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生物柴油中脂肪酸甲酯及亚麻酸甲酯含量的测定气相色谱法（NB/SHIT
0831-2010）

 1范围

 1.1本标准规定了测定用作纯生物燃料或作为柴油燃料调合组分的生物柴油中脂肪酸甲酯(FAME)含量以及其中所含
亚麻酸甲酯含量的方法。

 1.2本标准用于测定质量分数大于90％的脂肪酸甲酯的总含量，亚麻酸甲酯质量分数的测定范围为1％一15%。

 1.3本标准适用于测定C14至C24的脂肪酸甲酯的含量。

 2规范性引用文件

 下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括
勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版
本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

 GB/T 4756石油液体手工取样法（GB/T 4756-1998，eqv ISO 3170: 1988)

 GB/T 17377动植物油脂脂肪酸甲酯的气相色谱分析（GB/T 17377-1998，eqv ISO 5508;1990)

 ISO 4259石油产品试验方法精密度确定法

 3方法概要

 将预先加人了一定量十七烷酸甲酯内标物的待测试样导人气相色谱系统，试样中的脂肪酸甲酯经聚乙二醇为固定相
的强极性毛细管色谱柱分离后，用火焰离子化检测器检测，采用内标法定量，求得脂肪酸甲酷的含量和亚麻酸甲酯的
含量。

 4试剂和材料

 4.1正庚烷：分析纯。

 4.2十七烷酸甲酷：纯度大于99%。

 4.3十七烷酸甲酯溶液：质量浓度10mg/mL。称量约500mg十七烷酸甲酯（见4.2)于50mL容量瓶（见5.4）中，精确至0
.1mg，并用正庚烷（见4.1)稀释至刻度。

 5仪器

 5.1气相色谱仪系统，由下述组件构成：

 5.1.1气相色谱仪：仪器配置应满足表1所规定的条件。

 5.1.2色谱柱：壁涂聚乙二醇色谱固定相的色谱柱（Carbowax 20M.、Dbwax ，Cpwax等），柱长30m，内径0.32mm或
0.25mm，液膜厚度0.25μm的色谱柱可获得良好的分离效果。具有相同或更好的柱效或选择性的其他色谱柱也可使用
。

 5.2电子数据采集系统：积分仪或计算机，能够实现实时绘图和色谱数据转换，自动积分测量色谱峰的面积和保留
时间。
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 5.3带聚四氟乙烯垫的旋盖小瓶：10ml。

 5.4容量瓶：50ml。

 5.5移液管：5ml，精确至0.02ml。

 6取样

 按照GB/T 4756的方法取样。

 7实验步骤

 7.1试样准备

 称量250mg试样于10ml旋盖小瓶（见5.3）中，精确至0.1ng，用移液管（见5.5）加入5ml十七烷酸甲酯溶液（见4.3）
。

 7.2色谱分析

 7.2.1参照GB/T 17377中色谱条件的选择原则，按照表1所述色谱条件进行分析。典型色谱图见图1、图2。

 7.2.2应适当调整色谱条件（包括进样量、柱温、载气压力和分流比等）以保证木焦油酸甲酯和神经酸甲酯可以出峰
。

 7.2.3色谱峰的积分应从肉豆蔻酸甲酯的色谱峰算起，至C24:1的色谱峰之间的所有色谱峰，包括其中的小峰，均计
入积分结果。

 8计算和报告

 8.1脂肪酸甲酯含量的测定

 8.1.1脂肪酸甲酯含量C，以古试样质量分数（%）表示，按照（1）计算：
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 8.1.2报告结果至小数点后一位。

 8.2亚麻酸甲酯含量的测定

 8.2.1亚麻酸甲酯含量L，以亚麻酸甲酯含量占试样的质量分数（%）表示，按照（2）计算：

 8.2.2报告结果至小数点后一位。
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 9精密度

 2000年进行过有11家实验室参加的实验室间精密度试验，每个试样测定两次，统计结果参见附录A。按下述规定判
断试验结果的可靠性（95%置信水平）。
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 9.1重复性

 同一实验室、同一操作人员、采用同一仪器设备，在相同的实验条件下，对同一试样两次测定结果之差应不超过表
2的值。

 9.2再现性

 不同实验室、不同操作人员、采用不同仪器，对同一试样两次独立测定结果之差应不超过表3的值。

 10报告

 报告应包含下列内容：

 ——试样详细定性信息；

 ——所用采样方法；
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 ——分析方法及标准号；

 ——本标准未列出的操作细节，以及有可能影响分析结果的其他因素；

 ——测定结果，如果进行了重复测定，报出最终结果。

附录A

（资料性附录）

实验室间试验结果

 本试验涉及欧洲范围5个国家11个实验室对5个试样的分析结果。

 试样1：由菜籽油和葵花籽油制备的脂肪酸甲酯；

 试样2：由葵花籽油制备的脂肪酸甲酯；

 试样3：由菜籽油制备的脂肪酸甲酯中加人少量菜籽油制得；

 试样4：由菜籽油制备的脂肪酸甲Mn ;

 试样5：由菜籽油制备的脂肪酸甲酯中加人少量菜籽油制得。

 本试验项目由CEN TC 307/WG1工作组于2000年组织进行，获得的试验结果按照ISO
4259的要求进行统计分析，得到的精密度数据见表A.1和表A.2。

附录B
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（资料性附录）

本标准章条与EN 14103：2003章条编号对照

 表B.1给出了本标准章条编号与EN 14103：2003章条编号对照一览表。

原文地址：http://www.china-nengyuan.com/tech/74229.html
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