《动植物油脂 透明度的测定》国家标准

编制说明
（一）工作简况

1 任务来源 

根据国家粮食局2017年粮油标准制修订计划的要求，由南京财经大学等单位负责《动植物油脂 透明度的测定》（计划号: 20071525-T-449 ）制定工作。起草单位成立的标准起草组负责进行本标准的各项工作。
2 制定本标准的意义

油脂透明度是油脂的一项重要的质量指标，现行有关动植物油脂国家标准、行业标准中大多列有该项指标，但都是采用感官分析方法（如GB/T 5525-2008植物油脂 透明度、气味、滋味鉴定法）直接用肉眼进行观察，通过如澄清透明、微浊、微浊等文字进行描述。受人为因素影响较大，为规范测定方法，量化测定指标，到时候好地为油脂质量判定提供依据，有必要制订透明的度的标准测定方法。

3标准主要工作过程
为了更好的完成标准任务，查阅了国内外相关资料。目前，油脂透明度的标准测定方法主要有GB/T 5525-2008《植物油脂 透明度、气味、滋味鉴定法》采用的是将样品注入比色管中20℃下静置24h，然后在乳白色灯泡前目视观察透明度，结果以“透明”、“微浊”、“混浊”字样表示。ISO等没有透明度的测定方法，ISO 15301:2001、及ISO 19219:2002规定了离心分离测定原油沉淀物和可见油脚的标准测定方法。ISO 15301:2001已转化为GB/T 21496-2008。
浊度仪是测定水浊度的装置。有散射光式、透射光式和透射散射光式等，当水中含有微量不溶性悬浮物质、胶体物质时，水即呈现出一定的混浊程度。当光线照射到液面上，入射光强、透射光强、散射光强相互之间比值和水样浊度之间存在一定的相关关系，通过测定透射光强，散射光强和入射光强或透射光强和散射光强的比值来测定水样的浊度。现行标准SN/T 4675.26-2016 出口葡萄酒浊度的测定 散射光法》、GB/T 15893.1-2014 工业循环冷却水中浊度的测定 散射光法》等标准均采用了浊度仪来测定样品的混浊程度。

油脂也常因含有一定量的不溶性杂质、水分、盐分而呈现出混浊现象。因此采用浊度仪测定油脂的透明度具有可行性，在比较现行的研究文献和相关标准基础上，确定了本方法标准制定方案和工作计划。
（二）标准的编制原则和标准的主要内容

1标准编制原则

本标准是根据GB/T 1.1-2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构与编写规则》、GB/T 20001.4-2009《标准编写规则第4部分：化学分析方法》的规定进行编制的。

2确定国家标准主要内容

本标准的技术内容包括范围、规范性引用文件、原理、试剂和材料、仪器和设备、试样制备、分析步骤、结果计算及表示等。

3主要研究内容及试验结果
3.1标准研究的内容及原理

本标准规定了动植物油脂 透明度的测定的原理、试剂和材料、仪器和设备、试样制备、分析步骤、结果计算和表示。

测定原理：以福尔马肼（Formazine）作为浊度标准溶液，用散射光原理的浊度仪测定油脂的浊度来反映油脂的透明程度。结果以NTU（Nephelometric Turbity Unit，散射光浊度单位）表示。
3.2 试验结果
以大豆油、菜籽油、棕榈油等植物油脂为实验对象， 在GB/T 5525-2008的测定条件下，提出了采用散射光原理的浊度仪来测定油脂浊度，从而反映油脂的透明程度。
3.2.1 试样制备
（1）按照GB/T 15687制备实验室样品，但样品不需要过滤。

（2）当油脂样品在常温下为液态时，将盛有油脂样品的密闭容易器置于20℃±5℃的恒温水浴中30min，摇匀待测。摇匀时应避免剧烈震动，以免引起气泡或乳化现象，如出现气泡可采用超声波水浴脱气。

（3）当油脂样口在常温下为固态或半固态时，要根据该油脂熔点熔化样品，但温度不得高于熔点5℃。待样品熔化后，设定恒温水浴温度为产品标准中“透明度”规定的温度（如棕榈油规定在40℃测定），将盛有样品的样品池放入恒温水浴中30min，摇匀待测。摇匀时应避免剧烈震动，以免引起气泡或乳化现象。
3.2.2 测定
将试样约20mL注入样品管（5.2）中，加至与刻度线齐平，盖上管塞，操作时应避免气泡产生。用不起毛的软布试样容器表面，除去手印痕迹。样品管的外表面涂抹一薄层硅油，用软布擦拭，使试样容器外表面形成一层均匀硅油（5.1.3）薄膜。然后将样品管置于浊度计(6.1)的容器室内，关闭容器室的盖子，待示数稳定后读取测试结果。
（三）本标准主要内容的论据

基于散射光原理的浊度法测定水质、葡萄酒浊度等方法业已成熟，并已列为国家标准、行业标准。其主要的影响是样品处理、加入过程中应尽可能避免产生气泡。
1 测定方法研究

1.1 油样静置时间的确定
国家标准GB/T 5525-2008中规定了液体油样、固态或半固态油脂的样品处理要求，不同油脂尤其是固态油或半固态油（如棕榈油）的国家标准中质量指标对于透明度测定也规定了测定透明度时的温度要求，为便于统一及方法的持续，本标准制订时采用GB/T 5525规定的温度。

将盛有大豆油样品的密闭容器摇匀，置于20℃±5℃的恒温水浴（5.3）中静置一定时间，待测。
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图1 不同静置时间对大豆油透明度的影响
从图1中可以看出，由于可能因气泡等因素的影响，初始恒温10min后试验油脂的透明度趋于稳定，为避免气泡等对透明度测定的影响，本实验选用静置30 min。
1.2方法精密度实验 
按照前述的测定条件，选取大豆毛油、菜籽毛油、成品油、脱皂油样品在同一实验室进行重复性实验，测定结果见表1。
表1 透明度测定方法重复性实验结果
	样品
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	均值
	极差
	标准偏差
	临界极差

	大豆毛油
	10.5
	10.6
	10.8
	10.5
	10.6
	10.5
	10.58 
	0.30
	0.117
	0.47

	菜籽毛油
	11.9
	11.8
	11.9
	12
	11.7
	11.9
	11.87 
	0.30
	0.103
	0.41

	成品油
	1.64
	1.56
	1.63
	1.65
	1.7
	1.58
	1.63
	0.14
	0.050
	0.20

	脱皂油
	70.2
	70.5
	70.4
	70.5
	70.1
	70.4
	70.35
	0.40
	0.16 
	0.66


由表1可见，4份样品的极差值均小于0.4NTU，重复性临界极差CrR95(6)界于0.20~0.66，重复性限（r）为0.14~0.46。因此取精密度要求为浊度为1NTU~10NTU时，≤0.2NTU；浊度为10NTU~100NTU时，≤0.5NTU。
按照前述的最佳提取条件，选取大豆毛油和脱皂油样品在四个标准参加单位进行再现性实验，测定结果见表2。
表5 透明度测定方法再现性实验结果
	样品
	实验室1
	实验室2
	实验室3
	实验室4
	均值
	极差
	标准偏差
	临界极差

	样品1
	10.6
	10.3
	10.5
	10.7
	10.53
	0.40
	0.171
	0.68

	样品2
	70.3
	69.0
	69.5
	72.1
	70.23
	3.10
	1.360
	5.44


由表2可见，两份样品中大豆毛油的极差值为0.4NTU，而脱皂油的极差值为3.1NTU，再现性临界极差CrR95(6)分别为0.68和5.44，再现性限（R）为0.48和3.81。
2方法的应用试验
2.1直接观察法(GB/T 5525-2008)、本方法测定结果比较
采用直接观察法和本标准提出的方法检测了大豆油和菜籽油各工段的油脂的透明度情况，结果发现，两种油脂的脱皂油都是明显混浊、不透明的，而其余工段油脂均为透明状态，如表3所示。
表3 采用直接观察法测定大豆油和菜籽油结果
	
	GB/T 5525-2008
	本标准方法

	油脂工段
	大豆油
	菜籽油
	大豆油(NTU)
	菜籽油(NTU)

	毛油
	透明
	透明
	10.5
	11.9

	加酸油
	透明
	透明
	10.3
	13.4

	脱皂油
	混浊
	混浊
	70.3
	100

	干燥油
	透明
	透明
	5.97
	10.6

	脱色油
	透明
	透明
	1.53
	0.617

	成品油
	透明
	透明
	1.62
	1.26


由表3两种油脂浊度仪检测均为脱皂油最高，这与直接观察法看到的其混浊、不透明状态一致。其他油脂均为透明状态，浊度较低，其中浅色油脂（脱色油、成品油）浊度均低于2.0NTU。
2.2 透明度与浊度仪检测分辨力及相关性分析
(1) 透明度与浊度仪检测分辨力
为验证直接观察法能识别的大豆油和菜籽油开始变混浊、发朦的程度（检测分辨力，相当于直接观察法的检出限），分别将一级大豆油（NTU＜1）与脱皂大豆油（NTU=70.3）、一级菜籽油（NTU＜1）与脱皂菜籽油（NTU=100）按照一定比例混合,检测油脂从透明状态变至混浊状态浊度仪检测结果变化情况，如表4、表5所示。
表4 大豆油配制油透明度检测结果
	脱皂大豆油+一级大豆油
	直接观察法
	浊度仪检测(NTU)

	33.3%脱皂油
	透明
	3.06

	50.0%脱皂油
	透明
	4.84

	55.0%脱皂油
	混浊（微混）
	8.58

	60.0%脱皂油
	混浊（微混）
	7.36


表5 菜籽油配制油透明度检测结果
	脱皂菜籽油+一级菜籽油
	直接观察法
	浊度仪检测(NTU)

	5%脱皂油
	透明
	4.72

	10%脱皂油
	微浊（整体澄清、但可看到悬浮）
	6.70

	20%脱皂油
	微浊（整体澄清、但可看到悬浮）
	9.97

	30%脱皂油
	混浊
	15.7

	45%脱皂油
	混浊
	30.2


由表4可以看出，当在一级大豆油中加入的脱皂油（混浊）从50%上升55%时，可以直观的看出油脂开始从透明向混浊转变，此时浊度结果从4.84NTU增加至8.58NTU。
由表5可看出，一级菜籽油中添加5%脱皂油时，油样为透明状态，浊度仪检测结果为4.72NTU，添加量为10%时，直接观察时就能观察出其中含有的微小悬浮颗粒（整体澄清），此时使用浊度增加至6.70NTU。

(2)脱皂油含量与浊度相关性分析
为验证在一级大豆油中添加脱皂油（NTU=70.3）后样品的状态，配制了一系列不同脱皂油含量的样品，并用浊度仪进行检测，结果如表6。可以看出，当脱皂油含量在50%以下时，试样全部呈透明状态，浊度检测值均小于5NTU。随着添加的脱皂油含量增加，浊度（NTU）也随之上升，且两者呈显著正相关关系（R=0.99）。

表6 试样浊度、透明度、脱皂油含量相关性分析
	脱皂大豆油+一级大豆油
	直接观察法
	浊度仪检测(NTU)

	3.85%脱皂油
	透明
	0.525

	7.41%脱皂油
	透明
	0.858

	10.7%脱皂油
	透明
	1.17

	13.8%脱皂油
	透明
	1.42

	16.7%脱皂油
	透明
	1.59

	19.4%脱皂油
	透明
	1.69

	28.6%脱皂油
	透明
	2.33

	33.3%脱皂油
	透明
	2.57

	37.5%脱皂油
	透明
	3.06

	50.0%脱皂油
	透明
	4.84
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2.3. 不同水分含量大豆油透明度检测结果
用直接观察法分别测定了不同水分含量（0.05%、0.1%、0.15%、0.2%、0.3%）的一级大豆油透明度情况，并进一步采用浊度仪分别测定其浊度，具体如表7所示。

表7 不同水分含量大豆油透明度检测结果

	水分含量
	直接观察法结果
	浊度仪结果(NTU)

	0.05%
	透明
	0.93

	0.1%
	透明
	1.10

	0.15%
	混浊
	17.7

	0.2%
	混浊
	21.4

	0.3%
	混浊
	105


浊度仪检测结果发现，水分低于0.1%时，油脂呈透明状态，浊度检测结果小于1.10NTU，当水分为0.15%时，油脂明显变混浊，浊度检测值也显著增加。

2.4. 不同分提棕榈油产品透明度检测结果

不同分提棕榈油产品在常温下呈现不同状态，分提毛油在室温（24℃）下为透明状态，浊度检测值为2.09NTU。分提软脂在室温（24℃）呈现微浊状态，此时测定其浊度已上升至17.8NTU，但将油脂温度上升至40℃时，其浊度下降至1.04NTU。

表8 不同分提产品棕榈油透明度检测结果

	油脂状态
	检测温度
	直接观察法结果
	浊度仪结果(NTU)

	分提毛油
	24℃
	透明
	2.09

	分提软脂
	24℃
	微浊
	17.8

	分提软脂
	40℃
	透明
	1.04


棕榈油的透明度受温度影响较其他油脂显著，所以在测定其透明度（直接观察法和浊度仪法）更应注意温度的变化带来的影响。

2.5应用试验讨论

（1）一、二级油要求做透明度，其色泽较浅，且为均匀稳定的体系，所以一、二级油一般浊度在4.0NTU以下可认为是透明样品。

（2）当油脂样品为均匀、稳定的体系时（如大豆原油、菜籽原油），使用浊度仪检测透明度，浊度值与油脂色泽呈现一定的正相关，油脂颜色越深，其浊度值（NTU）也越大，但一般浊度值不会超过15NTU。

（3）当直接观察法可以看出油脂出现混浊、发朦现象时，浊度检测结果与导致油脂不透明的物质有很大关系。如将一级大豆油与脱皂大豆油按一定比例混合，浊度在8NTU时，油脂就开始出现不透明的现象；将一级菜籽油与脱皂菜籽油按一定比例混合，即使仅添加10%的脱皂菜籽油，浊度仅为6.70NTU，直接观察都可以看出油脂中悬浮的杂质。

（4）浊度仪检测油脂透明度，受油脂色泽、杂质种类甚至温度等因素影响。

（5）一级大豆油，水分含量在0.1%以下时，油脂呈现透明状态，浊度低于1.10NTU；当水分含量上升至0.15%，油脂就会明显混浊，此时浊度上升至17.7NTU。

（6）使用浊度仪测定成品大豆油、成品菜籽油、棕榈油分提毛油、花生油在常温下都为透明状态，浊度检测最高值为2.09NTU。

（7）油脂在不同温度下，呈现不同的状态，当油脂开始出现微混、絮状析出等现象时，浊度检测值会显著上升，因此需控制测定时的油脂温度。
（四）采用国际标准和国外先进标准的情况，以及与国际、国内同类标准水平的对比，或者与测试的国外样品、样机的有关数据对比情况
目前，油脂透明度的测定主要采用目视观察法，存在一定的人为因素影响。本方法基于散射光原理，通过浊度仪测定一定条件下油脂的浊度来反映油脂的透明度，结果量化，更利于客观评价。可为相关标准的执行提供科学依据。
（五）与有关的现行法律、法规和强制性国家标准、行业标准的关系

目前，我国现行油脂标准中对于一级油、二级油均规定了透明度指标要求。目前透明度的测定采用了是一定条件下通过目视观察给出诸如“透明”、“微浊”、“混浊”等结果。通过应用试验表示，在相关标准修订时如结合油脂品种可以制订出合理的透明度指标，本标准规定的实验操作更加简便、检测结果更加准确可靠，颁布实施后，将更有利于行业应用，与现行的法律、法规及其他国家标准没有矛盾。

（六）重大分歧意见的处理经过和依据

无。

（七）按照标准化法的有关规定，提出强制性标准或推荐性标准的建议

建议将本标准作为推荐性国家标准使用。 

（八）废止现行有关标准的建议

 建议替代GB/T 5525-2008《植物油脂  透明度、气味、滋味鉴定法》中透明度测定方法部分。
（九）贯彻国家标准的要求和措施建议

（1）发布后、实施前应将信息在媒体上广为宣传。

（2）本标准的制订，不仅与油脂生产、加工、储存等企业有关，而且与消费者有关。对于使用过程中容易出现的疑问，要在媒体上撰文事先予以解释。

（3）要分别对待标准使用的不同对象，消费者、企业、质量监管部门等，有侧重点地进行培训、宣传。

（5）实施的过渡期宜定为6个月。

（十）其他应予说明的事项

无。

《粮油检验 大豆水溶性蛋白质含量的测定》国家标准制订起草组
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