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前言

国际标准化组织 是由各国标准化团体 成员团体 组成的世界性联合会 制定国际标准

的工作通常由 技术委员会进行 各成员团体若对某技术委员会已确立的标准项目感兴趣 均有权

参加该委员会的工作 与 保持联系的各国际组织 官方的或非官方的 也可参加有关工作 在电工

技术标准化方面 与国际电工委员会 保持密切合作关系

由技术委员会正式通过的国际标准草案提交各成员团体表决 国际标准需取得至少 参加表决

的成员团体的同意才能正式通过

是由 农产食品技术委员会制定的

经过技术修订构成的第二版取消并代替第一版



中华人民共和国国家标准

动 植 物 油 脂

脂肪酸甲酯的气相色谱分析

国家质量技术监督局 批准 实施

范围

本标准给出了采用填充柱或毛细管柱气相色谱法定性 定量测定依据 规定的方法获

得的脂肪酸甲酯混合物组成的一般性指南

本标准不适用于聚合的脂肪酸

引用标准

下列标准所包含的条文 通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 本标准出版时 所示版本均

为有效 所有标准都会被修订 使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

动植物油脂 脂肪酸甲酯制备

试剂

载气 惰性气体 氮 氦 氩 氢等 干燥且氧气含量低于

注 只有在采用毛细管柱进行分析时 作为载气的氢气能使分析速度加快一倍 但有危险 应配用安全装置

助燃气

氢气 纯度 不含有机杂质

空气或氧气 不含有机杂质

参比标准

纯脂肪酸甲酯的混合物或已知油脂组成的甲酯 其组成最好与欲分析之脂肪物质相似

应注意防止多不饱和脂肪酸氧化

仪器

本标准涉及到气相色谱法常用的设备 使用填充柱或毛细管柱及火焰离子化检测器 任何符合附录

中规定的效率和分离度的设备均适用

气相色谱仪

气相色谱仪由以下单元组成

进样装置

可任选一种进样装置

配用填充柱 尽可能有最小的死体积 在这种情况下进样口应可被加热至比柱温高 的

温度

配用毛细管柱 在此种情况下 进样装置应特殊设计以便适用于此种柱管 可使用分流式进样装



置也可使用非分流式进样装置

注 在不含碳原子数少于 的脂肪酸时 可以使用移动针式进样器

柱箱

柱箱应能将色谱柱的温度加热至 以上 并能维持所需温度 填充柱为 毛细管柱为

当使用熔融石英管时 后一条件是特别重要的

建议在所有情况下 特别是在分析碳原子数少于 的脂肪酸时 采用程序升温

填充柱

管柱 应由对被分析的物质惰性的材料制成 例如玻璃或不锈钢 具有如下尺寸

长度 当长链脂肪酸 碳原子数多于 存在时 应使用较短的柱子 当测定四或六碳的

脂肪酸时 建议使用长度为 的管柱

内径

注

如果带有三个以上双键的多不饱和组分存在时 它们会在不锈钢管柱内分解

可以使用双柱系统

填充物由以下要素构成

载体 酸洗并硅烷化的硅藻土或其他适用的惰性载体 且粒度分布范围狭窄 粒度为

时为 平均粒度与管柱内径和长度有关

固定相 聚酯型极性固定液 如二甘醇聚丁二酸酯 丁二醇聚丁二酸酯 乙二醇聚己

二酸酯等 氰基硅酮或其他符合色谱分离要求的允许使用的溶剂 固定相用量为填充物的

非极性固定相可用于某些分离

柱的老化

如果可能 将柱子与检测器脱开 以 的流速将惰性气体通入新制备的色谱柱 将柱

箱逐渐加热至 在此温度下至少保持 后 再于 的温度下继续通气

毛细管柱

管柱 应由对被分析的物质惰性的材料制成 通常使用玻璃或熔融石英管 内径为

在涂布固定相前 需对内表面进行适当处理 如表面制备 钝化 在多数情况下 长

已足够

固定相 通常使用聚乙二醇类 聚乙二醇 聚酯 丁二醇聚丁二酸酯 或极性的聚硅氧烷

氰基硅氧烷 键合 交联的 柱也是适用的

注 使用极性聚乙烯硅氧烷柱分离鉴定亚麻酸和 碳酸会有一定困难

涂层要薄 在 之间

柱的安装 老化

遵从安装毛细管柱的常用注意事项 如色谱柱在柱箱内的位置 支架 选择并安装接头 气密度

柱子末端在进样器和检测器中的位置 减少死体积 柱内通入载气流 例如对于长 内径

的柱为

令柱箱以 的速度程序升温 从环境温度升温至比固定相分解温度极限低 的温度 对

柱子进行老化 保持此柱箱温度 至基线稳定 降至 在恒温状态下进行工作

注 可购用已预先老化的色谱柱

检测器

以可加热到高于柱温的检测器为宜

注射器

注射器最大容量应为 刻度应为

记录器



如果由记录曲线计算被分析混合物的组分 则需要一台高精度 能与所用仪器相匹配的电子记录

器 记录器应具有如下性能

响应速率小于 最好小于 响应速率是当瞬间输入 信号时 记录笔从 移动至

所需的时间

记录纸宽 至少

记录纸速 在 之间可调

积分仪或计算器 任选

可用电子积分仪或电子计算器进行快速 准确的计算 它应有灵敏度足够的线性响应 对基线偏移

也应能作出令人满意的校正

操作步骤

叙述的操作步骤与使用火焰离子化检测器有关

作为替代 亦可使用热导检测器 根据热传导变化的工作原理 进行气相色谱分析 但要按第 章中

所述修改操作条件

试验条件 选择最佳操作条件

填充性

在选择试验条件时 应考虑下列各因素

柱的长度和直径

固定相的性质和数量

柱温

载气流速

所需的分离度

试验用量 选择检测器和静电计结合可给出线性响应的进样量

分析时间

通常 按表 和表 中给出的数值将得出预期的结果 即对于硬脂酸甲酯理论塔板数不少于

米柱长 并可在 内洗脱

表

管柱内径 载气流速

表

固定相浓度 柱温

如仪器性能允许 进样口温度应为约 而检测器温度应等于或高于柱温

作为一条规律 供给火焰离子化检测器的氢气流量与载气流量的比值应为 这取决于

管柱的直径 氧气 助燃气 的流量则 倍于氢气的流量

毛细管柱

毛细管柱的效率和渗透性意味着各组分之间的分离和分析时间主要依赖于柱内的载气流速 因此

必须根据操作者希望改善分离还是进行快速分析 按照此参数 或者更简单地根据色谱柱的压力损失



使操作条件达到最佳状态

进样量

用注射器 取 按照 制备的甲酯溶液进样

在溶液不含酯的情况下 可配制一种在色谱纯庚烷中约为 的溶液 取此溶液

进样

如果检测痕量组分 试样量可以增大 至 倍

分析

通常 按 条规定的条件操作

不过 在测定碳原子数少于 的脂肪酸时可能需要降低柱温 而测定多于 碳的脂肪酸时可能需

要升高柱温 有时在上述两种情况下 也可能采用程序升温 例如 若试样中含有低于 碳的脂肪酸甲

酯 可在 下进样 如有丁酸存在 则可在 进样 并立即以 的速率升至最佳温

度 在某些情况下可以将这两个步骤结合起来

程序升温后 在恒定温度下继续洗脱直至所有组分洗脱出来 如果仪器无程序升温 可在 和

两个固定温度下进行操作

如有必要 例如在分析鱼油样品或同时存在着成对的 和 或 和 的试

样时 建议使用两种极性不同的固定相进行分析 以确认无被掩蔽的峰

标准色谱图和标准曲线的制备

用与试样相同的条件分析参比标准混合物 并测出各脂肪酸成分的保留时间或保留距离 在

半对数坐标纸上以任意不饱和度作图 所得的曲线将显示保留时间或保留距离的对数是碳原子数的函

数 在等温条件下 相同不饱和度的直链脂肪酸的曲线应是直线 这些直线大致上是平行的

必须防止存在 隐蔽峰 即在该处的分离度不足以分离两种组分

结果表示

定性分析

由按 条绘制的曲线图上确定样品的甲酯峰 必要时可利用插入法

定量分析

组成的测定

除意外情况外 通常使用内部归一化法 即假定试样的所有组分都显示在色谱图上 因此各峰面积

的总和即代表 的组成 完全洗脱

如果仪器配有积分仪 可使用由此获得的数据 如无积分仪 则可用峰高乘半峰宽测定各峰的面积

此时应将记录过程所使用的衰减考虑在内

计算方法

一般情况

通过测定相应峰面积对所有峰面积总和的百分数来计算给定组分 的含量 用甲酯的质量百分比

表示 公式如下

式中 组分 的峰面积

各峰面积的总和

计算结果保留至小数点后一位

注 一般情况下 由峰面积比计算的结果可被认为代表质量百分比 对于这个假设不成立的情况 请参阅第

条

校正因子的使用



在某些情况下 特别是存在碳原子数少于 的脂肪酸或有二级基团的脂肪酸 使用热导检测器或需

要最高精确度时 必须使用校正因子将峰面积的百分数转换成组分的质量百分数

校正因子是在与试样相同的操作条件下 由分析已知组成的甲酯参比混合物得到的色谱图测定的

对于此种参比混合物 成分 的质量百分比可由式 求出

式中 参比混合物中组分 的质量

参比混合物中各组分的总质量

按式 由参比混合物的色谱图 计算组分 的百分比 面积 面积

式中 组分 的峰面积

所有峰面积的总和

则校正因子可按式 进行计算

通常 校正因子是以对棕榈酸的校正因子 的相对值来表示的 故此相对校正因子变为

因此 试样中每种组分 的含量表示为甲酯的质量百分比

计算结果保留至小数点后一位

内标的使用

在某些分析中 例如在不是所有的脂肪酸组分都能被定量测定时 特别是 碳和 碳的脂肪酸与

碳和 碳的脂肪酸并存时 或者需要测定样品中某种脂肪酸绝对量时 需要使用内标 通常使用

或 碳脂肪酸 必须测定该内标的校正因子

以甲酯表示的组分 的质量百分比可由式 求出

式中 对应于组分 的峰面积

对应于内标物的峰面积

组分 的校正因子 相对于

内标物的校正因子 相对于

进样试样质量

内标物质量

计算结果保留至小数点后一位

精密度

按照 制备甲酯 并按照本标准中所述进行气相色谱分析得出重复性和再现性值 此值

已被公认

重复性

同一操作者使用同一仪器对同一试样连续进行两次测定的误差 对于含量大于 的组分

相对偏差应不大于 绝对误差应不超过 对于含量较低的组分 绝对误差应不大于

再现性



两个不同实验室用同一方法对同一实验室样品进行分析获得的最终结果的误差 对于含量大于

的组分 相对偏差应不超过 绝对误差应不超过 对于含量较低的组分 绝对

误差应不超过

特殊情况 使用热导检测器 根据热传导变化的工作原理

使用热导检测器的气相色谱仪也可用于定性 定量测定脂肪酸甲酯混合物的组成 如果使用热导检

测器 应按照表 中所示修改第 章和第 章中规定的条件

表

变量 范围值

柱管 柱长 内径

载体 粒度

固定相浓度

载气 氦气 若无氦气则可用含氧量尽可能低的氢气

助燃气 无

进样口温度 比柱温度

柱温

载气流速

进样量

定量分析时 应使用 条中定义的校正因子

实验报告

实验报告应指明为制备脂肪酸甲酯和进行气相色谱分析所采用的方法及测定结果 亦应提及本标

准未规定的或自选的全部操作细节 以及可能影响测定结果的附带情况的细节

实验报告应包括完成样品鉴定所需的全部信息



附 录

标准的附录

理论塔板数 有效率 和分离度的测定

以分析由硬脂酸甲酯和油酸甲酯按当量比例组成的混合物 例如 由可可脂制得的甲酯 为例

合理选择进样量 柱温和载气流量 使硬脂酸甲酯峰的最大值在溶剂峰出现后 内出现且达

到满标的 见图

图 理论塔板数 有效率 和分离度的测定

理论塔板数 有效率 由下式计算

分离度 的计算

式中 理论塔板数

分离度

保留距离 从色谱图起点到硬脂酸甲酯最大峰间的距离

硬脂酸甲酯的峰宽 是从曲线两个拐点作切线与基线的交点间的距离

油酸甲酯的峰宽 是从曲线两个拐点作切线与基线的交点间的距离

硬脂酸甲酯与油酸甲酯最大峰间的距离


