	ICS  
	[bookmark: _GoBack][bookmark: ICS]     

	CCS  
	[bookmark: CSDN]     


	[bookmark: _Hlk26473981][bookmark: c1][image: ] 43


[bookmark: c2]湖南省地方标准
[bookmark: 文字1][bookmark: NSTD_CODE_F][bookmark: NSTD_CODE_B]DB 43/T XXXX—2025
[bookmark: OSTD_CODE]     


[bookmark: CSTD_NAME]
油菜籽中芥酸的测定 气相色谱法

[bookmark: ESTD_NAME]
Determination of erucic acid in rapeseed, Gas chromatography


[bookmark: 下拉1]
[bookmark: CMPLSH_DATE] 
[bookmark: 下拉2]
[bookmark: PLSH_DATE_Y][bookmark: PLSH_DATE_M][bookmark: PLSH_DATE_D]2025 - XX - XX发布
[bookmark: CROT_DATE_Y][bookmark: CROT_DATE_M][bookmark: CROT_DATE_D]2025 - XX - XX实施
[bookmark: fm]湖南省市场监督管理局  发布


Q/LB.□XXXXX-XXXX


2

[bookmark: BookMark1]目次
前言	1
1  范围	2
2  规范性引用文件	2
3  术语和定义	2
4  原理	2
5  试剂与材料	2
6  仪器和设备	3
7  分析步骤	3
8  结果计算	4
9  精密度	5
10  定量限	5
附录A（资料性）37种脂肪酸甲酯（浓度：1.0 mg/mL）标准品的气相色谱图	6
附录B（资料性）脂肪酸甲酯与脂肪酸的转化系数	7

DB 43/T XXXX—2025
DB 43/T XXXX—2025

4
[bookmark: _Toc157007958][bookmark: BookMark2]前言
[bookmark: _Hlk173302290]本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
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油菜籽中芥酸的测定                                       气相色谱法
[bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc157007959][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc17233325]范围
[bookmark: _Hlk173302223][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc17233326]本文件规定了气相色谱法测定油菜籽中芥酸的的原理、试剂与材料、仪器和设备、分析步骤、结果计算、精密度、定量限等内容。 
本文件适用于油菜籽中芥酸的测定。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc157007960][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB 5491 粮食、油料检验 扦样、分样法
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
[bookmark: _Toc157007961]术语和定义
3.1 芥酸 erucic acid
[bookmark: _Toc26986532]    油菜籽油中所含顺-13-二十二碳一烯酸，以所占脂肪酸组成的百分比表示。
[bookmark: _Toc157007962]原理
[bookmark: _Toc157007963]油菜籽经粉碎后，于索氏抽提器中用无水乙醚作溶剂提取脂肪，提取出的脂肪通过酯交换甲酯化，甲酯化完全后，用气相色谱氢火焰离子化检测器进行测定，面积归一化法定量。
试剂与材料
通用要求
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。
试剂
5.2.1 无水乙醚(C4H10O)。
5.2.2 正己烷(C6H14)：色谱纯。
5.2.3 甲醇(CH3OH)：色谱纯。
5.2.4 氢氧化钾(KOH)。
5.2.5 硫酸氢钠(NaHSO4)。
5.2.6 无水硫酸钠(Na2SO4)。
试剂配制
氢氧化钾-甲醇溶液（2 mol/L）：称取氢氧化钾13.1 g，用100 mL甲醇溶解，加入无水硫酸钠干燥，过滤，即得澄清溶液。
标准品
5.4.1 芥酸甲酯(CAS号：1120-34-9‌)：纯度≥99.5，或经国家认证并授予标准物质证书的标准物质。
5.4.2 37种脂肪酸甲酯：10 mg/mL，或经国家认证并授予标准物质证书的标准物质。
标准溶液配制
芥酸甲酯标准储备溶液(1.0 mg/mL)：准确称取0.0100 g（精确至0.0001 g）标准物质置于10 mL容量瓶中，用正己烷溶解并定容。于-10 ℃以下保存，有效期3个月。
芥酸甲酯标准工作溶液(0.02 mg/mL)：准确吸取芥酸甲酯标准储备溶液1.0 mL于50 mL容量瓶中，用正己烷稀释定容。于-10 ℃以下保存，有效期1个月。
37种脂肪酸甲酯标准工作溶液(1.0 mg/mL)：准确吸取37种脂肪酸甲酯液体标准物质1.00 mL 于10 mL容量瓶中，用正己烷稀释定容。于-10 ℃以下保存，有效期3个月。
[bookmark: _Toc157007964]仪器和设备
气相色谱仪：配有氢火焰离子化检测器(FID)。
索氏抽提器：带250 mL接收瓶。
分析天平：感量为0.01 g和0.0001 g。
高速粉碎机。
电热干燥箱：（103±2）℃。
恒温水浴锅：（75±2）℃。
高速涡旋混匀器。
容量瓶：10 mL和50 mL。
移液器或移液管：0.2 mL、1 mL和5 mL。
[bookmark: _Toc157007965]分析步骤
样品制备
7.1.1取样
按照GB 5491进行扦取和分样，分取去除杂质的净试样50 g装入具塞试剂瓶备用。
7.1.2研碎
用高速粉碎机将试样粉碎，当试样含水量高于10%时，在103 ℃±2 ℃电热干燥箱内干燥，使试样含水量在10%以下，再进行试样的粉碎。
脂肪提取
称取2 g~5 g(精确至0.000 1 g)粉碎试样，装入滤纸筒中，用脱脂棉封好后放入索氏抽提器内，立即进行油的浸出。用无水乙醚（5.2.1）在水温约（75±2）℃的水浴上抽提4 h，回收无水乙醚于接收瓶中，置于水浴温度不高于40℃的旋转蒸发仪内，减压蒸干无水乙醚，残留物作为脂肪试样备用。
脂肪酸甲酯制备
称取60 mg(精确至0.000 1 g)提取的脂肪试样，置于10 mL具塞比色管中，加入4 mL正己烷溶解试样，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，盖上玻璃塞涡旋混匀后静置至澄清，加入1 g硫酸氢钠（5.2.5），涡旋混匀，中和氢氧化钾。待盐沉淀后，取上层溶液过0.22 μm有机滤膜，待测。
气相色谱参考条件
气相色谱仪参考条件如下：
a）色谱柱：SPTM-2560毛细管柱（100 m×0.25 mm×0.20μm）或等效柱；
b）柱温度程序：初温120 ℃，保持3min；3 ℃/min升温至230 ℃保持10 min；5 ℃/min升温至235 ℃保持15 min，共65.67 min；
c）进样口温度：230 ℃；
d）检测器温度：250 ℃；
e）进样模式：分流模式，分流比50：1；
f）载气：高纯氮气，流速1.0 mL/min。
标样及试样测定
7.5.1标准溶液的测定
按照7.4的气相色谱参考条件，将气相色谱仪调至最佳工作状态，将芥酸甲酯标准工作溶液（5.5.2）及37种脂肪酸甲酯标准工作溶液（5.5.3）分别注入气相色谱仪中，测定相应的峰面积。以保留时间定性，色谱峰峰面积定量。37种脂肪酸甲酯标准品气相色谱图参见附录A。
7.5.2试样溶液的测定
按照7.4的气相色谱参考条件，将气相色谱仪调至最佳工作状态，将试样测定液注入气相色谱仪中，测定相应的峰面积。以保留时间定性，色谱峰峰面积定量。
8 结果计算
[bookmark: _Toc157007967]试样中芥酸含量以芥酸占总脂肪酸的百分比Y 表示，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芥酸的含量：

    ……………          ………………………    (1)
式中：
Y  ———试样中芥酸的含量，以芥酸占总脂肪酸的百分比表示，%；
A  ———试样测定液中芥酸的峰面积；
ASi   ———试样测定液中各脂肪酸甲酯的峰面积；
∑ASi   ———试样测定液中各脂肪酸甲酯的峰面积之和；
FFAMEi-FAi  ———脂肪酸甲酯i转化成脂肪酸的系数，转换系数参见附录B；
0.960 2  ———芥酸甲酯转化成芥酸的系数。
计算结果以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，计算结果保留三位有效数字。
9 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%。
[bookmark: _Toc157007968]10  定量限
方法的定量限为0.0013%。
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[bookmark: _Toc157007969]
37种脂肪酸甲酯（资料性）
37种脂肪酸甲酯标准品的气相色谱图
图A.1给出了37种脂肪酸甲酯（浓度：1.0 mg/mL）标准品气相色谱图。
[image: b536c2d10c89efb4a51fd6ffceff807e]
说明：
图中1~37分别对应以下:1/丁酸甲酯，2/己酸甲酯，3/辛酸甲酯，4/葵酸甲酯，5/十一烷酸甲酯，6/十二烷酸甲酯，7/十三烷酸甲酯，8/肉豆蔻酸甲酯，9/肉豆蔻油酸甲酯，10/十五烷酸甲酯，11/十五碳烯酸甲酯，12/棕榈酸甲酯，13/棕榈油酸甲酯，14/十七烷酸甲酯，15/十七碳一烯酸甲酯，16/硬脂酸甲酯，17/反式油酸甲酯，18/油酸甲酯，19/反式亚油酸甲酯，20/亚油酸甲酯，21/花生酸甲酯，22/r-亚麻酸甲酯，23/二十碳一烯酸甲酯，24/a-亚麻酸甲酯，25/二十一烷酸甲酯，26/二十碳二烯酸甲酯，27/山嵛酸甲酯，28/二十碳三烯酸甲酯，29/芥酸甲酯，30/二十碳三烯酸甲酯，31/二十三烷酸甲酯，32/ARA甲酯，33/二十二碳二烯酸甲酯，34/二十四烷酸甲酯，35/EPA甲酯，36/二十四碳一烯酸甲酯，37/DHA甲酯。
图 A.1 37种脂肪酸甲酯（浓度：1.0 mg/mL）标准品气相色谱图
















脂肪酸甲酯与脂肪酸之间的转化系数（资料性）
脂肪酸甲酯与脂肪酸之间的转化系数见表B.1。
表B.1给出了37种脂肪酸甲酯与脂肪酸之间的转化系数。
	序号
	脂肪酸甲酯
	脂肪酸简称
	FFAME-FA

	1
	丁酸甲酯
	C4:0
	0.8627

	2
	己酸甲酯
	C6:0
	0.8923

	3
	辛酸甲酯
	C8:0
	0.9114

	4
	葵酸甲酯
	C10:0
	0.9247

	5
	十一碳酸甲酯（十一烷酸甲酯）
	C11:0
	0.9300

	6
	十二碳酸甲酯（十二烷酸甲酯）
	C12:0
	0.9346

	7
	十三碳酸甲酯（十三烷酸甲酯）
	C13:0
	0.9386

	8
	十四碳酸甲酯（肉豆蔻酸甲酯）
	C14:0
	0.9421

	9
	顺-9-十四碳一烯酸甲酯（肉豆蔻油酸甲酯）
	C14:1
	0.9417

	10
	十五碳酸甲酯（十五烷酸甲酯）
	C15:0
	0.9453

	11
	顺-10-十五碳一烯酸甲酯（十五碳一烯酸甲酯）
	C15:1
	0.9449

	12
	十六碳酸甲酯（棕榈酸甲酯）
	C16:0
	0.9481

	13
	顺-9-十六碳一烯酸甲酯（棕榈油酸甲酯）
	C16:1
	0.9477

	14
	十七碳酸甲酯（十七烷酸甲酯）
	C17:0
	0.9507

	15
	顺-10-十七碳一烯酸甲酯（十七碳一烯酸甲酯）
	C17:1
	0.9503

	16
	十八碳酸甲酯（硬脂酸甲酯）
	C18:0
	0.9530

	17
	反-9-十八碳一烯酸甲酯（反式油酸甲酯）
	C18:1n9t
	0.9527

	18
	顺-9-十八碳一烯酸甲酯（油酸甲酯）
	C18:1n9c
	0.9527

	19
	反,反-9,12-十八碳二烯酸甲酯（反式亚油酸甲酯）
	C18:2n6t
	0.9524

	20
	顺,顺-9,12-十八碳二烯酸甲酯（亚油酸甲酯）
	C18:2n6c
	0.9524

	21
	二十碳酸甲酯（花生酸甲酯）
	C20:0
	0.9570

	22
	顺,顺,顺-6,9,12-十八碳三烯酸甲酯（r-亚麻酸甲酯）
	C18:3n6
	0.9520

	23
	顺-11-二十碳一烯酸甲酯（二十碳一烯酸甲酯）
	C20:1
	0.9568

	24
	顺,顺,顺-9,12,15-十八碳三烯酸甲酯（a-亚麻酸甲酯）
	C18:3n3
	0.9520

	25
	二十一碳酸甲酯（二十一烷酸甲酯）
	C21:0
	0.9588

	26
	顺,顺-11,14-二十碳二烯酸甲酯（二十碳二烯酸甲酯）
	C20:2
	0.9565

	27
	二十二碳酸甲酯（山嵛酸甲酯）
	C22:0
	0.9604

	28
	顺,顺,顺-8,11,14-二十碳三烯酸甲酯（二十碳三烯酸甲酯）
	C20:3n6
	0.9562

	29
	顺-13-二十二碳一烯酸甲酯（芥酸甲酯）
	C22:1n9
	0.9602

	30
	顺11,14,17-二十碳三烯酸甲酯（二十碳三烯酸甲酯）
	C20:3n3
	0.9562

	31
	顺-5,8,11,14-二十碳四烯酸甲酯（二十三烷酸甲酯）
	C20:4n6
	0.9560

	32
	二十三碳酸甲酯（ARA甲酯）
	C23:0
	0.9619

	33
	顺13,16-二十二碳二烯酸甲酯（二十二碳二烯酸甲酯）
	C22:2
	0.9600

	34
	二十四碳酸甲酯（二十四烷酸甲酯）
	C24:0
	0.9633

	35
	顺-5,8,11,14,17-二十碳五烯酸甲酯（EPA甲酯）
	C20:5n3
	0.9557

	36
	顺-15-二十四碳一烯酸甲酯（二十四碳一烯酸甲酯）
	C24:1
	0.9632

	37
	顺-4,7,10,13,16,19-二十二碳六烯酸甲酯（DHA甲酯）
	C22:6n3
	0.9590

	注:FFAME-FA———脂肪酸甲酯转换成脂肪酸的转换系数。
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