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前  言 

 

本文件按照 GB/T 1. 1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草

规则》的规定起草。 

本文件由宁夏化学分析测试协会提出并归口。 

本文件起草单位：宁夏回族自治区食品检测研究院（国家市场监管重点实验室（枸杞

和葡萄酒质量安全））、宁夏回族自治区标准化研究院、宁夏化学分析测试协会、宁夏农

产品质量标准与检测技术研究所。 

本文件主要起草人：王紫昕、刘继辉、李瑞雪、王泽岚、谢芳、高琳、吴明、吕

毅、马桂娟、王香瑜、葛谦、张小飞。本文件为首次发布。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

枸杞及其制品中 3 种有机酸的测定 气相色谱法 

1 范围  

本文件规定了枸杞中 3 种有机酸含量的气相色谱测定方法。 
本文件适用于枸杞中琥珀酸、苹果酸、柠檬酸含量的测定和确证。 

2  规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，

注日期的引用 文件，仅该日期对应的版本适用本文件；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/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法。  

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 原理 

样品经硫酸-甲醇溶液甲脂化衍生后，衍生产物经二氯甲烷萃取后进行气相色谱测定，

外标法定量。 

5  试剂和材料 

除另有说明，所用试剂均为分析纯，水为符合 GB/T 6682 规定的一级水。 

5.1 试剂  
5.1.1浓硫酸(H2SO4)：分析纯。 
5.1.2甲醇(CH3OH)：色谱纯。 
5.1.3二氯甲烷(CH2Cl2)：色谱纯。 
5.2 溶液配制 
5.2.1 10% 硫酸-甲醇溶液：准确量取 10.0mL浓硫酸，缓慢加入到 90mL甲醇溶液中，并搅

拌。 
5.3 标准品   

琥珀酸标准物质：纯度均不低于 95%，基本内容见附录 A。 
苹果酸标准物质：纯度均不低于 95%，基本内容见附录 A。 
柠檬酸标准物质：纯度均不低于 95%，基本内容见附录 A。 

5.4 标准溶液制备 

5.4.1琥珀酸标准储备液（25 mg/mL）：准确称取适量的标准物质（5.3），用水溶解并定

容至 10 mL 容量瓶中，制备浓度为 25mg/mL 的琥珀酸标准储备液。 
5.4.2苹果酸标准储备液（25 mg/mL）：准确称取适量的标准物质（5.3），用水溶解并定



容至 10 mL 容量瓶中，制备浓度为 25 mg/mL 的标准储备液。 
5.4.3柠檬酸标准储备液（25 mg/mL）：准确称取适量的标准物质（5.3），用水溶解并定

容至 10 mL 容量瓶中，制备浓度为 25 mg/mL 的标准储备液。 
5.4.4混合标准工作曲线：分别移取 0.02mL、0.04mL、0.08mL、0.20mL、0.40mL、0.80mL
的 3 种标准储备液于 10.0mL 容量瓶中（5.4.1），用 10 %硫酸-甲醇溶液定容至刻度，配制

成浓度为 0.05mg/mL、0.10mg/mL、0.20mg/mL、0.50mg/mL、1.0mg/mL、2.0mg/mL 的混合

标准工作曲线。静止 22 h 后，转移至 50 mL 刻度离心管，加入 10mL 纯水、10 mL 二氯甲烷

涡旋提取 2 min，离心，取下层有机相过滤膜上机测定。 

6  仪器和设备 

6.1  气相色谱仪：配有氢火焰离子化检测器（FID）。 
6.2  分析天平：感量为 0.00001 g 和 0.01 g。 
6.3  高速离心机：15000 r/min。 
6.4  涡旋混合器。 
6.5  具塞塑料刻度离心管：50 mL。 
6.6  微孔滤膜（有机相）：0.22 μm。 

7  分析步骤 

7.1 试样制备  

枸杞随机取样 500 g，粉碎后充分混匀，放入聚乙烯瓶中或袋中。 

7.2 样品前处理 

称取 0.5 g 试样于 50 mL 刻度离心管中，用 10 mL10 %硫酸-甲醇溶液，盖上瓶盖静置 22 
h，加入 10 mL 水，10 mL 二氯甲烷，涡旋混匀，离心 5 min，取下层液体过 0.22 μm 滤膜后

上机测定。 
7.3  仪器参考条件 
7.3.1 气相色谱参考条件 

a) 毛细管柱：HP-5（30 m×320 μm×0.25 μm),或相当者； 
b) 载气：高纯氮； 
c) 进样量：1 μL； 
d) 流速：1.0 mL/min； 
e) 进样模式：分流进样； 
f) 分流比：2:1； 
g) 进样口温度：260℃； 
h) 检测器温度：300℃； 
i) 程序升温条件见表 1。 

表 1 程序升温条件 

速率℃/min 数值℃ 保持时间 (min) 

0.0 80 2 

10 180 2 

15 260 10 

 



 

7.4  空白试验 
除不加试样外，采用相同的测定步骤进行操作。 

8  结果计算和表述 

试样中有机酸各组分含量按标准曲线法或按公式（1）计算获得，计算结果应扣除空白

值，并保留两位有效数字。 
 

                       

式中： 
𝑋—试样中有机酸的含量，单位为克千克（g/kg); 
𝐶—从标准曲线得到的试样中有机酸的浓度，单位为微克每升（mg/mL); 
V—试样定容体积，单位为毫升（mL); 
m—称取试样的质量； 
 

9  精密度 

在重复性测定条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不超过其算术平均值的 10%。 
 

10  其他 

当取样量为 0.5 g 时，琥珀酸、苹果酸、柠檬酸检出限均为 0.2 g/kg。定量限为 0.6 
g/kg。 
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附录 A 

（资料性） 

标准物质中英文通用名称、化学分子式和 CAS 号 

 
标准物质中英文通用名称、化学分子式和 CAS 号见表 A.1。 

表 A.1 标准物质中英文通用名称、化学分子式和 CAS 号 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

中文名称 英文名称 化学分子式 CAS 号 

琥珀酸 Succinic acid C4H6O4 110-15-6 

苹果酸 Malic acid  C4H6O5 97-67-6 

柠檬酸 Citric Acid C6H8O7 77-92-9 

https://www.baidu.com/s?tn=54093922_27_hao_pg&usm=1&wd=Succinic%20acid&ie=utf-8&rsv_pq=fabc52bd000ea0cc&oq=%E7%90%A5%E7%8F%80%E9%85%B8%E8%8B%B1%E6%96%87%E5%90%8D&rsv_t=31a2RHtDnmmna9sXEUt2DDpSWF/j9UcTG6HdQOzAT467MwSwQatUhrZ75OIwqT+845c9C1080i7l&sa=re_dqa_zy&icon=1
https://www.baidu.com/s?tn=54093922_27_hao_pg&wd=C4H6O4&usm=2&ie=utf-8&rsv_pq=b6720a960019ac8d&oq=%E7%90%A5%E7%8F%80%E9%85%B8%E5%88%86%E5%AD%90%E5%BC%8F&rsv_t=f355d0pX0IzahTMBbS94AeAAuY7oLzM/x9UJmCnLbb7AaLn8UR9gBteG+oT+ZOj2Nxd7+87QEyU/&sa=re_dqa_dda&icon=1


 

 

 

 

 

 

 

 

 
附录 B 

（资料性） 

3 种有机酸标准溶液色谱图 

3种有机酸标准溶液色谱图见图 B.1。 

  

 

标引序号说明： 

1 ----琥珀酸；                   

2 ----苹果酸； 

3 ----柠檬酸；                              

图 B.1   3种有机酸标准溶液色谱图 
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