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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o于 |xε 水浴中完成硅烷化反应∀ 样品的平均加标回收率分别为 |y vsh 与 |z {uh oΡ Σ∆ 分别为

t {h 与 u th ∀ 最低检出限分别为 s stΛªÙª与 s tΛªÙª∀

关键词� 气相色谱法o棕榈酸单甘油酯o油酸单甘油酯

分类号� � yx{Ù� �u

�� 前言
甘油脂肪酸酯k通常称单甘油酯l常被用作各种

食品加工的乳化剂�t ∀ 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o分析方法简便�快速�准确o获得了较理想的效

果∀

�� 实验部分
� � � 仪器与试剂

仪器}日本岛津 �� tx� 气相色谱仪o配 � � w�

型微处理机∀ 试剂}乙醚�tototovovov 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 �¬ª°¤公司产品∀ 样品由山东

省商业科技研究所提供∀

� � � 色谱条件

uh � � tzku° ≅ v°° ¬q§ql玻璃填充柱o担体

�«µ²°²¶²µ¥ � � � �� � �∀ 柱温 uxsε o汽化室及

检测器k���l温度 u|sε ∀载气k高纯氮l vx°�Ù°¬±o

氢气 xs°�Ù°¬±o空气 xss°�Ù°¬±∀ 量程 tsso注样

tΛ�∀

� � � 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o用乙醚溶解定容o使棕榈酸单甘油酯与油酸单甘

油酯的质量浓度在 s tªÙ�与 t xªÙ�之间∀ 取 t∗

v°�样品乙醚溶液o氮气吹干k无乙醚气味lo加入

t z°�吡啶及 s v°�六甲基二硅氨烷o置于 |xε

水浴中 ts°¬±∀ 取出冷却o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 ux°ªo分别装入 ux°�容量瓶中o加乙醚溶解并

稀释至刻度k溶液的质量浓度均为 tªÙ�l∀
� � � 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 s uos wos {o

t u与 t y°�o分别置于 ts°�具塞试管中o氮气吹

干k无乙醚气味lo其余步骤同� u v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 tot xouou x 与

v°�o分别置于 ts°�具塞试管中o氮气吹干k无乙

醚气味lo其余步骤同� u v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 tΛ�进行 �� 分析o

以棕榈酸单甘油酯的不同浓度ks tos uos wos yo

s {ªÙ�l为纵坐标�不同峰面积kΞ l为横坐标进行线

性回归o结果得回归方程 Ψ� s sss stu ||x {Ξ n

s stv uy| uo相关系数 ρ� s ||w zo线性范围在 s t

∗ s {ªÙ�之间o最低检测限 s stΛªÙª∀ 以油酸单甘
油酯的不同浓度ks xos zxotot uxot xªÙ�l为纵坐
标�不同峰面积kΞ l为横坐标进行线性回归o得回归

方程 Ψ� s sss sty zwy t|Ξ p s swx |z{ xo相关系

数 ρ� s |{{ zo线性范围为 s x∗ t xªÙ�o最低检测
限 s tΛªÙª∀ 样品与标准品色谱图见图 t∀

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k棕榈酸单甘油酯 s v{v wªÙ�o

油酸单甘油酯 s xts yªÙ�ls x°�各 v份o分别加

标准液棕榈酸单甘油酯ktªÙ�ls u°�及油酸单甘

油酯ktªÙ�lls u°�o置于 ts°�具塞磨口试管中o

作为加标样品液o组分含量为 Χu∀ 再取每种样品液

各 s x°�置于 ts°�具塞磨口试管中作为被测样

品o组分含量为 Χt∀再取两种标准液各 s u°�o置于

ts°�具塞磨口试管中作为标准样品液o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kh l� kΧup ΧtlÙΧ

≅ tss计算o测试结果见表 t∀

表 �� 棕榈酸单甘油酯与油酸单甘油酯回收率测定

Ταβλε �� Ρ εχοϖερψ οφ P ονοSαλP ιτιν ανδ P ονοολειν

样品

�¤° ³̄¨

样品含量 添加量 测定量 回收率 平均值

� ²±·̈±· � §§̈ § �²̧ ±§ � ¦̈²¹ µ̈¼ � ¹ µ̈¤ª̈

k°ªl k°ªl k°ªl kh l kh l

Χς

kh l

棕榈酸单甘油酯 s t|tz s us s v{wx |y ws

� ²±²³¤̄°¬·¬± s t|tz s us s v{{x |{ ws |y vs t {

s t|tz s us s vz|| |w ts

油酸单甘油酯 s uxxv s us s wwyu |x wx

� ²±²²̄ ¬̈± s uxxv s us s wxsz |z zs |z {u u t

s uxxv s us s wxx| tss vs

� � � 精密度实验

平行测定样品 y次o棕榈酸单甘油酯与油酸单

甘油酯的变异系数见表 t∀ 精密度试验结果见表 u∀

表 � � 精密度实验k重量oh l

Ταβλε �� Ρ εσυλτσ οφ τεστ φορ Sρεχισιονkωτoh l

样品 �¤°³̄¨ t u v w x y Ρ Σ∆

棕榈酸单甘油酯

� ²±²³¤̄°¬·¬±

油酸单甘油酯

� ²±²²̄ ¬̈±

yqvv yqvx yqv| yqux yqvz yqtx tqv

{qwv {qvu {qxx {quu {qwz {qtu tq{

� � � 讨论

据文献�u 报道o对甘油脂肪酸酯进行测定o硅

烷化试剂应该用 tototovovov 六甲基二硅氨烷与

三甲基氯代硅烷o常温下放置 x∗ ts°¬±来完成硅烷

化反应∀由于我们无三甲基氯代硅烷o因此将方法改

为 |xε 水浴中放置 ts°¬±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o我们曾试用 �� vs及聚乙二醇

us� 柱o分离效果均不如 � � tz 柱好o最后选用

� � tz柱∀
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