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On-lineマイクロ反応サンプラーを用いた
食用油の構成脂肪酸の組成分析

[背景] 水酸化テトラメチルアンモニウム(TMAH)を利用した反応熱分解GC法は、油脂の構成脂肪酸の組成分析にも有用であるが、

不飽和脂肪酸が含まれる試料の分析においては、異性化が問題になることが指摘されている1)。一方、三フッ化ホウ素(BF3)メタノー

ル溶液を反応試薬として利用した油脂の分析方法は一般的に利用されているが、この分析法は操作が煩雑であり、また、反応試薬

が毒性をもつことから人体への影響が懸念されている。こうした中で、油脂とメタノールを高温・高圧下となる条件下で反応をさせる手

法は、油脂のエステル結合を選択的に加水分解し、構成脂肪酸をメチル誘導体化する反応が進行することが報告されている2）。そこ

で、本報では、高温・高圧下となる条件下で、化学分解法により生成した反応生成物をオンライン分析可能なOn-lineマイクロ反応サ

ンプラー3),4)を食用調合油(食用油)の構成脂肪酸の組成分析に応用した。

[方法] 測定装置には、GC/MSのスプリット/スプリットレス注入口に直結した縦型加熱炉型熱分解装置(EGA/PY-3030D, フロンティ

ア・ラボ社製)にOn-lineマイクロ反応サンプラー(同社製)を接続したシステムを用いた。測定試料には市販の食用油を用い、このヘキ

サン溶液(1 µg/µL)を反応ガラス管にマイクロシリンジで5 µL滴下後、溶媒を揮発させて5 µgの食用油を採取した。さらに、反応試薬

を5 µL添加して、反応ガラス管を封管した後、反応を行った。その後、On-lineマイクロ反応サンプラーを用いて反応ガラス管を60ºC

に設定した熱分解装置に導入し、上下に移動可能な破砕用スティックで機械的に破砕してから250ºCまで急速に加熱し、内部の反応

生成物を熱脱着してサンプラー内部を流れるキャリヤーガスと共にGC注入口へ導入した。
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表1 各構成脂肪酸の組成比 (%) 

*食用油 1 mgにBF3メタノール溶液（10 wt %）を1 mL添加し、75 ºCで1時間加熱して エステル交換

反応を行った後、ヘキサン1 mLで抽出を行ない、1 µLをGCに注入し測定を行った。

16:0      18:0      18:1      18:2      18:3 total

オフラインメチル化法(BF3)
* 9.09      3.00      39.7      40.3      7.88      100%

(RSD% n = 5) (0.70)    (0.71)   (0.70)    (0.44)    (1.40)

本法 9.61      3.28      41.8      38.2      7.15      100%
(RSD% n = 5)                     (2.90)    (0.51)   (0.32)    (0.59)    (1.88)

〈分析条件〉

分離カラム：Ultra ALLOY-WAX (PEG) L：30 m, i.d.：0.25 mm, df：0.25 µm

GCオーブン温度：60 (3 min) – 220 ºC (50 ºC/min, 7.8 min hold)

GC注入口温度：220 ºC, カラム流量：1 mL/min He, スプリット比：1/100

反応条件：250 ºC (10 min), 反応試薬：メタノール(0.01 wt% NaOH含有, 5 µL)
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図1 本法による食用油の構成脂肪酸のクロマトグラム

[結果] 本法により測定した、食用油の構成脂肪酸のク

ロマトグラムを図1に示す。食用油を構成する各脂肪酸

のメチル誘導体であるパルミチン酸メチル(16:0)、ステ

アリン酸メチル(18:0)、オレイン酸メチル(18:1)、リノール

酸メチル(18:2)およびリノレイン酸メチル(18:3)が観測さ

れた。また、BF3メタノール溶液を用いてオフラインでの

誘導体化を行う方法と、本法により得られた各構成脂

肪酸の組成比およびその再現性を表1に示す。両法に

より得られた組成比は、ほぼ一致する結果が得られ、

本法は食用油の構成脂肪酸の組成分析に有効である

ことが分かった。
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