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前  言

  本标准代替GB/T5009.202—2003《食用植物油煎炸过程中的极性组分(PC)的测定》。
本标准与GB/T5009.202—2003相比,主要变化如下:
———标准名称改为“食品安全国家标准 食用油中极性组分(PC)的测定”;
———修改了检测范围;
———增加了制备型快速柱层析法为第一法;
———对原有的柱层析法进行了修改,并作为第二法。
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食品安全国家标准

食用油中极性组分(PC)的测定

1 范围

本标准规定了食用动植物油脂中极性组分(PC)的测定方法。
本标准适用于各类食用动植物油脂中的极性组分(PC)含量的测定。

第一法 制备型快速柱层析法

2 原理

通过制备型快速柱层析技术的分离,油脂试样被分为非极性组分和极性组分两部分,其中非极性组

分首先被洗脱并蒸干溶剂后称重,油脂试样扣除非极性组分的剩余部分即为极性组分。

3 试剂和材料

注:除非另有说明,本方法所用试剂均为分析纯,水为GB/T6682规定的一级水。

3.1 试剂

3.1.1 乙醚(C4H10O),使用前在低温环境中放置数小时,使其温度控制在10℃~18℃之间。

3.1.2 石油醚,30℃~60℃沸程,使用前在低温环境中放置数小时,使其温度控制在10℃~18℃
之间。

3.1.3 丙酮(C3H6O),使用前在低温环境中放置数小时,使其温度在10℃~18℃之间。

3.1.4 三氯甲烷(CHCl3)。

3.1.5 冰醋酸(C2H4O2)。

3.1.6 95%乙醇(C2H6O)。

3.1.7 磷钼酸(H3PO4·12MoO3·24H2O)。

3.1.8 无水硫酸钠(Na2SO4),在105℃~110℃条件下充分烘干,然后装入密闭容器冷却并保存。

3.2 试剂配制

3.2.1 非极性组分洗脱液:石油醚+乙醚=87+13,870mL的石油醚中加入130mL的乙醚,充分混

匀,用时现配。

3.2.2 极性组分洗脱液:丙酮+乙醚=40+60,600mL的乙醚中加入400mL的丙酮,充分混匀,用时

现配。

3.2.3 薄层色谱展开剂:石油醚+乙醚+冰醋酸=70+30+2,70mL的石油醚中加入30mL的乙醚和

2mL的冰醋酸,充分混匀,用时现配。

3.2.4 薄层色谱显色剂:首先将100g的磷钼酸固体先完全溶解于适量的95%乙醇中,然后再用95%
乙醇稀释至1L,最后分装入喷雾瓶中。



GB5009.202—2016

2    

3.3 材料

3.3.1 食用油极性组分快速分离制备色谱柱:内填装20g粒径为40μm~60μm的无定形活化硅胶,
柱内径2.6cm,柱体长10.4cm(不含两端柱头),柱外壳为聚丙烯制成,铝箔密封包装。

3.3.2 薄层色谱层析板:长200mm、宽100mm的玻璃板,上涂一层0.21mm~0.27mm厚的硅胶60
(粒径为10μm~12μm;孔体积0.74mL/g~0.84mL/g;比表面积480m2/g~540m2/g)或其他等效

硅胶,且不含任何的荧光指示剂。

3.3.3 薄层色谱点样毛细管:长100mm,内径0.3mm。

4 仪器和设备

4.1 500mL圆底或平底烧瓶,标准磨口。

4.2 食用油极性组分制备型快速柱层析系统:配置二元无阀计量泵、紫外检测器、全自动二维馏分收集

器、实时监测系统和溶剂温度控制系统。

4.3 旋转蒸发仪。

4.4 天平:感量至少达到0.001g。

4.5 真空恒温干燥箱。

4.6 恒温干燥箱。

4.7 玻璃干燥器(内装有变色硅胶干燥剂)。

4.8 薄层色谱玻璃层析缸,能与薄层色谱板(3.3.2)配套。

4.9 10mL玻璃烧杯。

4.10 10mL一次性塑料注射器。

4.11 1000mL小口玻璃收集瓶。

5 分析步骤

5.1 试样制备

5.1.1 除杂质

作为试样的样品应为液态、澄清、无沉淀并充分混匀。如果样品不澄清、有沉淀,则应将油脂置于

50℃的恒温干燥箱内,将油脂的温度加热至50℃并充分振摇以熔化可能的油脂结晶。若此时油脂样

品变为澄清、无沉淀,则可作为试样,否则应将油脂置于50℃的恒温干燥箱内,用滤纸过滤不溶性的杂

质,取过滤后的澄清液体油脂作为试样,为防止油脂氧化,过滤过程应尽快完成。
对于凝固点高于50℃或含有凝固点高于50℃油脂成分的样品,则应将油脂置于比其凝固点高

10℃左右的恒温干燥箱内,将油脂加热并充分振摇以熔化可能的油脂结晶。若还需过滤,则将油脂置

于比其凝固点高10℃左右的恒温干燥箱内,用滤纸过滤不溶性的杂质,取过滤后的澄清液体油脂作为

试样,为防止油脂氧化,过滤过程应尽快完成。

5.1.2 干燥脱水

若油脂中含有水分,则通过5.1.1的处理后仍旧无法达到澄清,应进行干燥脱水。对于室温下为液

态、无明显结晶或凝固现象的油脂,以及经过5.1.1的处理并冷却至室温后为液态、无明显结晶或凝固

现象的油脂,可按每10g油脂加入1g~2g无水硫酸钠的比例加入无水硫酸钠,并充分搅拌混合吸附

脱水,然后用滤纸过滤,取过滤后的澄清液体油脂作为试样。
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对于室温下有结晶或凝固现象的油脂,以及经过5.1.1的处理并冷却至室温后有明显结晶或凝固

现象的油脂,可将油脂样品用适量的石油醚完全溶解后再用无水硫酸钠吸附脱水,然后滤纸过滤收集滤

液,将滤液置于水浴温度不高于45℃的旋转蒸发仪内,负压条件下,将其中的溶剂旋转蒸干,取残留的

澄清液体油脂作为试样。

5.2 快速分离制备色谱柱的活化

以非极性组分洗脱液为流动相对制备型快速柱层析系统的流动相管路进行润洗,排尽流动相管路

内的气体。取1支食用油极性组分快速分离制备色谱柱,连接入制备型快速柱层析系统的流动相管路,
以非极性组分洗脱液为流动相,25mL/min的流速冲洗快速分离制备色谱柱10min,使快速分离制备

色谱柱完全被溶剂所浸润,弃去冲洗液。

5.3 非极性组分的分离

取1只干净的10mL玻璃烧杯,准确称取1g(精确到0.001g)的油脂样品(m)(5.1),然后用5mL
的石油醚将油脂样品充分溶解,成为上样液。将快速分离制备色谱柱的上端与流动相管路断开,用1支

干净的10mL一次性塑料注射器吸取全部上样液后,快速注射入快速分离制备色谱柱的上端入口处,
再用3mL的石油醚洗涤10mL玻璃烧杯内残留的上样液,洗涤液也用同一支10mL一次性塑料注射

器全部吸取后,注射入快速分离制备色谱柱的上端入口处,再将快速分离制备色谱柱的上端与流动相管

路连接,按以下参数进行非极性组分的分离:

a) 流动相:非极性组分洗脱液;

b) 流动相流速:25mL/min;
c) 部分收集器:以1000mL小口玻璃收集瓶为收集容器,从洗脱开始以全收集模式进行收集;

d) 紫外检测器监测波长:200nm;
e) 启用实时监测系统,获得洗脱色谱图;

f) 溶剂温度控制系统温度:10℃;

g) 洗脱时间:11min。
进行制备型快速柱层析操作时,实验的环境温度应不高于25℃。

5.4 非极性组分的收集、浓缩和定量

取1个干净的500mL烧瓶放入103℃±2℃的恒温干燥箱内,烘1h左右,然后取出立即放入玻

璃干燥器内冷却至室温,然后称重(m0,精确至0.001g)。根据5.3分离操作所获得的实时监测数据,非
极性组分最大的色谱峰的结束时间点应控制在4.5min~6.8min区间内(如附录A所示),此时将洗脱

时间区间为0min~11min内所有收集的洗脱液(1000mL小口玻璃收集瓶内)倒入此500mL圆底烧

瓶内。
然后将此装有收集洗脱液的500mL烧瓶置于水浴温度为60℃的旋转蒸发仪内,常压条件下,将

其中的溶剂大部分蒸发,然后再在负压条件下,将剩余少量溶剂旋转蒸发至近干,取出该烧瓶并擦干烧

瓶外壁的水。然后将此500mL烧瓶放入40℃的真空恒温干燥箱,在0.1MPa的负压条件下,烘
20min~30min,结束后放入玻璃干燥器内冷却至室温,然后称重(m1,精确至0.001g),(m1-m0)即为

非极性组分的质量。
若需收集极性组分,可按照附录B中的B.1进行。获得的非极性组分和极性组分的分离效果应按

照附录B中的B.2进行验证。

6 分析结果的表述

油脂试样中极性组分的含量按式(1)计算:
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X =100%-
(m1-m0)

m ×100% …………………………(1)

  式中:

X ———油脂样品的极性组分含量,%;

m0———空白500mL烧瓶的质量,单位为克(g);

m1———蒸干溶剂后,装有非极性组分的500mL烧瓶的总质量,单位为克(g);

m ———油脂样品称样量,单位为克(g)。
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,保留至小数点后1位。

7 精密度

当极性组分含量≤20%时,在重复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15%;当极性组分含量>20%时,在重复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%。

第二法 柱层析法

8 原理

通过柱层析技术的分离,油脂试样被分为非极性组分和极性组分两部分,其中非极性组分首先被洗

脱并蒸干溶剂后称重,油脂试样扣除非极性组分的剩余部分即为极性组分。

9 试剂和材料

除非另有说明,本方法所用试剂均为分析纯,水为GB/T6682规定的一级水。

9.1 试剂

9.1.1 柱层析吸附剂:硅胶60,SiO2,粒径为0.063mm~0.200mm的无定形硅胶;平均孔径6nm;孔
体积0.74mL/g~0.84mL/g;比表面积480m2/g~540m2/g;pH6.5~7.5,水分含量4.4%~5.4%。

9.1.2 海砂,化学纯。

9.2 试剂配制

9.2.1 非极性组分洗脱液:同3.2.1。

9.2.2 薄层色谱展开剂:同3.2.3。

9.2.3 薄层色谱显色剂:同3.2.4。

9.3 材料

薄层色谱层析板:同3.3.2。

10 仪器和设备

10.1 玻璃层析柱:内径21mm,长450mm,下部有聚四氟乙烯活塞阀门,活塞阀门上部的层析柱内部

具有一层砂芯筛板,且该层砂芯筛板能有效阻止吸附剂(9.1.1)下漏出层析柱,且当竖直加入20mL的



GB5009.202—2016

5    

石油醚后,将活塞阀门开至最大,所有石油醚在2.5min内流尽。

10.2 250mL圆底烧瓶或平底烧瓶:带标准磨口。

11 分析步骤

11.1 试样制备

同5.1。

11.2 装柱

用一个烧杯,准确称取25g硅胶60,再倒入80mL的非极性洗脱液,通过搅拌使硅胶悬浮于非极

性洗脱液内。然后立即通过一个漏斗将此硅胶悬浮液倒入已垂直放置的玻璃层析柱内,最后用适量非

极性洗脱液洗涤此烧杯,以使硅胶全部转移入玻璃层析柱。
打开玻璃层析柱下端的活塞阀门,放出层析柱内的洗脱液,直到层析柱内洗脱液的液面比沉降的硅

胶的顶端高100mm,关闭活塞阀门,其间轻敲层析柱使硅胶沉降面水平。
再通过漏斗向玻璃层析柱内加入4g海砂,再次打开玻璃层析柱下端的活塞阀门,放出层析柱内的

洗脱液,直到洗脱液的液面低于海砂沉降层顶部10mm以内。
弃去所有在层析柱装柱过程中所流出的洗脱液。

11.3 柱层析分离制备

11.3.1 用一个50mL的玻璃烧杯准确称取2.4g~2.6g(精确至0.001g)的制备好的油脂样品(11.1)。
向称量的样品中加入20mL的非极性洗脱液,并微微加热使样品完全溶解。然后冷却至室温,并用非

极性洗脱液定容至50mL。

11.3.2 取一个干净的250mL烧瓶,先在103℃±2℃的恒温干燥箱中烘1h,再取出置于干燥器内冷

却至室温,然后称重(m0,精确至0.001g)。再将此250mL烧瓶放置于装填的玻璃层析柱(11.2)正下

方,正对着洗脱液的流出口,以收集洗脱液。

11.3.3 用一个移液管准确移取20mL的样品溶液(11.3.1)入装填的玻璃层析柱内,其间应避免样品溶

液扰乱层析柱顶部海沙层。打开玻璃层析柱下端的活塞阀门,放出层析柱内的洗脱液,直到层析柱内洗

脱液的液面下降至海砂层的顶部。其间收集流出的洗脱液于下方的250mL烧瓶(其中含有非极性组

分)。

11.3.4 分2~3次向玻璃层析柱内加入总共200mL的非极性洗脱液,以继续洗脱非极性组分,收集全

部洗脱液于同一个250mL烧瓶,其间调节玻璃层析柱下端的活塞阀门,使这200mL的洗脱液在

80min~90min的时间内全部通过玻璃层析柱。
洗脱结束后,用一个移液管或滴管吸取非极性洗脱液冲洗玻璃层析柱下端的溶剂出口处所黏附的

物质,冲洗液也合并入同一个250mL烧瓶。

11.3.5 在按照11.3.3和11.3.4的操作完成后,应立刻再用150mL的乙醚洗脱被层析柱吸附的极性组

分,洗脱液收集于另一个250mL烧瓶内。洗脱结束后弃去玻璃层析柱内的硅胶。

11.3.6 将装有非极性组分洗脱液的250mL圆底烧瓶置于水浴温度为60℃的旋转蒸发仪内,常压条

件下,将其中的溶剂大部分蒸发,然后再在负压条件下,将剩余少量溶剂旋转蒸发至近干,取出该烧瓶并

擦干烧瓶外壁的水。然后将此250mL圆底烧瓶放入40℃的真空恒温干燥箱,在0.1MPa的负压条件

下,烘20min~30min,结束后放入玻璃干燥器内冷却至室温,其残留物即为非极性组分,然后称重

(m1,精确至0.001g),(m1-m0)即为非极性组分的质量。

11.3.7 将装有极性组分洗脱液的250mL圆底烧瓶置于水浴温度为60℃的旋转蒸发仪内,常压条件

下,将其中的溶剂大部分蒸发,然后再在负压条件下,将剩余少量溶剂旋转蒸发至近干,取出该烧瓶并擦
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干烧瓶外壁的水。然后将此250mL圆底烧瓶放入40℃的真空恒温干燥箱,在0.1MPa的负压条件

下,烘20min~30min,结束后放入玻璃干燥器内冷却至室温。

11.3.8 按照附录C的要求对分离制备的非极性组分(11.3.6)和极性组分(11.3.7)的分离效果进行

验证。
进行柱层析操作时,实验的环境温度应不高于25℃。

12 分析结果的表述

油脂试样中极性组分的含量按式(2)计算:

X =100%-
m1-m0

m ×100% …………………………(2)

  式中:

X ———油脂样品的极性组分含量,%;

m0———空白250mL烧瓶的质量,单位为克(g);

m1———蒸干溶剂后,250mL烧瓶和非极性组分的总质量,单位为克(g);

m ———上样检测的油脂样品的质量,即20mL的样品溶液所代表的油脂样品的质量,若按照本标

准操作,则为油脂样品称样量的2/5,单位为克(g)。
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,保留至小数点后1位。

13 精密度

当极性组分含量≤20%时,在重复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15%;当极性组分含量>20%时,在重复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%。
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附 录 A
非极性组分和极性组分制备型快速柱层析分离的典型色谱图

  非极性组分和极性组分制备型快速柱层析分离的典型色谱图见图A.1。

图 A.1 非极性组分和极性组分制备型快速柱层析分离的典型色谱图
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附 录 B
制备型快速柱层析法的极性组分和非极性组分分离效果的薄层色谱验证

B.1 极性组分和非极性组分的薄层色谱图

见图B.1。

B.2 极性组分的洗脱

若需洗脱极性组分,在完成5.3的操作后,立即对吸附有极性组分的快速分离制备色谱柱进行进一

步的洗脱处理,具体参数如下:

a) 流动相:极性组分洗脱液;

b) 流动相流速:25mL/min;

c) 部分收集器:以另一个干净的1000mL小口玻璃收集瓶为收集容器,从洗脱开始以全收集模

式进行收集;

d) 紫外检测器监测波长:200nm;

e) 启用实时监测系统,获得洗脱色谱图;

f) 溶剂温度控制系统温度:10℃;

g) 洗脱时间:20min。
另取1个干净的500mL烧瓶,将1000mL小口玻璃收集瓶内所有收集的洗脱液倒入500mL圆

底烧瓶中,然后将此装有收集洗脱液的500mL圆底烧瓶置于水浴温度为60℃的旋转蒸发仪内,先在

非真空条件下,将其中的溶剂大部分蒸发,然后再在负压条件下,将剩余少量溶剂旋转蒸发至近干。然

后将此500mL圆底烧瓶放入40℃的真空恒温干燥箱,在0.1MPa的负压条件下,烘20min~30min
后放入玻璃干燥器内冷却至室温,其中的残留物即为极性组分。

若洗脱液的量太大,可分多次收集并浓缩,即先收集部分洗脱液于500mL的圆底烧瓶中,旋转蒸

干这部分溶剂后,再用同一个500mL的圆底烧瓶继续收集剩余的洗脱液,并旋转蒸干。
一般情况下,油脂的极性组分中含有甘油三酯氧化裂解产生的小分子挥发性物质,很难避免这类物

质在真空干燥过程中的损失,致使本附录技术测得的极性组分含量会比真实的极性组分含量略低。因

此,本附录技术只是对极性组分的制备,不能取代本标准正文的制备型快速柱层析技术对极性组分含量

的测定。

B.3 极性组分与非极性组分分离效果的薄层色谱验证

采用薄层色谱技术对制备型快速柱层析分析极性组分和非极性组分的柱效进行验证,方法同附录

C中的C.2。根据薄层色谱层析板上极性组分与非极性组分的分离程度来验证分离效果,结果见

图B.1。
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说明:

1———非极性组分;

2———极性组分。

图B.1 极性组分和非极性组分的薄层色谱图
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附 录 C
极性组分和非极性组分分离效果的薄层色谱验证

C.1 极性组分和非极性组分的薄层色谱图

见图C.1。

C.2 极性组分和非极性组分的薄层色验证

用三氯甲烷分别将分离制备的极性组分和非极性组分配制成质量体积浓度为10%左右的溶液。
用2根点样毛细管分别吸取各2μL左右的极性组分溶液和非极性组分溶液,在距离薄层色谱层析板下

沿3cm左右处,分别点样并挥干溶剂。薄层色谱玻璃层析缸内加入适量的薄层色谱展开剂,放入点有

样的薄层色谱层析板进行展开。约35min后,当展开剂的液面展开至薄层色谱层析板上端17cm左右

的距离时,取出薄层色谱层析板,并在室温下挥干溶剂。以喷雾的方式,将薄层色谱显色剂均匀地喷涂

在薄层色谱层析板的硅胶涂层的表面,并在室温下挥干溶剂。然后将此薄层色谱层析板放入120℃~
130℃的恒温干燥箱内加热至斑点显色。根据薄层色谱层析板上极性组分与非极性组分的分离程度来

验证分离效果,见图C.1。
对于极性组分含量较高的样品,由于其中含有少量的强极性的物质(一般含量不超过1%~2%)无

法在本标准柱层析法的洗脱条件下洗脱,从而使样品的极性组分回收不完全。

  说明:

1———非极性组分;

2———极性组分。

图 C.1 极性组分和非极性组分的薄层色谱图


