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快速制备脂肪酸甲醋用干

气相色谱分析
’

黄 志 斌 李淡 秋

(上海水产大学 )

组 某 在不需从原料中提取脂质
,

而直接将磨碎原料中的脂质皂化
、

甲脂化后
,

进行气相

色谱的脂肪酸分析测定
。

这种方法与通常采用的先提脂质再行甲酣化的方法进行了 比较
,

结

果表阴
,

分析测定的数据与替通法极为一致
,

其优点是快速
、

操作方便
、

节省药品 ; 即使样品

很少
,

用普通祛不易提取脂质时
,

此法也能顺利地完成分析工作
。

关链词 快速制备
,

脂肪酸甲酣
,

气相色谱分析

脂肪酸在脂质中主要含存于甘油偏
、

磷脂
、

固醉醋和蜡等成分中
。

如要测定各个成分

内的脂肪酸
,

就需要先 自样品将脂质提取
,

再用薄层层析法将各类脂质分离
,

最后分别测

定不 同脂质的脂肪酸组成卿
。

但在多数情况下
,

只藉测定全部脂质中的脂肪酸
,

譬如鱼肉

脂质的脂肪酸组成就是将全部脂质进行皂化
、

甲醋化
,

最后进行气相色谱分析
。

水产品脂肪酸组成的分析
,

通常是按照 B l咭h-- D ” r 〔 , “的方法
,

在常握条件下用溶剂

将脂质 自样品中提取
,

再用 L
.

D
.

M et 、 l fe 等人
『习 ,的三氟化现催化法将脂肪酸甲酿化后

进行气相色谱分析
。

1 986 年黄志斌在美国罗德岛大学食品科学系从事脂肪酸 的研究 工

作时
〔” ,

最初是采用经该系脂肪酸实验室改进的 L
.

D
.

M “ 饱 l fe 法
。

鉴于气相色谱测定

的脂肪酸是相对含量
,

尝试将磨碎的样品直接进行皂化和 甲醋化
,

取得了满意的结果
,

被

该实验室所肯定
。

但由于时间所限
,

未能进行多种祥品的试验
。

回国后对新鲜的鱼肉
、

鱼

内脏
、

鱼肝
、

鱼卵和干制品用直接法和原法进行了比较试验
。

结果表明
,

直接法可以代替

原法进行脂肪酸的分析测定
。

材 料 与 方 法

一
、

原材料来派

所用鲜鱼和虾干都购自上海市场
。

脂肪酸标准和固定相 sP
一

23 助 购自美国 S u钾 leo I N .C

二
、

脂肪酸甲醋的制备

本校本科毕业生张为民 和朱先衰参加部分分析工作
。

收稿年月
: 1 9 8 9 年 8 月

,

同年 9 月修改
。

(1 ) 黄志斌等
,

1 0的
。

将鱼油中的 剑卜习多不饱和脂肪酸转移到鸡蛋中的研究
,

曾作为交流论文在中国水产

学会第四次全国会员代表大会受学术年会分组会上宣读
。
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原法是按照 lB i g h戎吵
e r 和 L

.

D
.

M的 , 1介 改反法进行甲南化
。

直接法是称取匀浆化的样品 1一 2克 (约含脂质。
,

1~ 。
.

2克 )于具有聚四氟乙烯盖衬的硬质玻璃试管

< T e ir o n t .u 悦 )中
,

加 4 毫升 。
甲

乙N 氢氧化钾甲醉溶液
,

充抓
,

旋紧管盖
,

里沸水浴中 10 分钟
,

取出
。

待冷

后加 5 毫升三氟化硼甲醇溶液 (或乙醚溶液 ]
,

充氮
,

继续置沸水浴中 6 分钟
,

取出
.

待冷后加 1产招 毫升

石油醚
,

振荡
,

使脂肪酸甲酣转入醚层
,

离心
,

用吸管细心地吸取石油醚溶液
,

转移到梨形瓶中
,

在旋转蒸

岌器上减压浓缩到所需浓度
,

即可进行气相色谱分析
。

三
、

气相色谱分析条件

气相色谱仅
:

日立 6 63一加 型气相色谱仪
,

连接日立 83 3 型微处理机
。

检测器
:

氢少焰离子化检测器
。

色谱枉
:

玻璃填充色谱枉争2
.

0毫米 / 2 来
`

固定相
:

10 男 S P 犯习3。
,

1 00/ 卿 目 C h功m 。肠 .lb
一

W A w
。

氮气流速 50 毫升 /分
,

氢气压力 。
.

7 公斤 ,厘米
, ,

空气压力 。
.

7 么斤 I厘彩
。

柱温 1的℃
,

检测器 2 50
“
C

,

气化室肠。℃

结 果 与 讨 论

1
.

如所周知
,

影响气相色谱分析结果的因素既多又敏感
,

另方面脂肪酸的测定结果

表示为相对百分含量
,

因而数据不易稳定
。

从表 1 中的数据可以看出
,

不论是新鲜鱼的

肉
、

内脏
、

肝
、

卵或干制品
,

两种方法所得的结果是相当接近的
。

表 1 几种样品的脂肪酸组织 ( 形 ,
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从图 I 和图 2 绍鱼肝脂质的脂肪酸分析图谱可以看出
,

两种方法的结果是令人满

为了检验两法结果的差异性
,

我们用始鱼内脏各做了 5 次实验 ( 表 2 )
。

将所获数
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图 1绷鱼肝脂质的脂肪酸图谱 (直接法 )
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图 2绍鱼肝脂质的脂肪酸图带 (原法 )
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表 2 两种方法对蛤鱼内脏脂肪彼组成重复分析的结果 ( 绍 )
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据按下面 ` 检验公式计算
,

然后进行判断
。

: _

卜 , ,飞汤丁
. ` ;舀

一
止 矛

一
州,

一一召 V 场 + 、
召 = 迎

, , 司
, 十 习 ( , :

孵九 , 十 朴 : 一 2

式中
: 二沼

一
为直接法和原法侧定的各个脂肪酸含量的算术平均值 ,

外 , ,

、

— 两法各测定的次数 ,

“ , 十 、 一 2

— 自由度 ,

从两法所测各种脂肪酸含量的计算结果表明 t < .0t
。。 ,

即两法差别不显著
。

`
.

采用原法制备脂肪酸甲酸约盛 1小才
,

而直接法仅浦 25 分钟
。

5
.

在分析干制品时
,

调入的水量及样品磨碎程度至关重要
,

将水分调节到 80 % 左右
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进行均浆
,

能取得满意的结果
。

6
.

对于数派很少
,

或者含脂盈极徽
,

形态特殊的样品
,

用原法不易提取其中的脂质

时
,

采用直接法也能顺利地完成分析工作
,

因为样品微粒是在隔氧和加热的条件下与试剂

作用
,

即使时间短暂
,

反应也能达到完全
。
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