
《动植物油脂 食用植物油中谷维素含量的

检测》国家标准编制说明
（一）工作简况（包括任务来源、协作单位、主要工作过程、国家标准主要起草人及其所做的工作等） 
1 概述

稻谷是中国第一大粮食品种，年产量约 1.85 亿吨左右，约占中国粮食总产量42%。米糠是稻谷脱壳后精碾糙米的副产物，占整个稻谷产量的 5%～8%，即我国年产米糠1000多万吨，资源非常丰富。目前，我国正大力开发利用米糠生产米糠油，米糠油是一种营养丰富的食用植物油，食用后吸收率达90%以上，是国内外公认的营养健康油。米糠油中的谷维素是对人体健康有益的营养伴随物，它主要存在于米糠毛油及其油脚中，占1.7%～3.0%。研究表明，谷维素具有清除自由基和抗脂质过氧化作用，同时具有降血脂、 降血糖，可预防心血管疾病和癌症的发生、发展等功能; 谷维素在医学上是一种重要的植物神经调节剂，对治疗神经失调具有显著疗效。米糠油产品中谷维素含量的高低是评价食用油营养的关键指标，在有关各方高度重视和前期研究的基础上，此次国家标准的制定对规范食用油市场行为，促进油脂产业健康发展，保护消费者利益具有重要意义。

2任务来源及起草单位

根据2014年国家标准制修订项目计划的要求，由国家粮食和物资储备局科学研究院负责《动植物油脂 食用植物油中谷维素含量的检测》起草工作，项目编号为20140329-T-449。起草单位成立的标准起草组负责进行本标准的各项工作，主要负责人为薛雅琳等，同时联合国家粮油检验标准验证单位参与本标准方法的研究制定。

3工作过程

为了更好的完成制定标准方法的任务，查阅了大量的国内外文献资料，并确定了标准制订方案和工作计划。根据所收集的相关标准及技术资料表明，在国际食品法典委员会CODEX STAN 210-1999（2015）中有米糠毛油的测定方法，很多文献报道了高效液相色谱法测定植物油中谷维素含量的方法。

在借鉴食品法典委员会CODEX STAN 210-1999（2015）第5条款的相关技术内容（原文见附件1，翻译稿见附件2）的基础上，对我国植物油中谷维素含量进行了分析和方法验证，形成了紫外分光光度法。

由于加工过程使谷维素含量损失，而紫外分光光度法测定的谷维素量的检出限难以适应我国食用油市场的大量植物油产品，起草组根据文献的技术内容，研究制定了植物油中谷维素含量高效液相色谱法测定方法。

为了确定方法的准确性，起草组制备方法验证样品，开展十二家实验室（验证单位见表1）比对验证实验，其测定结果汇总见附件3和附件4。在进行大量研究实验和数据汇总分析的基础上，形成标准方法的初稿。

表1 标准方法验证单位
	序号
	单 位 名 称

	1
	国家食品检测中心

	2
	国家粮食局粮油质量检验测试中心

	3
	北京市粮油食品检验所

	4
	武汉食品化妆品检验所

	5
	中国农业科学院油料作物研究所

	6
	吉林粮油卫生检验监测站

	7
	安徽省粮油产品质量监督检测站

	8
	湖北省粮油食品质量监测站

	9
	河北省粮油质量检测中心

	10
	山东三星玉米产业科技有限公司

	11
	益海嘉里上海研发中心

	12
	江南大学


根据验证实验和数据分析，研究确定标准方法的《征求意见稿》，并向全国有关大专院校、科研设计院、质检机构、生产经营企业等四十多家单位征询意见。起草组汇总了反馈的意见和建议，重新修改了方法标准的相关内容，同时对编制说明也进行修改及补充。起草组汇总了意见和建议，修改了标准的相关内容，形成了标准的《征求意见稿》。

（二）国家标准编制原则和确定国家标准主要内容
1 编制原则

本标准是根据GB/T1.1-2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构与编写规则》、GB/T20001.4-2009《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 主要内容

本标准规定了两种方法的原理、试剂、仪器、试样制备、操作步骤、结果表示和精密度等。

本标准适用于植物油中谷维素含量的检测。

本标准规定了两种方法的检出限：根据国标GB/T 5009.1-2003《食品卫生检验方法 理化部分 总则》附录A中A.2计算出了紫外分光光度法的检出限为100mg/kg，高效液相色谱法检出限为12mg/kg。

2.1 紫外分光光度法
2.1.1主要内容
本标准第四章节规定了紫外分光光度计测定食用植物油中谷维素含量的原理、试剂、仪器、试样的制备、操作步骤、结果表示及精密度等。其技术内容包括五节。其原理是根据朗伯—比尔定律，在315 nm紫外波长条件下，采用10mm比色皿，测定样品的吸光度值，检测样品的谷维素含量。

为了使正庚烷的试剂纯度符合光谱方法实验的要求，对正庚烷进行紫外光谱310nm~320nm扫描，比较光谱纯、分析纯的正庚烷试剂，其吸光度均小于0.02，佐证了分析纯的正庚烷试剂满足本方法对本底的要求。

紫外分光光度计的波长需包含310nm~320nm范围，万分之一分析天平等，均为我国粮油检测实验室和植物油加工企业配备的仪器。

方法的操作步骤包括紫外分光光度计开机、稳定，比色皿的选择和参比试剂、样品稀释等。

结果表示将样品定容体积用V表示，质量用m表示，还增加了重复性和结果保留位数的要求，这样更符合国家标准的表达规范。

2.1.2方法学验证

谷维素最大吸收波长的确认：配制306ug/mL谷维素正庚烷标准溶液，波长扫描范围为280nm～350nm，确认谷维素在正庚烷溶液中的最大吸收波长为315nm，详见图1。
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图1 谷维素在正庚烷溶液中的最大吸收波长

方法回收率：为了使指定的方法科学合理，起草组制备的验证样品包括七个不同浓度梯度的植物油样品以及一个空白样品（分为三份，标记为三个样品），共十个样品，其中植物油加标样7个，空白植物油样品3个。由表1中的十二家实验室进行分光光度法方法学验证，测试结果通过结果数据分析可知，十二家测试单位测得的七个不同浓度的植物油样品的平均加标回收率为90.5%~96.0%，加标回收率详见表2。                        

表2  验证单位平均加标回收率

	样品编号
	空白植物油样品/(%)
	加标量/(%)
	11家实验室实测平均值/（%）
	平均回收率/（%）

	样1
	0.530
	0.100
	0.626
	96.0

	样2
	
	0.498
	0.997
	93.8

	样3
	
	0.600
	1.077
	91.2

	样4
	
	0.790
	1.258
	92.2

	样5
	
	1.000
	1.435
	90.5

	样6
	
	1.500
	1.939
	93.9

	样7
	
	1.990
	2.385
	93.2


2.1.3本方法实验室间协同验证结果及方法的精密度

本标准共邀请十一家验证单位进行实验室间协同验证，已返回的测试结果按GB/T6379.1(ISO5725-1:1994,IDT)和GB/T6379.2 (ISO5725-2:1994,IDT)进行统计分析，从而确定了本标准第一法的精密度。在重复条件下获得的两个独立测试结果的绝对差小于等于重复性限（r）的情况应大于95%。在再现性条件下获得的两个独立测试结果的绝对差小于等于再现性限（R）的情况应大于95%。实验室间验证结果统计表见表3。

表3实验室间验证结果统计表

	样品
	样1
	样2
	样3
	样4
	样5
	样6
	样7
	样8

	实验室数目
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12

	参加统计实验室数目
	12
	12
	12
	11
	11
	11
	11
	12

	离群实验室数目
	0
	0
	0
	1
	1
	1
	1
	0

	平均值/(%)
	0.626
	0.997
	1.077
	1.258
	1.435
	1.939
	2.385
	0.530

	重复性标准偏差，Sr
	0.016
	0.025
	0.024
	0.027
	0.024
	0.027
	0.062
	0.017

	重复性限，r
	0.045
	0.070
	0.067
	0.075
	0.068
	0.076
	0.172
	0.048

	重复性变异系数/%
	2.581
	2.519
	2.205
	2.128
	1.703
	1.402
	2.581
	3.247

	再现性标准偏差，SR
	0.053
	0.058
	0.081
	0.032
	0.085
	0.045
	0.065
	0.040

	再现性限，R
	0.147
	0.164
	0.227
	0.090
	0.238
	0.126
	0.181
	0.113

	再现性变异系数/%
	8.395
	5.859
	7.520
	2.558
	5.922
	2.316
	2.717
	7.602


2.2 高效液相色谱法
2.2.1主要内容
本标准第五章规定了高效液相色谱法测定食用植物油中谷维素含量的原理、试剂、仪器、试样的制备、操作步骤、结果表示及精密度等。其技术内容包括五节。
方法的原理是样品溶入异丙醇，采用用高效液相色谱紫外检测器，在波长326nm测定谷维素含量，外标法定量。所用试剂为色谱纯，并规定了谷维素标准品溶液配制方法。

方法使用配置紫外检测器的高效液相色谱仪和分析天平等，这都是我国粮油检测实验室和植物油加工企业配备的仪器。方法的操作步骤包括液相色谱条件，标准曲线制作及样品测定的内容等。

方法的结果表示中给出了植物油中谷维素测定的计算公式及结果表述等。

2.2.2方法学验证
谷维素最大吸收波长的确认：配制120ug/mL谷维素标准品，按照标准方法注入高效液相色谱仪中，设定波长扫描范围为190nm～400nm，确认谷维素在乙醇流动相下的最大吸收波长为326nm，详见图2。
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图2 谷维素在高效液相色谱乙醇流动相下的最大吸收波长

方法回收率：制备的验证样品包括七个不同浓度梯度的植物油样品以及一个空白样品（分为三份，标记为三个样品），共十个样品，其中植物油加标样7个，空白植物油样品3个。4表1的十二家实验室进行方法学验证，测得的七个不同浓度的植物油样品的平均加标回收率为92.0%~101.5%，加标回收率详见表4。                        

表4 十二家验证单位平均加标回收率

	样品编号
	空白植物油样品/(%)
	加标量/(%)
	十二家实验室实测平均值/（%）
	平均回收率/（%）

	样1
	0.345
	0.100
	0.437
	92.0 

	样2
	
	0.498
	0.835
	98.4 

	样3
	
	0.600
	0.929
	97.3 

	样4
	
	0.790
	1.143
	101.0 

	样5
	
	1.000
	1.346
	100.1 

	样6
	
	1.500
	1.867
	101.5 

	样7
	
	1.990
	2.355
	101.0 


2.2.3本方法实验室间协同验证结果及方法的精密度

十二家验证实验室进行协同验证，测试结果按GB/T6379.1(ISO5725-1:1994,IDT)和GB/T6379.2 (ISO5725-2:1994,IDT)统计分析，确定了本方法的精密度。在重复条件下获得的两个独立测试结果的绝对差小于等于重复性限（r）的情况应大于95%。在再现性条件下获得的两个独立测试结果的绝对差小于等于再现性限（R）的情况应大于95%。实验室间验证结果统计表见表5。

表5 实验室间验证结果统计表

	样品
	样1
	样2
	样3
	样4
	样5
	样6
	样7
	样8

	实验室数目
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12

	参加统计实验室数目
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12
	12

	离群实验室数目
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	平均值/(%)
	0.437
	0.835
	0.929
	1.143
	1.346
	1.867
	2.355
	0.345

	重复性标准偏差，Sr
	0.004
	0.011
	0.013
	0.013
	0.013
	0.018
	0.040
	0.007

	重复性限，r
	0.012
	0.030
	0.038
	0.037
	0.036
	0.049
	0.113
	0.019

	重复性变异系数/%
	0.979
	1.264
	1.453
	1.156
	0.960
	0.945
	1.714
	1.914

	再现性标准偏差，SR
	0.040
	0.038
	0.052
	0.042
	0.066
	0.076
	0.094
	0.030

	再现性限，R
	0.113
	0.105
	0.145
	0.117
	0.185
	0.212
	0.262
	0.083

	再现性变异系数/%
	9.212
	4.510
	5.561
	3.664
	4.915
	4.056
	3.976
	8.621


主要试验（或验证）的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果
目前，研究制定《动植物油脂 食用植物油中谷维素含量的检测》国家标准，总体是符合我国“十三五”期间植物油产业和油料资源的充分利用的要求，也基于目前米糠油产品已经在我国食用植物油市场面世多年，研究制定《动植物油脂 食用植物油中谷维素含量的检测》国家标准方法，不仅符合我国植物油行业的需求，也促进米糠油产业健康发展，对米糠油中功能成分-谷维素进行科学合理的营养评价，为市场流通的米糠油的营养特性的提供技术支持，保护国家、老百姓和生产经营厂商的利益，具有重大的现实意义。

根据我国米糠油实际生产现状和发展趋势，结合我国“十三五”期间食品加工业节能减排的要求以及减少过度加工，提倡适度加工，最大程度保留米糠油中内含营养成分和活性物质谷维素含量的要求，以米糠油高效、低耗、节能加工与资源高效利用为目标，构建适合我国米糠油加工的标准化技术体系,促进我国米糠加工产业的跨越式发展。
（四）采用国际标准和国外先进标准的程度
本标准方法中部分借鉴了国际法典委员会标准的部分内容，植物油中谷维素含量高效液相色谱的测定方法，仅有文献的报道。根据我国实际粮油检测技术水平和米糠油品质现状，通过研究确定了标准方法，不仅国内检验机构均能满足本标准方法规定的试剂、仪器和器皿等，且分析步骤简便，分析结果准确且稳定。经检验机构的不同实验室、不同类型仪器的验证试验和结果表明，该方法科学、实用、可行。

本标准颁布实施后，针对植物油中谷维素的检测不仅有了方法依据，也更便于行业的应用。

（五）与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
目前，我国植物油质量和安全标准均未设置谷维素含量这一指标，但是我国米糠油中含有谷维素这一营养物质，为了科学合理的评价米糠油的营养特性，为下一步米糠油营养评价提供技术支持。
（六）重大分歧意见的处理经过和依据

     无。
（七）国家标准作为强制性国家标准或推荐性国家标准的建议

      建议将本标准列为国家推荐性标准。
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。尤其在米糠和米糠油生产以及食用油消费市场，要加大宣传力度。
2. 本次制订，不仅与米糠和米糠油生产厂家有关，而且与每个米糠油消费者有关。

3. 实施的过渡期宜定为6个月。

《动植物油脂 食用植物油中谷维素含量的检测》标准起草组
2019年8月20日

附件1: 食品法典委员会CODEX STAN 210-1999（2015）中引用方法《γ-谷维素含量的测定》原文

[image: image3.png]‘CODEX STAN 210-1999
Determination of gamma oryzanol content
Definton

‘This metho is used to determine gamma oryzanol content (%) n ol from spectrophotometer absorption
measurements at the wavelength of maximum absorption near 3150,

Scope

Applicable to crude rice bran of.
Apparatus
- Spectrophotometer - for measuring extinctin in the uliaviclet between 310 and 320 .
- Rectangular quartz cuvettes - having an optical ight path of 1 om.
- Volumetric flsk - 25mL.
- Filler paper - Whatman no.2,or squivalent.
Reagents
- neHeptane - Spectrophotometrically pure.
Procedure

o

@
)

Before using, the spectrophotometer should be property adjusted 1o a Zero reading filing both the
‘sample cuvette and the reference cuvetie with n-Heptane.

Filter the oil sample through fiter paper at amblent temperature.

Weigh accurately approximtely 0029 ofthe sample 50 prepared into a 25mL volumetrc flsk, make
UP 10 the mark with nHeptane.

() Fila cuvetts with the soution obtained and measure the extincton at the wavelength of maximum
‘absorpion near 3151, using the same solvent as a reference.

(1) The extincton values recorded must i within the range 0.3-0,. If no, the measuroments must be
repeated using more concentrated or more dited solutons as appropriate.

Calculation

Calculate gamma oryzanol content as follows:

‘Gamma oryzanol content, % =25 x (1/W) x Ax (1/E)
Where W = mass of sample, g
A= extinction (absorbance) of the solution
E = specfc extncton ' 1cm = 359





附件2: 食品法典委员会CODEX STAN 210-1999（2015）中关于《γ-谷维素含量的测定》-翻译稿

γ-谷维素含量的测定方法

定义

采用分光光度计法，在最大吸收波长315nm处，测定油脂中γ-谷维素含量。

范围

适用于米糠毛油

仪器

——分光光度计：紫外波长范围310nm-320nm。

——矩形石英比色皿：光程1cm。

——容量瓶：25mL。

——滤纸：Whatman 2号，或同等物。

试剂

——正庚烷-光谱纯

方法

i分光光度计使用前，样品池和对照池需用正庚烷调零。

ii在室温下用滤纸过滤油样。

iii精确称量0.02g样品于25mL容量瓶中，用正庚烷定容。

iv样品溶液倒入比色皿中，在最大吸收波长315nm处测定吸光度，以相同溶剂作为参比。

v所测吸光度应在0.3～0.6之间。若不在此范围内，应对样品溶液进行适当浓缩或稀释后重新测定。

计算

根据公式计算γ谷维素含量

γ-谷维素含量，%=25×（1/W)×A×(1/E)

其中，W—样品质量，g

A—溶液吸光度

E—消光系数Eeq \o(\s\up 12(1%),\s\do 4(1cm))=359
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