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前  言

  本文件按照GB/T1.1—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。
本文件代替 GB/T23801—2009《中间馏分油中脂肪酸甲酯含量的测定 红外光谱法》,与

GB/T23801—2009相比,除结构调整和编辑性改动外,主要技术变化如下:

a) 将范围中“FAME体积分数约为1.7%~22.7%”,更改为:“FAME体积分数约为0.05%~
50%”(见第1章,2009年版的第1章);

b) 增加了规范性引用文件GB/T27867和GB25199—2017,取消了引用文件EN14103:2003和

GB/T20828(见第2章,2009年版的第2章);

c) 增加了“术语和定义”一章(见第3章);

d) 补充和更改了方法概要内容(见第4章,2009年版的第3章);

e) 更改了试剂和材料的内容(见第5章,2009年版的第4章);

f) 增加和补充了红外光谱仪技术参数和样品池材料内容(见第6章,2009年版的第5章);

g) 细化和补充了试验步骤部分内容(见第8章,2009年版的第7章);

h) 更改和增加了计算内容(见第9章,2009年版的第8章);

i) 补充了结果表示内容(见第10章,2009年版的第9章);

j) 重新规定了精密度(见第11章,2009年版的第10章);

k) 增加了资料性附录“光程和稀释倍数参考”,并对图示进行了相应修改(见附录A)。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国石油产品和润滑剂标准化技术委员会(SAC/TC280)提出并归口。
本文件起草单位:中国石油化工股份有限公司石油化工科学研究院、中国石油天然气股份有限公司

石油化工研究院、深圳市计量质量检测研究院、云南省产品质量监督检验研究院。
本文件主要起草人:杨玉蕊、徐广通、刘丹、安谧、孙悦超、廖佳、赵蕊。
本文件于2009年首次发布,本次为第一次修订。
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中间馏分油中脂肪酸甲酯含量的测定
红外光谱法

  警示———使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件的使用可能涉及到某些有危

险的材料、设备和操作,本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措

施,并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

本文件描述了采用红外光谱法测定中间馏分油中脂肪酸甲酯(FAME)体积分数的方法。
本文件适用于含有符合GB25199—2017附录C要求的FAME样品的测定。适用于测定FAME

体积分数为0.05%~50%的中间馏分油样品。对于FAME体积分数超过50%的样品也可稀释后采用

本方法进行测定,但其精密度未经考察。如果含有酯类和含羰基化合物等干扰组分,则测定的结果可能

偏高。

  注:如质量浓度(g/L)转化为体积分数,FAME的密度采用固定值883.0kg/m3。

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于本文件;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/T4756 石油液体手工取样法

GB25199—2017 B5柴油

GB/T27867 石油液体管线自动取样法

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 方法概要

测量试样的红外光谱,必要时将试样用不含FAME的溶剂稀释到合适的浓度,读取1745cm-1±
5cm-1 范围内酯基谱带的最大吸光度值,根据建立的校准曲线计算试样中FAME的含量。可通过

FAME的密度(883.0kg/m3)将质量浓度(g/L)换算成体积分数(%)。
不同试样FAME的浓度范围宜选择不同的测量范围及对应的稀释倍数。宜尽量选择不需稀释直

接进样的测量方式,如范围A中的试样采用长光程样品池或范围B中的试样采用短光程样品池。为获

得良好的测量精密度,试样中FAME的浓度越低,越需要严格控制测量过程。

5 试剂和材料

所有试验用的化学试剂除另有说明外,纯度均不低于99%。
1
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5.1 校准用FAME:符合GB25199—2017附录C的要求,FAME质量分数不小于96.5%。

5.2 不含FAME的溶剂:可作为样品稀释溶剂或红外光谱背景测量的参比溶剂,可采用中间馏分溶

剂。该溶剂应与待测样品有良好的互溶性,又不会使光谱的测量变形。不含FAME溶剂是指中间馏分

溶剂在FAME典型的酯基谱带处没有吸收谱带。

5.3 清洗溶剂:无水乙醇、正戊烷或环己烷等。

6 仪器

6.1 红外光谱仪

色散或干涉型,波数范围4000cm-1~400cm-1,吸光度单位在0.1AU~1.1AU之间,光谱分辨

率优于2cm-1,波长准确性优于0.1cm-1,波长精密度优于0.01cm-1,信噪比优于10000∶1。

6.2 样品池

透射式样品池,KBr、CaF2、NaCl、ZnSe等材料均可使用。在潮湿地区建议采用ZnSe材料的样品

池。样品池的光程可根据测量样品的浓度范围进行选择。样品池的选择应避免出现光干涉而影响测量

结果。
示例:FAME质量浓度为3g/L(体积分数为0.34%)的溶液采用光程为0.5mm的样品池测量时,在1745cm-1附

近的最大吸光度值约为0.4AU。

7 取样

按照GB/T4756或GB/T27867取样,采集的样品如不能及时测量应密封后置于阴凉避光处

保存。

8 试验步骤

8.1 准备工作

8.1.1 样品池的选择与处理

8.1.1.1 选择合适的样品池光程以保证样品测量获得最佳的吸光度值。为使测量误差最小,吸光度最

佳的取值范围约为0.1AU~1.1AU,吸光度应始终在线性检测范围内。根据范围A、范围B、范围C、
范围D选择样品池光程(见8.1.3)。范围A:采用长光程样品池测量,样品无需稀释;范围B:采用短光

程样品池测量,样品无需稀释;范围C:样品稀释到合适浓度,采用短光程样品池测量;范围D:样品采用

高于范围C的稀释倍数稀释到合适浓度,采用短光程样品池测量。

8.1.1.2 样品池的光程应当准确测量,在保证其他测量参数不变的情况下,针对不同的样品池建立其对

应的校准曲线。校准曲线在不同的样品池间不可混用,即校准曲线的建立与样品的测量应用同一样品

池完成。

8.1.1.3 对水敏感的样品池材料,因长时间使用光程会发生改变,故样品池光程需在每次使用前用已知

浓度的FAME试样校验一次,如果样品池光程发生了改变,校准曲线也应重新校准。

8.1.2 样品池的清洗

8.1.2.1 每次测量完样品后,样品池都应仔细进行清洗。清洗步骤如下:首先用5mL正戊烷冲洗2次,
2
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用5mL无水乙醇冲洗1次,再用5mL正戊烷冲洗1次,并以适当方式干燥样品池。

  注:如样品池清洗不干净,极有可能带来样品的污染,特别是在测量完浓度高的FAME样品后再测量浓度低的

FAME样品。

8.1.2.2 测量中间馏分油范围A中的FAME时也可只用环己烷清洗样品池。

8.1.2.3 在无法确认样品池是否清洁时,可采用不含FAME的溶剂测量光谱以检查样品池是否干净。
清洁后的样品池在1745cm-1附近应没有吸收谱带。

8.1.3 样品池光程的选择

8.1.3.1 范围A:FAME体积分数约为0.05%~1%,建议采用0.5mm光程样品池。

8.1.3.2 范围B:FAME体积分数约为0.5%~3%,建议采用0.1mm光程样品池。

8.1.3.3 范围C:FAME体积分数约为3%~20%,按1∶5稀释样品,采用0.1mm光程样品池。

8.1.3.4 范围D:FAME体积分数约为20%~50%,按1∶10稀释样品,采用0.1mm光程样品池。

  注:FAME体积分数=3%时采用范围B测定;FAME体积分数=20%时采用范围C测定。

8.2 校准

8.2.1 总则

校准与测量过程应保证仪器测量参数和样品池的一致性。FAME含量越低,其吸光度值越小,此
时对光谱背景的测量越严格。特别是测量范围A的样品时,可采用参比溶剂为背景测量。

8.2.2 校准溶液的准备

8.2.2.1 根据范围A、范围B、范围C和范围D的浓度范围准备校准溶液,每个校准溶液都应单独称量

配制。

8.2.2.2 在每个浓度范围内,用于建立校准曲线的一组已知浓度的校准溶液不应少于5个。具体配制

方法是准确称量校准用FAME置入容量瓶中,用不含FAME的溶剂稀释至刻度。

  注:本方法是通过红外光谱测量碳数为C8~C22的脂肪酸甲酯C=O的吸收谱带来计算FAME含量,测量结果的

准确性与待测样品与校准溶液间碳链的匹配性或分子量的一致性有关。如果测量样品中脂肪酸甲脂的碳链

较短,而校准溶液的碳链较长,则测量结果可能偏高,反之亦然。因此,为减小偏差校准溶液采用的FAME宜

与待测样品的FAME的平均分子量相近。

8.2.2.3 不含FAME的溶剂可作为校准曲线的一个附加点,其含量赋值为0。为避免误差传导,该附

加点不能用稀释的方法制备。

8.2.2.4 校准曲线函数见式(1)。

Ecorr=F(X) …………………………(1)

  式中:

Ecorr———校准后的吸光度值;

X ———FAME质量浓度,单位为克每升(g/L)。
基于校准溶液FAME的质量浓度Xi 和红外光谱测量的吸光度值Ei,通过线性回归建立校准曲

线,见式(2)。

Ei=aXi+b …………………………(2)

  式中:

Ei ———校准溶液i的吸光度值;

Xi ———校准溶液i的FAME质量浓度,单位为克每升(g/L);

a,b———回归系数,分别为斜率和截距。
3
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8.3 定量分析

8.3.1 试样制备

根据样品中FAME含量范围,样品可用不含FAME的溶剂或柴油稀释,稀释倍数可参考附录 A
中的表A.1,以得到最佳的吸光度值。根据稀释倍数,用移液管准确量取一定体积的样品置入容量瓶

中,然后用不含FAME的溶剂或柴油稀释至刻度。

8.3.2 红外光谱测量

8.3.2.1 一般规则

仪器除需要符合规定的技术指标外,为控制噪音信号,获得良好的信噪比,谱图测量时扫描次数不

应少于16次。校准溶液与试样的测量参数应完全保持一致。

8.3.2.2 背景与参比光谱

对于每一个校准溶液,光谱测量时都应测量其对应的背景光谱作为参比光谱,以便对测量的光谱进

行补偿。当测量范围A中的试样时,可用参比溶剂光谱作为参比光谱。

8.3.2.3 光谱测量

8.3.2.3.1 在测量校准溶液的光谱时,为最大程度的减少测量干扰,首先进行背景光谱的测量,然后按

浓度从小到大依次完成各试样的测量。测量前,样品池应清洗干净。

8.3.2.3.2 进样时如样品池出现溢出现象,应用溶剂将样品池清洗擦拭干净。

8.3.2.3.3 样品池和稀释倍数的选择根据测定试样中FAME的浓度而定,如果不清楚试样的浓度范

围,可先测量其红外光谱,根据样品在1745cm-1处吸光度值对试样中FAME的含量做初步判断。

8.3.2.3.4 测量未知试样光谱时,与校准溶液一样,也应进行背景或参比光谱的补偿。

8.3.2.4 吸光度值和校准吸光度值的测量

首先在1670cm-1和1820cm-1之间划切线确定测量基线,然后量取FAME在1745cm-1附近的

最大吸收峰到基线的垂直距离确定吸光度值Emeas(见图A.3)。为获得良好的基线定位和信噪比,背景

的测量与补偿、样品池的抗干涉都非常重要。计算时应考虑稀释倍数,用式(3)将稀释倍数和吸光值

Emeas换算为校准吸光度值Ecorr。

Ecorr=Emeas
VVF

VSV
…………………………(3)

  式中:

VVF———稀释后试样的体积,单位为毫升(mL);

VSV———稀释前试样的体积,单位为毫升(mL)。
如试样没有稀释,则稀释因子为1,VVF/VSV的赋值均为1。

  注:与直接测量吸光度值Emeas落在检测器响应的线性范围内的试样不同,如果测量高浓度FAME试样,根据公式

(3)对未稀释试样进行归一化可能会导致Ecorr值显著升高。

9 计算

9.1 以质量浓度(g/L)为单位FAME含量的计算

根据式(4)计算试样中FAME含量XS。
4
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XS=
Ecorr-b

a
…………………………(4)

  式中:

a ———校准曲线回归方程中的斜率;

b ———校准曲线回归方程中的截距;

XS———试样中FAME的质量浓度,单位为克每升(g/L)。

9.2 质量浓度与体积分数之间的换算

根据测量的质量浓度XS(g/L)和FAME的密度883.0kg/m3(15℃),按式(5)计算试样的体积分

数YS(%)。

YS=
100XS

883.0
…………………………(5)

  示例:试样中FAME的质量浓度为23.5g/L,按式(5)换算成体积分数为2.66%。

10 结果表示

报告试样的FAME体积分数(%),范围A和范围B修约至0.01%,范围C和范围D修约至0.1%。

11 精密度

11.1 概述

按下述规定判断试验结果的可靠性(95%的置信水平)。

11.2 重复性,r

同一操作者,在同一实验室,使用同一仪器,按照相同的方法,对同一试样重复两次测定结果的差值

不应超过表1中所列重复性数值。

11.3 再现性,R

不同操作者,在不同实验室,使用不同的仪器,按照相同的方法,对同一试样分别进行测定得到的两

个单一、独立的试验结果之差不应超过表1中所列再现性数值。

表1 重复性和再现性

测量范围
重复性,r

体积分数/%

再现性,R
体积分数/%

范围A:体积分数0.05%~1% 0.0126X1+0.0079 0.0499X2+0.0231

范围B:体积分数0.5%~3% 0.0126X1+0.0079 0.0499X2+0.0231

范围C:体积分数3%~20% 0.0166X1-0.0195 0.0793X2-0.0413

范围D:体积分数20%~50% 0.0032X1+0.4187 0.0632X2-0.0036

  注1:X1 是重复两次测定结果的平均值;X2 是两个单一、独立试验结果的平均值。

  注2:当FAME体积分数=3%时精密度按范围C确定。

  注3:当FAME体积分数=20%时精密度按范围D确定。
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12 试验报告

报告至少包含下列信息:

a) 对本文件的引用;

b) 样品类型和名称;试验结果(见第10章);

c) 由协议或其他原因造成的与规定步骤的偏差;

d) 采用测试方法的范围(范围A、范围B、范围C或范围D);

e) 试验日期。
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附 录 A
(资料性)

光程和稀释倍数参考

  表A.1提供了样品池光程和稀释倍数选择的参考信息。表A.1中的所有值都为近似参考值。单

元格中的带底纹数字表示本试验方法推测的FAME浓度对应的吸光度值。应注意线性范围,最好选择

中等范围的吸光度值以获得最佳的测量结果。在初步试验的基础上,应选择样品池和稀释倍数的最佳

组合。由于样品池材料不同这些近似值会有不同。图 A.1、图A.2和图A.3分别给出了不同FAME含

量的红外光谱图。图A.1是不含FAME的柴油红外光谱图;图 A.2是含FAME体积分数约为5%的

柴油红外光谱图;图A.3是含FAME体积分数约为4%的柴油,采用0.5mmCaF2 样品池测量,经过基

线校准后的红外光谱图。

表A.1 光程及稀释倍数选择的估算值

FAME,

g/L

FAME
(体积

分数)

%

吸光度

稀释

1∶1 1∶1 1∶1 1∶2 1∶2 1∶2 1∶5 1∶5 1∶5 1∶10 1∶10 1∶10

样品池光程/mm 样品池光程/mm 样品池光程/mm 样品池光程/mm

1.0 0.5 0.1 1.0 0.5 0.1 1.0 0.5 0.1 0.5 0.1 0.05

0.009 0.001 0.003 0.001 — — — — — — — — — —

0.004 0.005 0.012 0.006 0.001 0.01 — — — — — — — —

0.09 0.010 0.023 0.012 0.002 0.01 0.01 — — — — — — —

0.22 0.025 0.056 0.029 0.006 0.03 0.01 — 0.01 0.01 — — — —

0.44 0.05 0.12 0.059 0.012 0.06 0.03 0.01 0.02 0.01 — 0.01 — —

0.88 0.100 0.23 0.12 0.023 0.12 0.06 0.01 0.05 0.02 — 0.01 — —

2.21 0.25 0.59 0.29 0.059 0.29 0.15 0.03 0.12 0.06 0.01 0.03 0.01 —

4.42 0.50 1.17 0.59 0.12 0.59 0.29 0.06 0.23 0.12 0.02 0.06 0.01 0.01

8.83 1.00 2.33 1.17 0.23 1.17 0.58 0.12 0.47 0.23 0.05 0.12 0.02 0.01

13.25 1.50 3.51 1.75 0.35 1.75 0.88 0.18 0.70 0.35 0.07 0.18 0.03 0.02

17.66 2.00 4.67 2.33 0.47 2.33 1.17 0.23 0.93 0.47 0.09 0.23 0.05 0.02

22.08 2.50 5.84 2.92 0.58 2.92 1.46 0.29 1.17 0.58 0.12 0.29 0.06 0.03

26.49 3.00 7.00 3.50 0.70 3.50 1.75 0.35 1.40 0.70 0.14 0.35 0.07 0.04

30.91 3.5 8.17 4.09 0.82 4.09 2.04 0.41 1.63 0.82 0.16 0.41 0.08 0.04

35.32 4.00 9.34 4.67 0.93 4.67 2.34 0.47 1.87 0.93 0.19 0.47 0.09 0.05

39.74 4.50 10.5 5.26 1.05 5.26 2.63 0.53 2.10 1.05 0.21 0.53 0.11 0.55

44.15 5.00 11.7 5.84 1.17 5.84 2.92 0.58 2.34 1.17 0.23 0.59 0.12 0.06

48.57 5.5 12.9 6.43 1.29 6.43 3.21 0.64 2.57 1.29 0.26 0.65 0.13 0.06

52.98 6.0 14.0 7.01 1.40 7.01 3.50 0.70 2.80 1.40 0.28 0.70 0.14 0.07
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表A.1 光程及稀释倍数选择的估算值 (续)

FAME,

g/L

FAME
(体积

分数)

%

吸光度

稀释

1∶1 1∶1 1∶1 1∶2 1∶2 1∶2 1∶5 1∶5 1∶5 1∶10 1∶10 1∶10

样品池光程/mm 样品池光程/mm 样品池光程/mm 样品池光程/mm

1.0 0.5 0.1 1.0 0.5 0.1 1.0 0.5 0.1 0.5 0.1 0.05

57.40 6.5 15.2 7.59 1.52 7.59 3.80 0.76 3.04 1.52 0.30 0.76 0.15 0.06

88.30 10.0 23.4 11.7 2.34 11.69 5.84 1.17 4.67 2.34 0.47 1.17 0.23 0.12

132.45 15.0 35.1 17.5 3.51 17.53 8.77 1.75 7.01 3.51 0.79 1.76 0.35 0.18

176.6 20.0 46.7 23.4 4.67 23.37 11.69 2.34 9.35 4.67 0.93 2.34 0.47 0.23

220.75 25.0 58.4 29.2 5.84 29.21 14.61 2.92 11.69 5.84 1.17 2.92 0.58 0.29

264.9 30.0 70.1 35.1 7.01 35.05 17.53 3.51 14.02 7.01 1.40 3.51 0.70 0.35

353.2 40.0 93.5 46.7 9.35 46.75 23.37 4.67 18.70 9.35 1.87 4.68 0.93 0.47

441.5 50.0 — 58.44 11.68 — 29.22 5.84 — 11.69 2.34 7.01 1.17 0.58

423.84 60.0 — 14.03 — 0.00 7.01 — 0.00 2.81 9.35 0.00 0.70

图A.1 不含FAME的柴油红外光谱图

图A.2 FAME体积分数约为5%的柴油红外光谱图
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图A.3 含FAME体积分数约为4%的柴油基线校准后红外光谱图
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