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前  言
本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由国家粮食和物资储备局提出。
本标准由全国粮油标准化技术委员会（SAC/TC 270）归口。
本标准负责起草单位：江南大学、江苏科鼐生物制品有限公司、上海交通大学
本标准起草人：金青哲、王兴国、常明、吴正章、张晖、吴艳、张鹏、刘睿杰、艾连中。
植物甾醇酯
1　 范围
本标准规定了植物甾醇酯的术语和定义、质量要求、检验方法、检验规则、判定规则、标签、包装、贮存和运输的要求。
本标准适用于加工、储存、运输、贸易的植物油或者塔罗油来源的植物甾醇与脂肪酸反应得到的植物甾醇酯。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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 191  包装储运图示标志

GB/T 6678  化工产品采样总则

GB/T 25223  动植物油脂 甾醇组成和甾醇总量的测定 气相色谱法
3　 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
植物甾醇酯 Phytosterol esters
植物甾醇通过酯化和酯交换反应获得的相应的脂肪酸酯。
过氧化值Peroxide value      
1kg植物甾醇酯中过氧化物的毫摩尔数。
酸值 Acid value
中和1g植物甾醇酯中所含游离脂肪酸需要的氢氧化钾毫克数。
4　 质量要求
4.1 感官要求
植物甾醇酯色泽为浅黄色，透明或半透明，稠密液体或蜡状半固体，无异味。
4.2 特征指标
总植物甾醇不低于59% (w/w)。
4.3 质量指标
质量指标应符合表1规定。
表1 质量指标

	序号
	指  标
	一等品
	合格品

	1
	总植物甾醇酯             %(w/w)
	≥94
	≥90

	2
	总甾醇酯和游离甾醇       %(w/w)
	≥97

	3
	游离甾醇                 %(w/w)        
	≤6.0

	4
	总植物甾醇                %(w/w)                 
	≥59

	5
	过氧化值             mmol/kg       
	≤2.5

	6
	酸值                    mg KOH/g      
	≤1.0


5　 检验方法
5.1 总甾醇酯、游离甾醇、总植物甾醇的测定
5.1.1 样品制备

游离甾醇或甾烷醇：精密称定大约15mg 5α-cholestan-3β-ol和大约50mg样品加入反应瓶中，加入大约5ml甲基叔丁基醚溶解样品，可超声或适当加热以提高溶解性,，转移100ul溶液至1.5ml进样瓶中，在50 ~ 60℃用氮气吹干,加入100ul (BSTFA+%TMCS)和200ul吡啶，混合，盖上瓶盖在60~70℃加热约30分钟，进样1ul。
甾醇或甾烷醇酯：精密称定大约15mg 5α-cholestan-3β-ol 和大约100mg甾醇酯加入反应瓶中，加入2ml氢氧化钾乙醇溶液(6.6g氢氧化钾溶解于50ml95%乙醇中)混合，在70º加热90分钟，每隔15分钟混合一次,加入1ml水和4ml正庚烷至皂化液中，充分混合15秒，直至两相完全分离后转移庚烷至试管中，重复用4ml庚烷萃取两次,收集三次萃取的正庚烷至同一试管中充分混合, 转移200微升溶液至样品瓶中，在70 ~ 80℃用氮气吹干,加入100 ul (BSTFA+%1TMCS)和200 ul吡啶，混合,盖好试管在60 ～70℃加热约30分钟,每隔5~10分钟混合一次溶液，进样1ul。
5.1.2 样品检测
按GB/T 25223-2010标准执行，操作步骤从9.2.5章节开始。
5.1.3 计算与结果
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其中：As=样品峰面积；
Mstd=样品重量；
purityis=内标纯度%；
ASTD=内标峰面积；
MS=样品重量（mg）。
5.2 酸值测定
酸值的测定方法参见附录A。
5.3 过氧化值的测定
过氧化值的测定方法参考附录B。
6　 检验规则
6.1 出厂检验

产品应由生产厂的质量检验部门进行检验，生产厂应保证所有出厂的产品符合本标准的要求，每件出厂的产品都应附有产品合格证。合格证内容包括企业标识、执行标准、产品批号、检验员工号、生产日期。

产品出厂时采样按照GB/T 6678-2003中规定进行，逐批检验，并出具检验报告。所取样品不少于10g，分装于两只清洁干燥的两只袋中密封。贴上标签，注明产品名称、批号、生产厂名称和取样日期、取样人签名。一袋作检验用，另一袋留样备查。按本标准第4章的规定检验。
6.2 型式检验
    当原料、设备和工艺有较大变化或者质量监督不猛提出要求时，均应进行型式检验。

    按本标准第4章的规定检验。
6.3 判定规则
产品未标注质量等级是按不合格判定。

检验结果中各等级指标中有一项不合格，则判定不合格产品。

7　 标志、包装、运输和贮存
包装上应有牢固的标志，内容包括：产品名称、生产日期、毛重、净重、生产厂名、厂址及符合GB/T 191-2008有关规定要求。
采用内衬食品用聚乙烯塑料袋的硬质纸板桶包装。
运输过程中应防潮、防火、防碰撞，不得与有毒、有害和其他有污染的物质混装、混运。
产品应贮存于阴凉、干燥的仓库内，不得于有毒、有害和其他有污染的物质混贮。
附录A
酸值测定（热乙醇测定法）
A.1 仪器与用具
A.1.1 微量滴定管：10mL 最小刻度0.02mL。
A.1.2 分析天平，精确度0.05g。
A.2 试剂与材料

A.2.1 乙醇（分析级）：最低浓度为95%乙醇。
A.2.2 氢氧化钾：标准溶液的浓度=0.1mol/L。
A.2.3 氢氧化钾：标准溶液的浓度=0.5mol/L.

A.2.4 酚酞指示剂：10g 的酚酞溶解于1L 的95%乙醇溶液中。
A.3 分析步骤

A.3.1 样品处理

将装有样品的密闭容器置于50℃的干燥箱内，当样品温度达到50℃后，振摇装有样品的密闭容器，使样品尽可能均匀。如果加热混合后样品没有完全澄清，可在50℃恒温干燥箱内将油脂过滤或用热过滤漏斗过滤。
A.3.2 测定

将含有0.5ml酚酞指示剂的50mL乙醇溶液置入锥形瓶中，水浴加热至沸腾，当乙醇的温度高于70℃时，用0.1mol/L的氢氧化钾滴定至溶液变色。并保持溶液15s不褪色，即为终点。将中和后的乙醇转移至装有测试样品（约20g，精确至0.05g）的锥形瓶，充分混合，煮沸。用氢氧化钾标准溶液滴定，滴定过程中要充分摇动。至溶液颜色发生变化，并且保持15s不褪色，即为滴定终点。
A.4 计算公式
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式中：
S— 样品的酸值，单位为毫克每克（mg/g）；
V — 所用氢氧化钾标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
c — 所用氢氧化钾标准溶液的准确浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
m— 样品的质量， 单位为克（g）；
56.1 — 氢氧化钾的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。
注2：：氢氧化钠或氢氧化钾乙醇标准溶液的浓度，随温度而发生变化，有下式来校正。
V'=Vt[1-0.0011（t-t0）]

式中：
V'— 校式中：
V'— 校正后氢氧化钾乙醇标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
Vt — 在温度t时测得的氢氧化钾乙醇标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
t — 测量时的摄氏温度；
t0— 标定氢氧化钾乙醇标准溶液的摄氏温度。

附录B

过氧化值测定
B.1 仪器与用具
使用的所有器皿不得含有还原性或氧化性物质。磨砂玻璃表面不得涂油。锥形瓶：250mL，带磨口
玻璃塞。
B.2 试剂与材料
B.2.1 冰乙酸（分析级）：用纯净、干燥的惰性气体（二氧化碳或氮气）气流清除氧。
B.2.2 异辛烷：用纯净、干燥的惰性气体（二氧化碳或氮气）气流清除氧。
B.2.3 乙酸与异辛烷混合液（体积比60:40）：将3 份冰乙酸与2 份异辛烷混合。
B.2.4 碘化钾饱和溶液：新配制且不得含有游离碘和碘酸盐。
B.2. 5 硫代硫酸钠溶液：将24.9g 五水硫代硫酸钠溶解于蒸馏水中，稀释至1L，得浓度0.1mol/L，临使用前标定。
B.2.6 硫代硫酸钠溶液：0.01mol/L，由4.6.2.5 稀释而成，临使用前标定。
B.2.7 淀粉溶液：将1g 可溶性淀粉与少量冷蒸馏水混合，在搅拌的情况下溶于200mL 沸水中，添加250mg 水杨酸作为防腐剂并煮沸3min，立即从热源上取下并冷却。此溶液在4℃~10℃的冰箱中可放置2 周~3 周，当滴定终点从蓝色到无色不明显时，需重新配制。
B.3 分析步骤
B.3.1 样品处理
将装有样品的密闭容器置于50℃的干燥箱内，当样品温度达到50℃后，振摇装有样品的密闭容器，使样品尽可能均匀。如果加热混合后样品没有完全澄清，可在50℃恒温干燥箱内将油脂过滤或用热过滤
漏斗过滤。
B.3.2 测定
取50mL乙酸-异辛烷进行空白实验，当空白实验消耗0.01mol/L硫代硫酸钠溶液超过0.1ml，应更换乙酸-异辛烷。用纯净干燥的二氧化碳或氮气冲洗锥形瓶，称取约3g（5g-2g）置于锥形瓶中，加入50mL乙酸-异辛烷溶液，盖上塞子摇动至样品溶解。加入0.5mL饱和碘化钾溶液，盖上塞子使其反应，时间为1min,在此期间摇动锥形瓶至少3次，然后立即加入30ml蒸馏水。用硫代硫酸钠溶液滴定上述溶液，边加边摇直至黄色几乎消失。添加约0.5ml淀粉溶液，继续滴定，临近终点时，不断摇动使所有的碘从溶剂层释放出来，逐滴滴加滴定液至蓝色消失，即为终点。
B.4 过氧化值以每千克中活性氧的毫克当量表示：
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式中：
V — 用于测定的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0 — 用于空白的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（mL）；
C — 硫代硫酸钠溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L)

M— 试样的质量，单位为克(g)。
以平行测定两份的算术平均值为最后结果，结果保留小数点后两位；两份平行测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的5%。
B.5 重复性：
在很短的时间间隔内，由同一操作者、采用相同的测试方法，对于同一份被测样品，在同一实验室使用相同的仪器，获得两个独立的测定结果。在过氧化值≤5m mol/kg（10meq/kg）时，这两份独立测定结果的绝对差值不大于其平均值的10%的事例，不得超过5%。
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