استر متيل توليد

 (C4:0) د بوتيريكاسي زنجير كوتاه چرب اسيد كه آنجايي

 نياز بدون اسيد، مارگاريك برخلاف و داشته پايين جوش نقطه
 قابل گازي كروماتوگرافي دستگاه در شدن استر متيل به

اسيد  از استفاده با بتوان رسدمي نظر به ، باشدمي شناسايي
 زمان در جوييصرفه ضمن داخلي استاندارد عنوان به بوتيريك

 اسيد خلوص (استريفيكاسيون بازدهي خطاي از توليد، هزينه و
  .]10،11[ كرد جلوگيري نيز) شده استر متيل چرب
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 داخلي استاندارد زنجيره طول اثر بررسي مطالعه اين از هدف
 انتخاب و سويا روغن اينتراستريفيكاسيون بازدهي تعيين بر

 همچنين تركيب اسيدهاي .باشدمي مناسب داخلي استاندارد
استرهاي روغن سويا در حضور دو چرب موجود در متيل 

  .استاندارد داخلي مختلف مورد بررسي قرار گرفت
  

  هامواد و روش -2
  مواد مورد استفاده -2-1

- بوگيري شده و بدون آنتيو، رنگبري ي تصفيهروغن سويا

بوتيريك اسيد، ، اكسيدان از كارخانه روغن نباتي نرگس شيراز
، استيل كلريد، ، متانول2TBHQسديم هيدروكسيد، اتانول،

اسيد ، هگزان و پتاسيم هيدروكسيد از شركت مرك آلمان
و فنل فتالئين از شركت كيميا مواد از شركت سيگما مارگاريك 

  .تهيه شدندايران 
   كيفي روغن سوياهايآزمون -2-2

اساس استاندارد   بردانسيته ،در مورد روغن سوياي اوليه
AOCS 1 به شمارهa-64برد فرار، درصد رطوبت و موا  
 ويسكوزيته ،Ca 2c-25 به شماره AOCS استاندارد اساس

 عدد  وD445-03 به شماره ASTMاستاندارد اساس  بر
استاندارد  اساس  بردرصد اسيدهاي چرب آزاد و اسيدي

AOCS به شماره Ca 5a-40 12،13[ ندگيري گرديداندازه[.  

 تعيين تركيب اسيد چرب روغن سويا -2-3

 با استفاده از سويارب موجود در روغن درصد اسيدهاي چ
 3ايشناساگر يونيزاسيون شعله/ ي گازيدستگاه كروماتوگراف

)Beifen،  3420مدلAبدين .گيري گرديد اندازه)، چين 
 توزين و به سوياي روغن  ميلي گرم از نمونه200منظور 

 استيل كلريد، -ليتر مخلوط متانول ميلي10منظور متيله شدن، 
 استيل كلريد از تركيب -مخلوط متانول. فه گرديدبه آن اضا

 متانول فوق ليترميلي 200 استيل كلريد با ليترميلي 10كردن 
هاي با درپوش مقاوم اين تركيب درون شيشه. ص، تهيه شدخال

 ساعت درون آون با 1به خروج متانول، ريخته و به مدت 
 ساعت، 1پس از . رار داده شد ق درجه سلسيوس85دماي 

 5ها كاملا خنك و براي اتمام واكنش متيل استر شدن، يشهش
 آب مقطر دو بار تقطير شده، به عنوان تركيبي قطبي، ليترميلي

                                                            
2. tert-Butylhydroquinone 
3. Gas Chromatography/Flame Ionization Detector 
 

 5مخلوط حاصل درون فالكون ريخته و به مدت . اضافه گرديد
دقيقه با استفاده از همزن، آب به طور كامل بين روغن و 

 هگزان ليترميلي 1پس از آن، .  استيل كلريد توزيع شد-متانول
 بود، به TBHQ آنتي اكسيدان 01/0% فوق خالص، كه حاوي 
 ليترميلي 1سپس، . زده شد دقيقه، هم5مخلوط اضافه و براي 
 دقيقه، 5 اضافه و براي مدت TBHQديگر از هگزان حاوي 

در دستگاه  درجه سلسيوس، 25و دماي دور در دقيقه  4000 در
قرار داده  )، فرانسهSW14R، مدل Froilabo( سانتريفيوژ

 با استفاده از supernatant)(پس از آن، مايع رويي . شد
ميكروپيپت برداشته و به دستگاه كروماتوگرافي گازي تزريق 

ساخت شركت  BPX70 از كروماتوگرافي گازي با ستون .شد
SGEميكرومتر 25/0 ضخامت فيلم ، متر120با طول   استراليا 

شناساگر دستگاه، . تر استفاده گرديدم ميلي25/0و قطر داخلي 
FID و فاز ساكن آن، پليمر Bis-cyanopropylsiloxane-

silphenyleneدماي . بود  و گاز حامل سيستم، نيتروژن
 و دماي شناساگر،  درجه سلسيوس198ستون ثابت برابر با 

 درجه 250و دماي قسمت تزريق، درجه سلسيوس  300
 ميكروليتر از 2. بود) split(سلسيوس در حالت تزريق تقسيم 

به منظور . يدتزريق گرد ي تهيه شده از قسمت تزريق،نمونه
دست آمده، نرم افزار هاي بآناليز كروماتوگرام

Chormaotgraphy Data Handling System به كار 
  .]14[ گرفته شد

 اينتراستريفيكاسيون روغن سويا -2-4

   نمونهسازيآماده -1- 4- 2
 مواد مصرفي در هر آزمايش، ابتدا با استفاده براي تعيين ميزان

 .]15[  تعيين گرديد سوياوزن مولكولي روغن) 1(از معادله 

 ×نسبت جرمي اسيدهاي چرب  + (38              :1معادله 
  وزن مولكولي روغن=  3 × ∑ )وزن مولكولي اسيدهاي چرب

نسبت جرمي اسيدهاي چرب موجود در روغن سويا با استفاده 
 محاسبه 3-2ستگاه كروماتوگرافي گازي، مطابق روش بند از د
 وزن مولكولي روغن مشخص ،)1 (معادلهبا استفاده از و 

ها ثابت و برابر با ميزان مصرف روغن در همه آزمايش. گرديد
با توجه به وزن مولكولي روغن، .  گرم در نظر گرفته شد100

تانول و  تعداد مول مصرفي م،تعداد مول روغن در هر آزمايش
در اين . هيدروكسيد محاسبه گرديدپتاسيم درصد كاتاليست 

 در نسبت مولي متانول به ،پژوهش متيل استر روغن سويا
درصد توليد 1 و هيدروكسيد پتاسيم به ميزان 1 به 9روغن 
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با  و كاتاليست درون ارلن ماير متانولبعد از توزين، . گرديد
ارلن و  ب بستهو درب ارلن با درپوش مناس يكديگر مخلوط

  دور در دقيقه300 دقيقه روي همزن مغناطيسي با 5به مدت 
  .كاملا همگن شوندتركيبات قرار داده شد تا 

   انجام واكنش-2- 4- 2
روغن اضافه و فلاسك حاوي  به متانولمخلوط كاتاليست و 

، ME341DWسامسونگ، مدل  ( دستگاه مايكروويودر
-روش در مقايسه با يومايكروو كمك با .قرار داده شد) مالزي

 و آيدمي دستهب تريكوتاه زمان در بالاتر بازدهي ،متداول هاي
 كرد جوييصرفه زمان و انرژي مصرف در توانمي ترتيب بدين

 .]16[ داد افزايش را نهايي محصول اقتصادي ارزش و

 به كمك  روغن سويا اينتراستريفيكاسيون اين مطالعه،در 
 متانولشامل نسبت مولي بهينه ايط شر در ،دستگاه مايكروويو

  درصد1، غلظت پتاسيم هيدروكسيد ]17[ 1 به 9به روغن 
  دقيقه9 و زمان واكنش ]19[  وات500، توان مايكروويو ]18[
 واكنش اينتراستريفيكاسيون به طور كامل انجام شد تا ،]20[

اينتراستريفيكاسيون به كمك دستگاه كلي  نماي .پيشرفت نمايد
   . نشان داده شده است1 در شكل ومايكرووي

  
Fig 1 Microwave-assisted interesterification 

apparatus used in this study.  
 

   كاهش دماي مخلوط-3- 4- 2
 پس از تكميل زمان واكنش، براي جلوگيري از پيشرفت واكنش

، بالن حاوي واكنشگرها به سرعت درون ظرف حاوي برگشت
قرار داده شد تا دماي مواد داخل  دقيقه 5آب سرد به مدت 

  . ظرف با دماي محيط برابر شود
  

   تفكيك فازهاي ايجاد شده-4- 4- 2
براي جداسازي فازهاي گليسرول و متيل استر از قيف 

به اين صورت كه مخلوط . استفاده شد) دكانتور(جداكننده 
 ساعت در محيط 24درون دكانتور ريخته شده و به مدت 

در . دو فاز كاملا از يكديگر تفكيك شوندساكن باقي ماند تا 
طول جداسازي درب دكانتور جهت جلوگيري از نفوذ رطوبت، 
بسته نگه داشته شد زيرا نفوذ رطوبت هر چند به ميزان كم، 

گليسرول با چگالي . دهدطر پليمري شدن استر را افزايش ميخ
بيشتر و رنگ قرمز در قسمت پايين و متيل استر ناخالص به 

با باز كردن شير . رد در قسمت بالاي دكانتور قرار گرفترنگ ز
دكانتور فاز گليسرول تا حد امكان خارج و سپس لايه مرزي 

 25 در دماي دقيقه g5000  ،15 × (با استفاده از سانتريفيوژ 
  . جداسازي گرديد) درجه سلسيوس

   از متيل استر ناخالصالكل جداسازي -5- 4- 2
       درجه سلسيوس65 متانول  جوشنقطهبا توجه به اينكه 

رون بالن دي بدست آمده از مرحله قبل ، نمونه باشدمي
 به مدت نيم ساعت ريخته و كندانسور متصل بهمخصوص 

 درجه 70 دماي  دور در دقيقه در300 روي همزن مغناطيسي
   .سلسيوس حرارت داده شد

  )آبشويي( جداسازي كاتاليست -6- 4- 2
باقيمانده در متيل استر توليدي، از  براي جداسازي كاتاليست 

  درجه60فرايند آبشويي به روش پاششي با آب مقطر 
نتيجه .  با محصول نهايي استفاده گرديد برابر و حجمسلسيوس

به . باشدمي ، حل شدن كاتاليست در آب مقطراين مرحله
هايي با قطر كمتر از جداسازي بهتر، اين عمل درون لولهمنظور 

هاي  آب درون لولهافزودن نحوه .جام گرفت سانتيمتر ان5
 .داشت تاثير زيادي در جداسازي كاتاليست ،حاوي متيل استر

 حجم بالايي از ،پذيرفتمي انجام  افزودن آب با شدت بالااگر
ند و چنانچه با شدت پايين انجام شدمتيل استرها صابوني مي

جهت . گرديدانجام نمي، جداسازي به خوبي پذيرفتمي
 مرتبه و تا 5 الي 3 آبشويي ،دن به متيل استر خالص تررسي

پس از پايان . بود، ادامه پيدا كردزماني كه آب خروجي شفاف 
  .تر گرديده، رنگ متيل استرهاي توليدي روشناين مرحل

   خشك كردن-7- 4- 2
 درون ارلن ماير ريخته و به كمك همزن متيل استر توليدي

 درجه سلسيوس و 80ي  دما ساعت درمغناطيسي به مدت نيم
  . خشك شددر دقيقه دور  250
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   تعيين بازدهي و خلوص متيل استر نهايي-8- 4- 2
يد متيل براي تعيين بازدهي وزني، خلوص و بازدهي نهايي تول 

براي  .]2،15[ ستفاده شدا) 2-4(هاي استر به ترتيب از معادله
و  اسيد بوتيريك، از روغن سوياتعيين خلوص متيل استرهاي 

 درصد در دو استاندارد داخليدو به عنوان سيد مارگاريك ا
 17 بلندبه دليل زنجيره اسيد مارگاريك .  استفاده گرديدمختلف
جهت خروج )  درجه سلسيوس227( و نقطه جوش بالا كربني

  استريفيكاسيوناز طريق روشابتدا  از ستون كروماتوگرافي،
تبديل يك اسيد مارگاراستر  به متيل 3-2ذكر شده در بند 

از خود اسيد تر پايينمتيل استر اسيد چرب نقطه جوش . ديگرد
 زنجير كوتاه كربني و 4 ، اسيدبوتيريك .]21[ باشدميچرب 
دارد و )  درجه سلسيوس5/163 (ي و نقطه جوش پايينبوده

به عنوان استاندارد داخلي بدون نياز به استريفيكاسيون، مستقيم 
در اسيد مارگاريك استر متيل و  اسيد بوتيريك. استفاده شد

به متيل استرهاي روغن ) وزني/وزني ( درصد30 و 10سطوح 
با تزريق . سويا اضافه و به دستگاه كروماتوگرافي تزريق شدند

نمونه به دستگاه كروماتوگرافي جداسازي صورت گرفته و 
در اثر تفاوت در نقطه جوش اجزاء متيل استري شده به ترتيب 

 اسيل  و تري دي،خارج و از مونواز ستون و قطبيت 
با محاسبه . ازي شدند جداسي با نقطه جوش بالاهاگليسرول

خلوص محصول نهايي ) 3(ها و كاربرد معادله سطح زير پيك
  .]2،5[ تعيين گرديد

  : 2معادله 
  (%) بازدهي وزني =  

جرم محصول ) / گرم(جرم اوليه روغن در هر آزمايش  (× 100
  ))گرم(توليدي 

  :      3له معاد
   (%)استر  خلوص متيل=  
سطح زير پيك  (×) وزن استاندارد/ وزن متيل استر( ×100  

  )سطح زير پيك متيل استر/ استاندارد
  :      4معادله 

  (%)بازدهي نهايي توليد متيل استر =  
  ) خلوص متيل استر×بازدهي وزني / (100

ليدي و با محاسبه سطح زير پيك ها، درصد متيل استرهاي تو
ها آننسبت ) 5(استاندارد داخلي تعيين و با كاربرد معادله 

  .گيري گرديداندازه
  
  

     : 5معادله 
  نسبت متيل استرروغن سويا به استاندارد داخلي= 
  ))%(توليدي متيل استر%) / (استاندارد داخلي (

  :6معادله 
  (%) خطا نسبت به مقدار واقعي = 
 نسبت متيل استرروغن سويا -عيدرصد واق( / درصد واقعي× 100 

  ) به استاندارد داخلي

بررسي آماري داده ها -2-5  

ها در سه تكرار انجام و سپس ميانگين و انحراف از آزمون
 Microsoft Office Excel به كمك ،تكرارهااستاندارد 

به منظور تعيين اختلاف بين ميانگين . محاسبه گرديد 2013
اي دانكن با  از آزمون چند دامنهاليز واريانس پس از آن،اعداد

  . شد استفاده9.1 نسخه SASاستفاده از نرم افزار 
  

 نتايج و بحث -3

  خصوصيات كيفي روغن سويابررسي  -3-1
 در جدول ي اوليهياخصوصيات فيزيكي و شيميايي روغن سو

 و همكاران Encinarهاي  نشان داده شده است كه با يافته1
ويا مطابقت هاي روغن سويژگي رابطه با در 2012در سال 

خواص اوليه روغن تحت تاثير اينتراستريفيكاسيون . ]22[ دارد
 درصد رطوبت و اسيدهاي چرب اين ميان كه در گرفتهقرار 

. آزاد عوامل كليدي در بازدهي نهايي توليد متيل استر هستند
فيكاسيون قليايي درصد اسيدهاي چرب آزاد جهت اينتراستري

  باشد5/0%  و درصد رطوبت كمتر از ]23[ 3 %بايد كمتر از 
 نتايج آزمايش روغن اوليه نشان داد كه روغن سوياي .]24[

هاي لازم جهت شركت در واكنش  ويژگي،مورد استفاده
  .دارا بوده استاينتراستريفيكاسيون را 

 
Table 1 Physicochemical properties of 

soybean oil 

Value  Physicochemical property 

0.63±0.06*  Free fatty acid 
(%, as oleic acid) 

1.23±0.04  Acid value (mg KOH/g) 
0.923±0.012  Density (15 ºC) 
0.10±0.05  Moisture content (%) 

32.30±0.12  Kinematic viscosity 
(40 ºC; mm2/s) 

*Mean ± SD (n = 3). 
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 تركيب اسيدهاي چرب موجود در روغن -3-2
  سويا

روغن سوياي مورد استفاده موجود در  چرب هايكيب اسيدتر
ترين اسيدهاي چرب عمده.  نشان داده شده است2 جدول در

و اسيد  لينولئيك و اولئيك  اسيداشباع چرب غيرهايآن، اسيد
تركيب اسيدهاي چرب . هستند تيكيپالماسيد چرب اشباع 

 و خصوصيات منابع روغني در كيفيت متيل استرهاي نهايي
با توجه به اين  .]25[ باشدميموثر  هاآنزيكي و شيميايي في

 (g/mol) سويا وزن مولكولي روغن )1(جدول و معادله 
اسيد و  اسيد بوتيريك از آنجايي كه . محاسبه گرديد048/873

وجود در تركيب اسيدهاي چرب روغن سويا مارگاريك 
اخلي  به عنوان استاندارد دهاآناز توان ميدرنتيجه د، نندار

  .كرداستفاده 
Table 2 Fatty acid composition of soybean oil 

Fatty acid Value (%) 

Palmitic acid 11.10±0.35* 

Stearic acid 5.01±0.04 
Oleic acid 4.64±0.70 

Linoleic acid 52.79±0.12 
α-Linolenic acid 6.46±0.08 

*Mean ± SD (n = 3). 

تعيين بازدهي و خلوص متيل استر  -3-3
 روغن سويا

   تعيين بازدهي وزني-1- 3- 3
گيري  و اندازهروغن سوياپس از خالص سازي متيل استرهاي 

 محصول  وزنيبازدهي) 2(معادله  ، با استفاده ازهاآنجرم 
در تحقيق مشابهي بازدهي وزني  . درصد محاسبه گرديد45/95
ن روغن بادام تلخ ايراني  درصد از اينتراستريفيكاسيو90/97

  .]15[ آمدبدست 
  متيل استر روغن سويا تعيين خلوص -2- 3- 3

 ابتدا سويا، روغن استرهاي متيل خلوص تعيين جهت
 مورد داخلي استاندارد دو از آمده بدست هاي كروماتوگرام

 اند¬شده آورده 2 شكل در ها كروماتوگرام. گرفت قرار بررسي
 استاندارد كاربرد به مربوط ،ب و الف هاي كروماتوگرام كه

 و درصد 30 و 10 سطوح در ترتيب به بوتيريك اسيد داخلي
 داخلي استاندارد كاربرد به مربوط د، و ج هاي¬كروماتوگرام

   درصد 30 و 10 سطوح در ترتيب به مارگاريك اسيد متيل
         مارگاريك اسيد به مربوط هاي كروماتوگرام در. باشند مي

            در كه شود مي مشاهده نيز زانهگ حلال پيك
  آنجايي از اما است، رفته كار به مارگاريك اسيد استريفيكاسيون

 استرهاي متيل به استريفيكاسيون بدون بوتيريك اسيد  كه
 نشده استفاده هم هگزان حلال گرديده اضافه سويا روغن
 كه داد نشان ها¬كروماتوگرام از حاصل نتايج بررسي. است
 زير سطح به بوتيريك اسيد داخلي استاندارد پيك زير سطح
 1 نسبت درصد، 10 سطح در سويا روغن استرهاي متيل پيك
 سطح. دارند 40/6 به 1 نسبت درصد، 30 سطح در و 50/18 به
 متيل پيك زير سطح به مارگاريك اسيد استر متيل پيك زير

 و 99/9 به 1 نسبت درصد، 10 سطح در سويا روغن استرهاي
 مقايسه. دادند نشان را 20/3 به 1 نسبت درصد، 30 سطح رد

 از يك هر از ناشي خطاي درصد و ها¬كروماتوگرام
 به توجه با. است شده آورده 3 جدول در داخلي استانداردهاي

 روغن استرهاي متيل پيك زير سطح مقايسه و جدول اين
 ،استاندارد نوع دو هر كاربرد در داخلي، استانداردهاي با سويا
. نمود ايجاد درصد 10 سطح از بيشتري خطاي درصد 30 سطح

 همه در داخلي استاندارد وزن اينكه به توجه با بنابراين،
 روغن استرهاي متيل وزن چه هر است، بوده ثابت ها¬آزمايش

 بيشتر نيز خطا باشد، كمتر شده اضافه استاندارد به كه سويا
 و 10 سطح دو ره در بوتيريك اسيد از استفاده با. گردد¬مي
درصد خطا نسبت به مقدار واقعي، خيلي بيشتر از  درصد، 30

بر اساس نتايج حاصل، بنابراين، . بوداسيد مارگاريك متيل استر 
اگرچه كاربرد اسيد مارگاريك به عنوان استاندارد داخلي 

باشد اما به دليل بلند زنجير مستلزم مرحله استريفيكاسيون مي
اده از اسيد مارگاريك كه زنجيره كربني بودن روغن سويا، استف

استفاده از اسيد . تر استمشابه اجزاي روغن سويا دارد، مناسب
سازي ، مصرف مواد جويي در زمان آمادهبوتيريك از نظر صرفه

 اوليه و هزينه و كاهش خطاي ناشي از استريفيكاسيون
اسيدهاي چرب، بهتر از اسيد مارگاريك است، اما به دليل 

تواند شاخص مناسبي بودن و وزن مولكولي پايين نميقطبي 
جهت جداسازي مناسب . براي روغن بلند زنجير سويا باشد

هايي با اسيد بوتيريك در دستگاه گروماتوگرافي گازي به ستون
هاي طول زياد نياز بوده و جداسازي آن در همه ستون

متيل استر اسيد . پذير نيستكروماتوگرافي به راحتي امكان
 درصد به دليل كمترين درصد خطا 10مارگاريك در سطح 
  .، بهترين عملكرد را داشت) درصد1/0(نسبت به مقدار واقعي 
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Fig 2  Chromatograms of soybean oil methyl esters; (a) Butyric acid 10 %, (b) Butyric acid 30%, (c) Margaric 

acid 10%, and (d) Margaric acid 30 %. 
 

Table 3 Comparison of different internal standards in transesterification of soybean oil 
Error relative to 

real value  
Measured 

ratio 
Calculated internal 

standard (%)  
Soybean oil methyl 

esters (%)  
Real value 

(%)  
Internal 
standard  

85.00b  18.50  5.13±0.10  94.87±0.16*  10  Butyric acid  
113.33a  6.40  13.51±0.20  86.49±0.20  30  Butyric acid  
0.10d  9.99  9.10±0.18  90.90±0.08  10  Margaric acid  
6.67c  3.20  23.79±0.20  76.21±0.11  30  Margaric acid  

*Mean ± SD (n = 3); in each column, means with different letters are significantly different (P < 0.05). 
 

در جدول هي نهايي متيل استرهاي روغن سويا خلوص و بازد
 بوتيريك با كاربرد استاندارد داخلي .شده استنشان داده  4

بيشتر از مقدار  سطح زير پيك استانداردبه دليل اينكه  ،اسيد
 در هر دو خلوص و بازدهي نهايي توليد متيل استر، بودواقعي 
، در بدست آمد درصد 100از بيشتر  ، درصد30و  10 سطح

 اينتراستريفيكاسيون در بهترين  نهاييدر عمل بازدهيحالي كه 
به  اسيد بوتيريكبنابراين با كاربرد  . درصد است100حالت 

خلوص و بازدهي را به طور توان مي نعنوان استاندارد داخلي
د مارگاريك اسي  استرمتيل اضافه كردن با اما دقيق محاسبه نمود

 نسبت سطح زير پيك استاندارد ،به متيل استرهاي روغن سويا
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با استفاده از . بدست آمد و متيل استرها نزديك به مقدار واقعي
خلوص و  بيناسيد مارگاريك استر استاندارد داخلي متيل 

 و 10 سطحبازدهي نهايي متيل استرهاي روغن سويا در هر دو 
 كه تائيد اري مشاهده نشدتفاوت آماري معني د،  درصد30

اسيد نسبت به اسيد مارگاريك تر ديگري بر عملكرد مناسب
در هر دو اسيد مارگاريك استر  كاربرد متيل .باشدمي بوتيريك

 در تعيين خلوص و بازدهي اينتراستريفيكاسيون روغن ،سطح
 و همكاران در سال  Lin. ايجاد نكردي معني دارسويا خطا

يكاسيون روغن پالم به كمك مايكروويو،  در اينتراستريف2014
ن استاندارد داخلي استفاده به عنوااسيد مارگاريك   متيل استراز

 . ]5[ بدست آوردند 7/99%  و بازدهي  كردند

Table 4 Purity and final yield of soybean oil methyl esters 
Margaric acid    Butyric acid  Property  

30 %  10 %    30 %  10 %    
98.53±0.19 c  98.20±0.12 c    219.17±0.09 a  190.36±0.25 b*  Purity  
94.05±0.27 c  93.73±0.48 c    209.20±0.31 a  181.70±0.18 b  Final yield  

*Mean ± SD (n = 3); in each column, mean values with different letters are significantly different (P < 0.05). 
  
   تركيب اسيدهاي چرب محصول نهايي-3-4

هاي حاصل از استانداردهاي داخلي با استفاده از كروماتوگرام
ي تركيب اسيدهاي چرب موجود در متيل استرهامختلف، 

 بين . شده استآورده 5در جدول  روغن سويا محاسبه و
درصد اسيدهاي چرب موجود در متيل استرها، اختلاف آماري 

 استانداردهاي درصدبنابراين، نوع و . نشدهده داري مشامعني
  متيل استرهاي روغن سويانهايي اسيد چربداخلي بر تركيب 

تركيب اسيدهاي  .نبود گذار اثرو درجه اشباعيت محصول نهايي
تفاوتي  اوليه سويايچرب متيل استرهاي توليدي با روغن 

تركيب اينتراستريفيكاسيون بر دهنده عدم تاثير نشاننداشتند كه 
در واقع اينتراستريفيكاسيون بر  .بوداسيد چرب روغن اوليه 

 و تنها از تاثير بودهبيتركيب اسيدهاي چرب موجود در روغن 
طريق تغيير آرايش اسيدهاي چرب موجود در ساختار تري 

اين نتايج  .]3[ دهدمياسيل گليسرول خواص روغن را تغيير 
.  مطابقت دارد2009 و همكاران در سال Alvesهاي با يافته

 در  مختلف داخليهاياستاندارد استفاده از نشان دادند كه هاآن
 ذرت سيلاژ  بر تركيب اسيدهاي چرباينتراستريفيكاسيون،

  .]26[ دنتاثيري ندار شده

Table 5 Fatty acid composition (%) of soybean oil methyl esters  
Margaric acid    Butyric acid  Fatty acid  

30 %  10 %    30 %  10 %    
11.26±0.63 a  11.09±0.76 a    11.85±0.85 a  11.51±0.63 a*  Palmitic acid 
5.32±0.17 a  5.43±0.95 a    5.36±0.69 a  5.10±0.88 a  Stearic acid 

24.43±0.29 a  24.51±0.79 a    24.26±0.78 a  24.64±0.39 a  Oleic acid 

52.49±0.69 a  52.45±0.54 a    52.06±0.32 a  52.40±0.49 a  Linoleic acid 

6.50±0.93 a  6.52±0.38 a    6.47±0.18 a  6.35±0.31 a  α-Linolenic acid 

*Mean ± SD (n = 3); in each row, mean values with different letters are significantly different (P < 0.05). 
 

 نتيجه گيري كلي -4
 هاروغنصنعت راستريفيكاسيون در با توجه به كاربرد وسيع اينت

 انتخاب غذايي،مواد  و همچنين شيمي تجزيه هاو چربي
 خلوص الكيل استرهاي ناستاندارد داخلي مناسب جهت تعيي

در .  استاي برخورداراز اهميت ويژهحاصل از اين واكنش 
استر متيل و  اسيد بوتيريك اثر طول زنجيره كربني ،اين مطالعه

 بر تعيين خلوص ه عنوان دو استاندارد داخليباسيد مارگاريك 
بر اساس نتايج . تيل استر روغن سويا بررسي شدو بازدهي م

 در جوييصرفهظر از ناسيد بوتيريك حاصل، اگرچه استفاده از 
  استرمتيلبهتر از و هزينه مصرف مواد اوليه  سازي،آمادهزمان 

زنجيره كوتاه  و ، اما به دليل قطبي بودنباشدمياسيد مارگاريك 
 بلند  نباتيهايروغنتواند شاخص مناسبي براي نميكربني 
نيازمند اسيد مارگاريك استفاده از .  سويا باشد مانندهزنجير

 به دليل داشتن زنجيره كربني انجام استريفيكاسيون است اما
اسيد بوتيريك  از تردقيق نتايج آن مشابه اجزاي روغن سويا،

به اسيد مارگاريك  متيل استر فاده ازاستبنابراين، . باشدمي
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The objective of this study was selection of appropriate internal standard for determining the purity of 
soybean oil alkyl esters using gas chromatography. In this study, soybean oil fatty acid methyl esters 
were produced by microwave-assisted interesterification method. Margaric acid methyl ester and 
butyric acid were added as internal standards in the ratios of 10 and 30 percent (w/w) of soybean oil 
methyl esters. According to gas chromatography results, error percent at the concentrations of 10 and 
30 percent were respectively 85.00 and 113.33 percent for butyric acid and respectively 0.10 and 6.67 
percent for margaric acid methyl ester. Although, using butyric acid as an internal standard had some 
advantages such as preparation time saving and less raw materials consumption and final cost in 
comparison with margaric acid, but according to butyric acid polarity and lower molecular weight, it 
cannot be used as a good indicator for oils containing long-chain fatty acids such as soybean oil. 
Although, using margaric acid requires interesterification, but the results are more reliable. Therefore, 
using margaric acid methyl ester as an internal standard is proposed for determining the 
interesterification yield of soybean oil. 
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