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提 要 建立了一种利用气相色谱法测定油脂中棕榈酸单甘油酯与油酸单甘油酯含量的方法∀样品中加入六甲

基二硅氨烷 于 ε 水浴中完成硅烷化反应∀ 样品的平均加标回收率分别为 与 Ρ Σ∆ 分别为

与 ∀ 最低检出限分别为 Λ 与 Λ ∀
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分类号

前言

甘油脂肪酸酯 通常称单甘油酯 常被用作各种

食品加工的乳化剂 ∀ 本文对酶法生产的单甘油酯

中的棕榈酸单甘油酯与油酸单甘油酯进行 分

析 分析方法简便 快速 准确 获得了较理想的效

果∀

实验部分

仪器与试剂

仪器 日本岛津 气相色谱仪 配

型微处理机∀ 试剂 乙醚 六甲基二硅

氨烷 吡啶均为分析纯∀棕榈酸单甘油酯与油酸单甘

油酯标准品均为美国 公司产品∀ 样品由山东

省商业科技研究所提供∀

色谱条件

≅ 玻璃填充柱 担体

∀ 柱温 ε 汽化室及

检测器 温度 ε ∀载气 高纯氮

氢气 空气 ∀ 量程 注样

Λ ∀

样品处理

根据样品内被测物组分的质量浓度精确称取适

量 用乙醚溶解定容 使棕榈酸单甘油酯与油酸单甘

油酯的质量浓度在 与 之间∀ 取 ∗

样品乙醚溶液 氮气吹干 无乙醚气味 加入

吡啶及 六甲基二硅氨烷 置于 ε

水浴中 ∀ 取出冷却 待 分析∀

标准溶液的配制

分别准确称取棕榈酸单甘油酯与油酸单甘油酯

各 分别装入 容量瓶中 加乙醚溶解并

稀释至刻度 溶液的质量浓度均为 ∀

标准系列溶液的配制

棕榈酸单甘油酯系列溶液的配制 分别精

确称取上述棕榈酸单甘油酯乙醚液

与 分别置于 具塞试管中 氮气吹

干 无乙醚气味 其余步骤同 节 ∀

油酸单甘油酯系列溶液的配制 分别精确

称取上述油酸单甘油酯的乙醚液 与

分别置于 具塞试管中 氮气吹干 无乙

醚气味 其余步骤同 节 ∀

结果与讨论
线性范围与检测限的测定

分别取上述标准系列溶液 Λ 进行 分析

以棕榈酸单甘油酯的不同浓度

为纵坐标 不同峰面积 Ξ 为横坐标进行线

性回归 结果得回归方程 Ψ Ξ

相关系数 ρ 线性范围在

∗ 之间 最低检测限 Λ ∀ 以油酸单甘

油酯的不同浓度 为纵坐

标 不同峰面积 Ξ 为横坐标进行线性回归 得回归

方程 Ψ Ξ 相关系

数 ρ 线性范围为 ∗ 最低检测

限 Λ ∀ 样品与标准品色谱图见图 ∀

图 气相色谱图
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样品加标回收率测定

取每种样品液 棕榈酸单甘油酯

油酸单甘油酯 各 份 分别加

标准液棕榈酸单甘油酯 及油酸单甘

油酯 置于 具塞磨口试管中

作为加标样品液 组分含量为 Χ ∀ 再取每种样品液

各 置于 具塞磨口试管中作为被测样

品 组分含量为 Χ ∀再取两种标准液各 置于

具塞磨口试管中作为标准样品液 组分含量

为 Χ∀ 以上样品按 样品处理 项自 氮气吹干

起依次操作∀ 分析结果按回收率 Χ Χ Χ

≅ 计算 测试结果见表 ∀

表 棕榈酸单甘油酯与油酸单甘油酯回收率测定

Ταβλε Ρ εχοϖερψ οφ ονο αλ ιτιν ανδ ονοολειν

样品
样品含量 添加量 测定量 回收率 平均值

Χς

棕榈酸单甘油酯

油酸单甘油酯

精密度实验

平行测定样品 次 棕榈酸单甘油酯与油酸单

甘油酯的变异系数见表 ∀ 精密度试验结果见表 ∀

表 精密度实验 重量

Ταβλε Ρ εσυλτσ οφ τεστ φορ ρεχισιον ωτ

样品 Ρ Σ∆

棕榈酸单甘油酯

油酸单甘油酯

讨论

据文献 报道 对甘油脂肪酸酯进行测定 硅

烷化试剂应该用 六甲基二硅氨烷与

三甲基氯代硅烷 常温下放置 ∗ 来完成硅烷

化反应∀由于我们无三甲基氯代硅烷 因此将方法改

为 ε 水浴中放置 来完成硅烷化反应∀经测

试取得令人满意的结果∀

在柱的选择中 我们曾试用 及聚乙二醇

柱 分离效果均不如 柱好 最后选用

柱∀
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