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范围
本法规定了在高温条件下粉末油脂中丙醛与正己醛的顶空气相色谱测定方法。
本法适用于多不饱和脂肪酸型粉末油脂的丙醛与正己醛含量的测定。
术语和定义
粉末油脂：以食用油脂为主要原料，并加入其他食品原辅料，添加或不添加食品添加剂，经加工制成的粉状产品。
多不饱和脂肪酸型粉末油脂：所含油脂的碘值≥125的粉末油脂产品。
原理
粉末油脂中的多不饱和脂肪酸被氧化之后，会产生挥发性的丙醛与正己醛。样品称量放入顶空样品瓶中，同时加入规定温度去离子水或蒸馏水，使样品溶解或分散于水相，在设定温度下保温一定时间，使粉末油脂氧化产生的丙醛与正己醛，从水相中挥发溢出至样品瓶顶部空间。利用顶空进样技术，吸取样品瓶顶部空间1μL气体，用配备氢火焰检测器的气相色谱仪进行测定，通过不同浓度丙醛与正己醛水溶液测定绘制的标准曲线计算样品中丙醛与正己醛的含量。
试剂和溶液
所有试剂，如未注明规格，均指分析纯，水为去离子水或蒸馏水。
丙醛（Propanal，CAS号123-38-6）标准品，纯度大于98%。
丙醛标准储备液
用丙醛标准品（3.1）和去离子水配制成100mg/L的丙醛标准储备液，于（0-4℃）冰箱中避光保存，有效期1年。
丙醛标准工作液
用去离子水稀释丙醛标准储备液（3.2）至浓度为0.1 mg/L、0.5mg/L、1.0mg/L、2.5mg/L、5mg/L、7.5mg/L、10.0mg/L的系列标准工作液待用
正己醛（Hexanal，CAS号66-25-1）标准品，纯度大于98%。
正己醛标准储备液
用正己醛标准品（3.4）和去离子水配制成100mg/L的正己醛标准储备液，于（0-4℃）冰箱中避光保存，有效期1年。
正己醛标准工作液
用去离子水稀释正己醛标准储备液（3.5）至浓度为0.1 mg/L、0.5mg/L、1.0mg/L、2.5mg/L、5mg/L、7.5mg/L、10.0mg/L的系列标准工作液待用。
仪器和设备或装置
气相色谱仪，配备氢火焰离子化检测器（FID）
顶空进样装置
顶空进样瓶（20mL）和配套瓶盖
分析天平(精确至0.0001g)
移液管（5mL）
振荡器
测定步骤
气相色谱仪工作条件
HS/GC/FID色谱柱：DB-23 60*0.32 mm*0.25 μm。
载气：高纯氮气，纯度大于99.99%
进样：分流进样，分流比1:1
进样口温度：200℃
检测器温度：250℃
检测器气体流量：氢气，47mL/min；空气：400mL/min
色谱柱温度程序：初始温度为40℃，保持5 min，以10℃/min升温至180℃，并保持5 min。
粉末油脂样品的预处理
称量1.00 g样品（精确至0.01g），置于顶空进样瓶中，加入5mL去离子水（与顶空进样工作条件的温度一致），盖紧瓶盖，振荡使样品充分溶解或分散。
顶空进样工作条件
将6.2中预处理的样品在设定温度下保温30 min（通常设定为70-90℃），利用顶空进样针取进样瓶顶部1μL空气进入气相色谱分析。
[bookmark: OLE_LINK3]工作曲线绘制
丙醛工作曲线绘制
取4.3标准工作溶液各5mL于顶空进样瓶中，在6.1的色谱工作条件下，每个样品分别按6.3进行2次测定，得到峰面积平均值A，以峰面积A对丙醛含量C作线性回归分析得到工作曲线（A=a*C+b）或绘制工作曲线。
其中：
A——标准工作液丙醛的峰面积，单位为微伏秒（μV•s）；
a——工作曲线斜率；
C——标准工作液丙醛的量，单位为微克（μg）；
b——工作曲线截距。
正己醛工作曲线
按6.4.1丙醛工作曲线同样方法绘制。
结果计算
将试样测得的丙醛和正己醛峰面积（A1和A2）代入6.4中工作曲线分别计算丙醛和正己醛的量（C1和C2），试样中丙醛和正己醛含量D按（1）公式计算：

		（1）
式中：
D—试样中丙醛和正己醛含量，微克/克（μg/g）；
m—粉末油脂样品的质量，单位为克(g)；
C1—试样中丙醛的量，单位为微克（μg）；
C2——试样中正己醛的量，单位为微克（μg）。
计算结果以平行测定值的算术平均值表示，保留小数点后二位。
精密度
    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算数平均值的10%。
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