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[bookmark: StandardName]醋中乙酸稳定碳同位素比值(13C/12C)测定方法 稳定同位素比值质谱法

范围

本标准规定了应用气相色谱-燃烧-稳定同位素比值质谱仪测定醋中乙酸稳定碳同位素比值（13C/12C）的方法。

本标准适用于酿造食醋、配制食醋、水果醋和食用冰乙酸（冰醋酸）中乙酸稳定碳同位素比值(13C/12C)的测定。

规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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 6379.2测量方法与结果的准确度(正确度与精密度)第2部分:确定标准测量方法重复性与再现性的基

本方法

符号、缩略语及含义

下列符号和缩略语适用于本文件。

13C/12C：稳定碳同位素13C与12C的原子丰度之比，记为RX。

δ13CA（‰）：样品的同位素比值相对于参考物质A（13C/12C已知）的同位素比值的千分差。

PDB：Pee-Dee Belemnite，美国南卡罗莱纳州白垩系Pee Dee组拟箭石化石，是稳定碳同位素比值的国际基准，其δ13CPDB‰=0。

IRMS：Isotope Ratio Mass Spectrometry，稳定同位素比值质谱仪。

1　 原理

使用气相色谱柱从有机混合物中分离乙酸，将乙酸在燃烧炉中转化成二氧化碳（CO2），干燥后用稳定同位素比值质谱仪（IRMS）测定CO2中13C/12C。

CH3COOH + O2  → CO2 + H2O

2　 试剂和材料

参考物质

[bookmark: _GoBack]    可选择国际原子能机构或全国标准物质管理委员会认定/认可，或选择同类获得国际/国家认可的参考物质，根据实际工作需要选择其中一种或几种，参见附录A。

乙醇（色谱级）。

氦气（He）：纯度≥99.999%。

二氧化碳气体（CO2）：纯度≥99.99%。

氧气（O2）：纯度≥99.999%。

3　 仪器

气相色谱仪-燃烧接口（Gas Chromatography-Combustion interface，GC-C）：配水渗透膜。

稳定同位素比值质谱仪（IRMS）：分析内精度优于0.05‰，配套连续流进样接口。

气相色谱柱：Wax毛细管柱（50 m×0.25 mm×0.20μm）。

移液枪：量程0～1.00mL。

滤膜：孔径≤0.22μm。

4　 分析过程

样品处理

用滤膜过滤待测醋样品，根据样品中乙酸含量，用乙醇稀释，稀释后的乙酸含量约为8g/L。 

参考测定条件

设定GC-C-IRMS的参数：GC进样口300℃，流量1.2mL/min。

程序升温：起始温度120℃，保持1 min，以15 ℃/min 升温至200℃，保持2min；分流比20:1。

燃烧温度：1000℃。

测定

将仪器调整到正常工作状态，1μL进样测定。

5　 计算

分析结果的表述

样品中二氧化碳的稳定碳同位素组成以其对标准物质中相应同位素比值的千分差表述，即：

         …………………………（1）

式中：

δ13C SA-ST（‰）——样品相对于标准物质的13C同位素值。

RSA——样品同位素13C与12C的原子丰度之比。

RST——标准物质同位素13C与12C的原子丰度之比。

结果计算

所测的稳定碳同位素组成结果应校准到国际标准PDB值，按公式（2）自动计算δ13CPDB（‰）值：



………（2）

式中：

δ13CSA-PDB（‰）——样品相对PDB的δ13C（‰）同位素值。

δ13CSA-ST（‰） ——样品相对标准物质的δ13C（‰）同位素值。

δ13CST-PDB（‰）——标准物质相对PDB的δ13C（‰）同位素值。

结果保留至小数点后两位。

6　 精密度

本部分的精密度数据按照GB/T 6379.2的规定确定，重复性和再现性的值以95%的可信度计算。

6.1　 重复性限

在重复性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过重复性限（r）：r=0.30‰。

    如果差值超过重复性限（r），应舍弃试验结果并重新完成两次单个试验的测定。

6.2　 再现性限

在再现性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过再现性限（R）：R=0.50‰。



A 
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附　录　A 
（资料性附录）
参考物质



		参考物质编号

		δ13CPDB（‰）

		认定/认可机构



		IAEA-CH-6

		-10.40±0.20

		国际原子能机构



		USGS40

		–26.39±0.09

		美国国家标准与技术研究院



		GBW04407

		-22.43±0.07

		全国标准物质管理委员会



		GBW04408

		-36.91±0.10
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