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游离脂肪酸( C
4一 C

l l

)的直接进样色谱分析

华 东

( 化 工 系 )

在气相色谱法分析游离脂肪酸时
,

常用的方法是首先制备成甲醋等衍生物 [`
, “ 〕,

或利 用

高分子聚合物微珠固体固定相及微填充柱等技术来分析C
,以下低级游离脂肪酸 l3[ ` 151

。

衍 生

物的方法不但手续复杂
,

而且往往带来样品的失真
,

固体固定相的重现性较差
,

分析时间长
,

谱带严重增宽的弊病
。

本试验用直接进样气液色谱法
,

制备了高性能的分离柱
。

免去了以往

对样品所必须的前处理过程
,

整个分析时间仅为 6 分钟
,

而且重现性较好
,

达到了基线分离

(最小分离度为R = 1
.

5 4 )
。

适合于精细化工和食品分析中的脂肪酸分析
,

特别适 用 于一些化

工厂的塔前工业流程控制分析
。

一
、

仪器及色谱操作条件

)] 1 0 3型气相层析仪 上海分析器仪厂生产
,

程序 升温
,

F I D检测

2) 微量注射器 (5 时 ) 上海医用激光仪器厂生产

3 ) 色谱柱 3 % O V一 1 7 / G
a s e

h
r o m

。

Q ` 1 0 0~ 1 2 o m e s h
,

fd = 0
.

4 e m
,

L = l o o e m

4) 层析柱温度 起始 1 00 ℃
,

以每分钟 20 ℃的速率升至 2 00 ℃

5) 气化室温度 3 50 ℃

6) 检测器温度 2 50 ℃

7 ) 气体流速 N : = z s m l/ m i n (柱前 ) H
Z = 6 o m l / m i n 0

2 = 3 0 0 m l / nr i n

8) 记录仪量程 s m V

9) 放大仪器灵敏度
“ 105

”
档

1 0 )信号衰减 ( A t t e n o a t i o n
) 8

1 1 )记录纸速 1 6 m nt / m i n

1 2 ) 进样体积 0
.

2 5协1

二
、

固定液的选择和涂溃

1
.

选择合适的固定液

游离脂肪酸气相色谱分析的关键是选择合适的固定相
。

从国外文献报道 看
,

常 用 的 有

10 % P E G一 60 00 ; 25 % F A L
一

M ; 10 %二甘醇己二酸醋 + 10 % H 3 P O “ 20 %己二酸新戊醇 聚

醋 ( N P G A ) 十 2 % H 3 P。 `
等

。

这几种都属于中等极性固定液
,

它们对游离脂肪酸的保留都 较

强
,

虽然大多加有 H 3P O `
作为色谱减尾剂

,

但还是导致谱带的严重增宽
,

达不到完全分离的

本文 1 9 8 5 年 5 月 7 日收到
。
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目的
。

本试验通过摸索
,

选择O V
一

17 作为固定液
。

以下试用典型的 P E G一 6 0 0 0
,

N P G A 与O V

一 17 三种固定液的M o R e

” ol de 常数来说明它们间的差异
。

表 1 三种固定 ;

共毅
。

固 定 液
一

\

~ 之飞
X ,

S ,

5 1 2

4 3 8

2 0 2

月了O自八O叮̀八匕月任二JA
一n乙P E G一 6 0 0 0

N P G A

3 2 2

2 3 4

5 4 0

4 2 5

O V一 1 7 1 1 9 1 5 8

3 6 9

3 1 2

1 6 2

从表 1可看出
,

游离脂肪酸在弱极性的 O V一 17 柱上的保留要比 P E G一 60 00
,

N P G A 等

固定液小得多
,

这样就可以降低组分的分配系数
,

提高相对挥发度
。

根据这一依据
,

选择了

O V一 17 作为固定液
,

配合较少的涂债量 (3 % )和表面催化吸附性能很小的担体
,

来达到快速
、

有率的分离目的
,

获得了对称的谱带
,

避免了使用其它固定液时所带来的扩张以至不出峰的

缺点
。

2
.

固定液的涂溃

在以较少的涂溃量涂渍时
,

对担体和涂溃方法的要求较高
。

本试验采用了同类型中最好

的担体G as C h or m Q
,

由于它具有颗粒小
,

重视性好
,

表面均匀
,

特别是催化吸附性能最

小的特点
。

所以对分离游离脂肪这共的强极性物品能获得较为满意的结果
。

含

为了获得均匀的固定相
,

提高柱子的有较塔片数
,

本试验采用了回流法进行涂渍
,

并且

控制比较低的溶剂挥发速度
。

从色谱图的峰形来看
,

结果较满意
。

三
、

图 谱 及 数 据

在上述色谱操作条件下
,

进样某化工厂的待分馏游离脂肪酸混合样品
,

获得如图 1所示

的谱图
。

运用色谱内加法及碳数规律定性
,

得知其中
:

峰 ( 1) 一正丁酸

峰 (2 )一正戊酸

峰 (3 )一正已酸

峰 (4 )一正庚酸

峰 ( 5) 一正辛酸

峰 (6 )一正壬酸

峰 ( 7) 一正癸酸

峰 (8 )一十一烷酸

运用色谱面积归一化法计算各组分的百分含量
,

重复 9 次
,

数据列表 2
,

其中最大相对

偏差簇 0
.

07 3
,

最大均方差簇 0
.

3 7 4。
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图 1 C 4
~ C

l ,
游离脂肪 酸混合样 色语 图

表 2

, 芍

重复进样平行数据

次
’

1’’’
” ’ `

!
”

君之
66666 777 888

八00口八01认J内QD口O口九匕J任刀任行了八0lbOU.

……
ù日ù内01卜心n乙月任OUǎ匕

1上O自,自曰上

.........,.......,

…
......, ..

ó匕J任一bQU
J .土OUn乙内01勺ùb八匕O。6月任.

……
n甘61勺O口

J住OUù吕
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........月月...,.月..,月.毛..

002nj月任QJ月任,̀内匕Rù二口八jl卜口八匕竹了
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1上八̀ǹ1占

扮
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.
Rg
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四
、

结 论 与 讨 论

1) 作为一种分析手段
,

要求快速
、

准确
、

简单
。

本试验通过选择合适的固定相和采用

直接进样分析系统
,

基本上达到了这一要求

2) 利用先进的定量工具和方法
,

可以降低人为的测量误差
,

进一步提高分析结果的准

确性

3) 由于高于十二烷酸的游离脂肪酸的沸点极高
,

不能瞬时定量气化
,

且有些在沸点时
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热不稳定
,

故此方法不适用于 C : : 以上的游离脂肪酸分析
,

但对 C ` 以下的游离脂肪酸同样有

效
。

4) 通过选择合适的固定液及配合较少的涂溃量和高性能的担体
,

可指望仅对样品进行

简单的提取或富集过程来解决食品及轻化工行业中的许多强极性
、

高沸点化合物的快速直接

分析
。
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