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[bookmark: bookmark5]植物油中37种脂肪酸含量的测定（快速检测法）


[bookmark: bookmark4]1  范围

本文件规定了植物油中37种脂肪酸含量的测定方法。

[bookmark: bookmark6][bookmark: bookmark7]2  原理

将油脂试样溶解在异辛烷中,加入氢氧化钾甲醇溶液通过酯交换甲酯化,反应完全后,用硫酸氢钠中和剩余氢氧化钾,以避免甲酯皂化，面积归一化法定量测定脂肪酸百分含量。

[bookmark: bookmark8][bookmark: bookmark9]3  试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为GB/T 6682规定的一级水。
3. 1   试剂
3.1.1   甲醇(CH3OH)：色谱纯 。
3.1.2   正庚烷[CH3(CH2 ) 5CH3 ]：色谱纯 。
3.1.3   异辛烷[(CH3 ) 2CHCH2C(CH3 ) 3 ]：色谱纯 。
3.1.4   硫酸氢钠(NaHSO4 ) 。
3.1.5   氢氧化钾(KOH) 。
3.2   试剂配制
3.2.1   氢氧化钾甲醇溶液(2 mol/L)：将 13.1 g氢氧化钾溶于 100mL无水甲醇中，可轻微加热，加入无水硫酸钠干燥，过滤，即得澄清溶液。
3.3   标准品
3.3.1   混合脂肪酸甲酯标准品。
3.3.2   单个脂肪酸甲酯标准品：见附录A。
3.4   标准溶液配制
3.4.1   混合脂肪酸甲酯标准溶液：取出适量脂肪酸甲酯混合标准移至到 10 mL容量瓶中，用正庚烷稀释定容，贮存于 -10℃以下冰箱，有效期 3个月。
3.4.2   单个脂肪酸甲酯标准溶液：将单个脂肪酸甲酯分别从安瓿瓶中取出转移到 10 mL容量瓶中，用正庚烷冲洗安瓿瓶，再用正庚烷定容，分别得到不同脂肪酸甲酯的单标溶液，贮存于-10 ℃以下冰箱，有效期 3个月。

1

4   仪器设备
4.1   气相色谱仪：具有氢火焰离子检测器(FID) 。
4.2   毛细管色谱柱：氰丙基固定相，柱长 30 m ，内径 0.25 mm，膜厚 0.25 μm。
4.3   分析天平：感量 0.1 mg。

5   分析步骤
5. 1   试样的制备
振摇装有试样的密闭容器，充分混匀后直接取样。
5.2   试样前处理
5.2.1试样称取
称取试样 60.0 mg至具塞试管中，精确至 0.1 mg。
5.2.2   甲酯制备
加入4 mL异辛烷溶解试样，必要时可以微热使试样溶解后加入200 μL氢氧化钾甲醇溶液，盖上玻璃塞猛烈振摇30 s后静置至澄清。加入约1 g硫酸氢钠，猛烈振摇，中和氢氧化钾。待盐沉淀后，将上层溶液移至上机瓶中，待测。
5.3   测定
5.3.1   色谱参考条件
取单个脂肪酸甲酯标准溶液和脂肪酸甲酯混合标准溶液分别注入气相色谱仪，对色谱峰进行定性。脂肪酸甲酯混合标准溶液气相色谱图，见附录B。
a)  毛细管色谱柱：氰丙基强极性固定相，柱长 30 m ，内径 0.25 mm，膜厚 0.25 μm。
b)    进样器温度：250 ℃ 。
c)    检测器温度：280 ℃ 。
[bookmark: _GoBack]d)    程序升温：初始温度 80 ℃，持续0.5 min；
80 ℃ ~ 165 ℃，升温速率40 ℃/min，保持1 min；
165 ℃ ~ 230 ℃，升温速率4 ℃/min，保持4 min。
e)    载气：氮气 ，恒压模式，12psi。
f)    分流比：100：1。
g)   进样体积：1.0 μL。
h)   检测条件应满足理论塔板数(n)至少 2 000/m ，分 离度(R)至少 1.25。
5.3.2   试样测定
5.3.2.1   试样溶液的测定
在上述色谱条件下将脂肪酸标准测定液及试样测定液分别注入气相色谱仪，以色谱峰峰面积定量。

6   分析结果的表述

试样中某个脂肪酸占总脂肪酸的百分比 Xi按式(1)计算，通过测定相应峰面积对所有成分峰面积总和的百分数来计算给定组分i的含量：
2



[image: ]                …………………………(1)
式中 :
Yi  — 试样中某个脂肪酸占总脂肪酸的百分比，% ；
ASi  — 试样测定液中各脂肪酸甲酯的峰面积；
FFAMEi-FAi — 脂肪酸甲酯 i转化成脂肪酸的系数，参见附录C；
∑ASi    — 试样测定液中各脂肪酸甲酯的峰面积之和。
结果保留 3位有效数字。

7   精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的 10% 。

8   定量限

参见附录 D。
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附     录    A
单个脂肪酸甲酯标准品的分子式及 CAS号 单个脂肪酸甲酯标准品的分子式及 CAS号见表A.1。
表 A.1 单个脂肪酸甲酯标准品的分子式及CAS号

	序号
	脂肪酸甲酯
	脂肪酸简称
	分子式
	CAS号

	1
	丁酸甲酯
	C4:0
	C5 H10 O2
	623-42-7

	2
	己酸甲酯
	C6:0
	C7 H14O2
	106-70-7

	3
	辛酸甲酯
	C8:0
	C9 H18O2
	111-11-5

	4
	葵酸甲酯
	C10:0
	C11 H22 O2
	110-42-9

	5
	十一碳酸甲酯
	C11:0
	C12 H24O2
	1731-86-8

	6
	十二碳酸甲酯
	C12:0
	C13 H26O2
	111-82-0

	7
	十三碳酸甲酯
	C13:0
	C14 H28O2
	1731-88-0

	8
	十四碳酸甲酯
	C14:0
	C15 H30 O2
	124-10-7

	9
	顺-9-十四碳一烯酸甲酯
	C14:1
	C15 H28O2
	56219-06-8

	10
	十五碳酸甲酯
	C15:0
	C16 H32 O2
	7132-64-1

	11
	顺-10-十五碳一烯酸甲酯
	C15:1
	C16 H30 O2
	90176-52-6

	12
	十六碳酸甲酯
	C16:0
	C17 H34O2
	112-39-0

	13
	顺-9-十六碳一烯酸甲酯
	C16:1
	C17 H32 O2
	1120-25-8

	14
	十七碳酸甲酯
	C17:0
	C18 H36O2
	1731-92-6

	15
	顺-10-十七碳一烯酸甲酯
	C17:1
	C18 H34O2
	75190-82-8

	16
	十八碳酸甲酯
	C18:0
	C19 H38O2
	112-61-8

	17
	反-9-十八碳一烯酸甲酯
	C18:1n9t
	C19 H36O2
	1937-62-8

	18
	顺-9-十八碳一烯酸甲酯
	C18:1n9c
	C19 H36O2
	112-62-9

	19
	反 ,反-9,12-十八碳二烯酸甲酯
	C18:2n6t
	C19 H34O2
	2566-97-4

	20
	顺 ,顺-9,12-十八碳二烯酸甲酯
	C18:2n6c
	C19 H34O2
	112-63-0

	21
	顺 ,顺 ,顺-6,9,12-十八碳三烯酸甲酯
	C18:3n6
	C19 H32 O2
	16326-32-2

	22
	顺 ,顺 ,顺-9,12,15-十八碳三烯酸甲酯
	C18:3n3
	C19 H32 O2
	301-00-8

	23
	二十碳酸甲酯
	C20:0
	C21 H42 O2
	1120-28-1

	24
	顺-11-二十碳一烯酸甲酯
	C20:1
	C21 H40 O2
	2390-09-2

	25
	顺 ,顺-11,14-二十碳二烯酸甲酯
	C20:2
	C21 H38O2
	61012-46-2

	26
	二十一碳酸甲酯
	C21:0
	C22 H44O2
	6064-90-0

	27
	顺 ,顺 ,顺-8,11,14-二十碳三烯酸甲酯
	C20:3n6
	C21 H36O2
	21061-10-9

	28
	顺-5,8,11,14-二十碳四烯酸甲酯
	C20:4n6
	C21 H34O2
	2566-89-4

	29
	顺 11,14,17-二十碳三烯酸甲酯
	C20:3n3
	C21 H36O2
	55682-88-7

	30
	二十二碳酸甲酯
	C22:0
	C23 H46O2
	929-77-1

	31
	顺-5,8,11,14,17-二十碳五烯酸甲酯
	C20:5n3
	C21 H32 O2
	2734-47-6

	32
	顺-13-二十二碳一烯酸甲酯
	C22:1n9
	C23 H44O2
	1120-34-9
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表 A. 1 (续)

	序号
	脂肪酸甲酯
	脂肪酸简称
	分子式
	CAS号

	33
	顺 13,16-二十二碳二烯酸甲酯
	C22:2
	C23 H42 O2
	61012-47-3

	34
	二十三碳酸甲酯
	C23:0
	C24 H48O2
	2433-97-8

	35
	二十四碳酸甲酯
	C24:0
	C25 H50 O2
	2442-49-1

	36
	顺-15-二十四碳一烯酸甲酯
	C24:1
	C25 H48O2
	2733-88-2

	37
	顺-4,7,10,13,16,19-二十二碳六烯酸甲酯
	C22:6n3
	C23 H34O2
	2566-90-7
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附    录    B
37种脂肪酸甲酯标准溶液典型参考图谱
37种脂肪酸甲酯标准溶液参考色谱图见图 B.1。

[image: 7c2988dc-ef93-4e5c-a98d-c1faf1713b85]
说明 :
图中 1~37分别对应以下 : 1/C4:0, 2/C6:0, 3/C8:0, 4/C10:0, 5/C11:0, 6/C12:0, 7/C13:0, 8/C14:0, 9/C14: 1, 10/C15:0, 11/C15: 1,  12/C16:0, 13/C16: 1, 14/C17: 0, 15/C17: 1, 16/C18:0, 17/C18:1n9t , 18/C18:1n9c , 19/C18:2n6t , 20/C18:2n6c , 21/C18:3n6, 22/C18:3n3, 23/C20:0, 24/C20:1,  25/C20:2,26/C21:0,27/C20:3n6,28/C20:4n6, 29/C20:3n3, 30/C22:0,  31/C20:5, 32/C22: 1n9, 33/C22:2,34/C23:0,  35/C24:0,36/C24:1, 37/C22: 6n3。
图 B.1 37种脂肪酸甲酯标准溶液参考色谱图



附     录    C
脂肪酸甲酯 、脂肪酸和脂肪酸甘油三酯之间的转化系数 脂肪酸甲酯 、脂肪酸和脂肪酸甘油三酯之间的转化系数见表 C. 1。
表 C.1   脂肪酸甲酯 、脂肪酸和脂肪酸甘油三酯之间的转化系数

	序号
	脂肪酸简称
	FFAME-FA
	FFAME-TG
	FTG-FA

	1
	C4:0
	0.8627
	0.9868
	0.8742

	2
	C6:0
	0.8923
	0.9897
	0.9016

	3
	C8:0
	0.9114
	0.9915
	0.9192

	4
	C10:0
	0.9247
	0.9928
	0.9314

	5
	C11:0
	0.9300
	0.9933
	0.9363

	6
	C12:0
	0.9346
	0.9937
	0.9405

	7
	C13:0
	0.9386
	0.9941
	0.9441

	8
	C14:0
	0.9421
	0.9945
	0.9474

	9
	C14:1n5
	0.9417
	0.9944
	0.9469

	10
	C15:0
	0.9453
	0.9948
	0.9503

	11
	C15:1n5
	0.9449
	0.9947
	0.9499

	12
	C16:0
	0.9481
	0.9950
	0.9529

	13
	C16:1n7
	0.9477
	0.9950
	0.9525

	14
	C17:0
	0.9507
	0.9953
	0.9552

	15
	C17:1n7
	0.9503
	0.9952
	0.9549

	16
	C18:0
	0.9530
	0.9955
	0.9573

	17
	C18:1n9t
	0.9527
	0.9955
	0.9570

	18
	C18:1n9c
	0.9527
	0.9955
	0.9570

	19
	C18:2n6t
	0.9524
	0.9954
	0.9567

	20
	C18:2n6c
	0.9524
	0.9954
	0.9567

	21
	C18:3n6
	0.9520
	0.9954
	0.9564

	22
	C18:3n3
	0.9520
	0.9954
	0.9564

	23
	C20:0
	0.9570
	0.9959
	0.9610

	24
	C20:1
	0.9568
	0.9959
	0.9608

	25
	C20:2
	0.9565
	0.9958
	0.9605

	26
	C21:0
	0.9588
	0.9961
	0.9626

	27
	C20:3n6
	0.9562
	0.9958
	0.9603

	28
	C20:4n6
	0.9560
	0.9958
	0.9600

	29
	C20:3n3
	0.9562
	0.9958
	0.9603

	30
	C22:0
	0.9604
	0.9962
	0.9641

	31
	C20:5n3
	0.9557
	0.9958
	0.9598

	32
	C22:1n9
	0.9602
	0.9962
	0. 9639
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	表 C. 1 (续)

	序号
	脂肪酸简称
	FFAME-FA
	FFAME-TG
	FTG-FA

	33
	C22:2n6
	0.9600
	0.9962
	0.9637

	34
	C23:0
	0.9619
	0.9964
	0.9655

	35
	C24:0
	0.9633
	0.9965
	0.9667

	36
	C24:1n9
	0.9632
	0.9965
	0.9666

	37
	C22:6n3
	0.9590
	0.9961
	0.9628

	注：FFAME-FA  — 脂肪酸甲酯转换成脂肪酸的转换系数 。
FFAME-TG   — 脂肪酸甲酯转换成相当于单个脂肪酸甘油三酯(1/3)的转换系数。  
FTG-FA   — 脂肪酸甘油三酯转换为脂肪酸的转换系数。




         8


附     录    D
脂肪酸的定量限
脂肪酸的定量限见表 D. 1。
表 D. 1   脂肪酸的定量限

	序号
	脂肪酸简称
	定量限/(g/100g)

	1
	C4:0
	0. 0013

	2
	C6:0
	0. 0013

	3
	C8:0
	0. 0013

	4
	C10:0
	0. 0026

	5
	C11:0
	0. 0013

	6
	C12:0
	0. 0026

	7
	C13:0
	0. 0013

	8
	C14:0
	0. 0013

	9
	C14:1n5
	0. 0013

	10
	C15:0
	0. 0013

	11
	C15:1n5
	0. 0013

	12
	C16:0
	0. 0026

	13
	C16:1n7
	0. 0013

	14
	C17:0
	0. 0026

	15
	C17:1n7
	0. 0013

	16
	C18:0
	0. 0026

	17
	C18:1n9t
	0. 0013

	18
	C18:1n9c
	0. 0026

	19
	C18:2n6t
	0. 0013

	20
	C18:2n6c
	0. 0013

	21
	C18:3n6
	0. 0026

	22
	C18:3n3
	0. 0013

	23
	C20:0
	0. 0026

	24
	C20:1
	0. 0013

	25
	C20:2
	0. 0013

	26
	C21:0
	0. 0013

	27
	C20:3n6
	0. 0013

	28
	C20:4n6
	0. 0013

	29
	C20:3n3
	0. 0013

	30
	C22:0
	0. 0026
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表 D. 1 (续)

	序号
	脂肪酸简称
	定量限/(g/100g)

	31
	C20:5n3
	0. 0013

	32
	C22:1n9
	0. 0013

	33
	C22:2n6
	0. 0013

	34
	C23:0
	0. 0013

	35
	C24:0
	0. 0026

	36
	C24:1n9
	0. 0013

	37
	C22:6n3
	0. 0013
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