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ガスクロマトグラフィーによる混合油脂の分離と定量 
－最小二乗法による混合割合の推定－ 
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Optimum conditions for separation of triglyceride composition in mixed fat of 
vegetable and animal fat by gas chromatography using column packed with Dexsil 300 
GC were investigated. In the present investigations， the mixed ratio of butter fat and 
vegetable fat in prepared fats has been calculated by the method of least squres from 
the experimental data of relative peak ratios of triglyceride. Use of column packed with 
0.55 gr of 100 to 120 mesh Chromosorb W AW DMCS coated with 3% Dexsil 300 GC 
gave good separation and reproducibility of triglyceride peaks. Triglyceride composition 
of prepared fat consist of butter fat and hydrogenated soya bean oil were determined, 
and the mixed ratio were calculated from the relative ratios of triglyceride peaks 
corresponds to a triglyceride characterized by its carbon number. The experimentally 
determined mixed rations were identical to the theoretical values. 
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１ 緒   言 

 混合油脂の定量については，関税率表の分類上から

重要であり，特に，乳脂肪と他の油脂との混合調製品

については，輸入制度の問題もあり，きわめて重要で

ある。 
 乳脂肪と，他の油脂との混合割合の定量については，

酪酸価から求める方法，油脂の構成脂肪酸をガスクロ

マトグラフィーによって分離し，脂肪酸の特徴的構成

比から求める方法が検討されている 1)2) 
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 また，出来ら 3)4)は，DEXSIL 300GCを用いてトリグ
リセリドを，ガスクロマトグラフィーによって分離し，

乳脂肪に，異種脂肪が混在する調製油脂の混合比を求め

る方法について検討している。 
 浅野ら５）は，DEXSIL 300GCをカム充填剤として，
各種油脂のトリグリセリドのガスクロマトグラムを報告

している。 
 最近では，ガスクロマトグラフィーで，キャピラリー

力ラムを用いてトリグリセリドを分離して，混合油脂の

混合割合を定量する方法が報告 6)されている． 
 ここでは，カラム充填剤として，DEXSIL 300GCを
用い，その最適分離条件を再検討するとともに，得られ 
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たクロマトグラムのピーク面積比から，最小二乗法 7)

を用いて，乳脂肪と異種脂肪の混合割合を求めること

について，検討したので報告する。 

２ 実   験 

装置及びガスクロマトグラフィーの条件は，Table 1
に示す。 
 Table  1  Apparatus and analytical Conditions 
Apparatus 
Shimadzu Gaschromatograph 7AG 
Detector：F.I.D 
Column size：3mmφ×20cm (packed at 0.55g) 
Column Packing：DEXSIL 300GC 1%，2%，3% 
Suport：Chromosorb W.AE DMCS 
    (80～100 Mesh and 100～120mesh) 
Integrator：Simadzu Chromatopac E1A 
Parameter：SLOP.100， DRIFT.200，WIDTH.20， 
      MIN AREA 20， 
Analytical Conditions 
Flow rate：He 60ml／min(6kg／cm2) 
      H2 0.6kg／cm2 
      Air 0.5kg／cm2 
Range：8×102 
Column temparature：240～360℃ 6℃／min 
Injection temparature：380℃ 
 
 実験試料は，乳脂肪，大豆油，水素添加大豆油，コ

コア脂，パーム油，落花生油，ヤシ油を用いた。各試

料は，2%の濃度になるように，クロロホルムに溶解し
たものを，0.4ul～0.8ul注入した。 
 各ピークは，トリグリセリドを構成する脂肪酸の，

アシル基の総炭酸素数で示してある｡ 

3 結果と考察 

 3．1 カラムの最適分離条件の検討 

 液相濃度３%の，DEXSIL 300GC を用いて担体
(Chromosorb W AW DMCS)粒度の影響を調べた。 
 担体粒度 80～100メッシュのものでは，各ピーク間
の分離が悪く，再現性も良くなかった。粒度を 100～
120メッシュと，細かくすると分離が向上した。 
 DEXSIL 300GC による，トリグリセリドの分離で
は，カラム温度を，360℃という高温にまで上げるため， 

 液相の濃度が，分離能に影響することも考えられる
ので，液相濃度１%及び２%のカラムについて，分
離能を検討した。 
 液相濃度 1%のときは，カラム温度 350℃以下で，
C54まで完全に分離できるが，炭素数の大きい，C50

以上で吸着現象がみられ，再現性が悪い。 
 液相濃度２%のものでは，トリグリセリドの各ピー
クの保持時間が長くなり，3%液相に比較して，相当す
るトリグリセリドの出現温度が高くなる傾向がある。 
 従って，ここでは，Table 1に示すとおり，DEXSIL 
300GC， 3%，担体粒度 100～ 120 メッシュ
(Chromosorb W AW DMCA)を 0.55g(約 20cm)秤量
してガラス力ラムに充填したものを使用し，Table 1
に示した条件で分離した。この分離条件で，分離し

た油脂のガスクロマトグラムを Fig 1から Fig 8に
示す。乳脂肪は，複雑なトリグリセリド組成をもつ

ため，ベースラインに，やや乱れがあるが分離は良

い。 
 大豆油と水添大豆油とは，DEXSIL300GCが，シ
リコーンポリマー系の無極性液相であるため，出現

するピークは，トリグリセリドを構成する脂肪酸の

アシル基の炭素数の総和の順に出現することから，

両者のクロマトグラム及び各ピークの相対面積比に

は差がなかった。 
乳脂肪について，7回のくり返し測定による，各ピ
ークの相対面積比の最高値，最低値，分析値の副，平

均値及び変動係数を Table 2に示した。すなわち，変 
 
Table  2  Reproducibility of relative ratio of 

peck area 
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Fig.1 Gas chromatogram of milk fat 
 
     Column: DEXSIL 300GC， ３% 20cm× 
     3mmφ， 
     Chromosorb W AW DMCS (100～120mesh) 
     Column Temparature：240～360℃，6℃／min 
     Injection temparature：380℃ 
     Detector：FID (8×102) 
     Sample size：0.6μl 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 2 Gas chromatogram of coconut oil 
 
      GC conditions：Same as shown in Fig. l 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 3 Gas chromatogram of palm oil 
 
      GC conditions same as shown in Fig. l 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4 Gas Chromatogram of hydrogenated soya 
      bean oil 
      GC Conditions：Same as shown in Fig. 1 
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Fig. 5 Gas chromatogram of cocoa fat 
 
      GC conditions：Same as shown in Fig. 1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 6 Gas chromatogram of peanut oil 
 
      GC conditions：Same as shown in Fig. l 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 7 Gas chromatogram of mixed fat 
 
      GC conditions：Same as shown in Fig. 1 
      Composition：Milk fat 70% hydrogenated 
      soya bean oil 30 % 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 8 Gas chromatogram of mixed fat 
 
      GC conditions：Same as shown Fig. 1 
      Composition：Milk fat 70 % 
                   coconut oil 30 % 
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動係数をみるとC30で1.19，C54で2.20となっており，
ピーク強度の低い領域では，変動係数は，1以上とや
や大きくなっているが，C32～C50においては，変動係

数は，1.0以下となっており，再現情が良いことを示
している。 
 ピーク面積は，Shimadzu Chromatopac E1Aによ
って測定したものである。 
 
 ３．２ 二種混合油脂の定量 
 乳脂肪と水添大豆油の混合調製品の場合，両者のト

リグリセリド組成には，大きな相違があることから，

両者の特徴的なピークの挙動を利用して定量できる

ことが考えられる。すなわち，水添大豆油のトリグリ

セリドのガスクロマトグラムでは，C46までは，ピー

クがみられず，C48～C54のピークが現れ，それぞれの

相対強度は，C564.14%，C5231.36%，C5460.04%とな
っており，C54が最も大きい値を示している。これに

対し，乳脂肪では，Table 2 に示したように，C38に

最大ピークをもち，水添大豆油で強度の大きいC54の

ピークの相対強度は，2.21%と小さか値を示してい
る。このことは，乳脂肪に少量の水添大豆油が添加さ

れた場合でも，C54のピーク強度に対する寄与は，大

きいものと考えられる。両油脂を，各種割合で混合し

たガスクロマイグラムからC54の相対面積比と，乳脂

肪に対する水添大豆油の混入割合を，グラフ上にプロ

ットした結果を Fig. 9 に示した。この回帰直線は，
y=1.726x－4.562で表わされ，相関係数R=0.9996と
良好な検量線が得られる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 9 Calibration curue of soya bean oil 

  しかし，この方法では，混合された油脂のトリグリ
セリド分布に大きな差がある場合には，有効である

が，混合された油脂相互のトリグリセリド組成に，大

きな差がない場合には，適用できず，また，再現性に

も問題がある。 
 そこで，われわれは，最小二乗法を用いた二種混合

油脂の混合割合の定量について検討した。 
 水添大豆油(a)と乳脂肪(b)の分析値を，それぞれ，
Xa1，Xa3・・・，Xb1，Xb2，Xb3・・・として両者の混

合物の分析値を，y1，y2，y3・・・とすると，これら

の関係は，次の重回帰モデルで表わされる。 
  y1=β0+β1Xa1+β2Xb1+ε1 
  y2=β0+β1Xa2+β2Xb2+ε2 
  y3=β0+β1Xa3+β2Xb3+ε3 

…  
  yi=β0+β1Xai+β2Xbi+εi 
 β0は，定数，β1及びβ2は、偏回帰係数，εは，残

差 (又は誤差)である。β1及びβ2は，y=に対する xa
及び xbの寄与度を示すもので，これらの値から，二種
の油脂の混合割合の推定を行うことができる。C54のピ

ーク面積比から，混合割合を求める先の定量方法では，

乳脂肪と水添大豆油とのC54の和で表わされているが，

重回帰法では，全ピークについて考慮している。 
 Σεi2を最小とするβ1，β2は，最小二乗法の理論

から，次式で求められる。 
 
 
 
 
 
ただし 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 計算に用いるデーターは，水添大豆油(a)，乳脂肪(b)
及び両者の混合調製品(y)について，ガスクロマトグラ 
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Table 3 Table for calculation 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
フィーによって分離されたトリグリセリドのピー

ク面積比を測定して，それぞれ，xa，xb，y とし
て上記の式から，β1，β2を求める。 
 実際の計算方法及び結果を Table3に示す。 
 ここで，β1+β2=1であるから，按分して%に換
算すると，次のようになる。 
  a成分=0.3095／1.0166×100=30.4% 
  b成分=0.7071／1.0166×100=69.6% 
 a成分(水添大豆油)30.4%，b成分(乳脂肪)69.6 
 
 

Table 4 Analitical results of mixed Fats. 
 
 
 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
%と混合割合が推定される。 
 両者の実際の混合割合は，それぞれ，30.2%及び
69.8%であり，計算値とよく一致する。 
 水添大豆油と乳脂肪を，各種割合で混合し，上

記と同様にガスクロマトグラムの相対面積比から

計算した結果を Table 4に示した。 
 各混合割合においても，定量値は，理論値に対

し，ほぼ１%の誤差範囲であり，本法が，混合油
脂の分析法として利用できることを示した。 
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4 要 約 

 カラム充填剤に DEXSIL 300GC を用いたがス
クロマトグラフィーにより，動植物油脂の最適分

離条件を検討した。 
 分離されたクロマトグラムのピーク面積比か

ら，二種混合油脂の混合割合を，最小二乗法を導

入することによって推定した。 
 DEXSIL 300GCによる分離は，固定相担体の粒 

 度 100～ 120 メッシュ (Chromosorb W AW 
DMCS)，固定相液相濃度３%及びカラム充填量
0.55g の条件で分離が良く，ピークの再現性もよか
った。 
 標準試料として調製した水添大豆油と乳脂肪の

混合油脂について，ガスクロマトグラフィーによ

り，分離したピークの相対面積比から最小二乗法を

用いて，それぞれの混合割合を推定したところ，定

量値と理論値はよく一致した。 
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