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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由国家粮食局标准质量中心提出并归口。

本标准起草单位：中国储备粮管理总公司成都粮食储藏科学研究所。

本标准主要起草人：岳寰、石恒、张华昌、董德良、毛根武、王柯、郭道林、丁建武、何学超。

Ⅰ

犔犛／犜６１０６—２０１２



动植物油脂　过氧化值测定

自动滴定分析仪法

１　范围

本标准规定了自动滴定分析仪法测定油脂过氧化值的术语和定义、原理、试剂、仪器、扦样、试样制

备、分析步骤、结果表示和精密度。

本标准适用于动植物油脂过氧化值的测定。

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／Ｔ６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ５５２４—２００８　动植物油脂　扦样

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ１５６８７　动植物油脂　试样的制备

ＬＳ／Ｔ３７０６　粮油检验仪器　自动滴定分析仪技术条件与试验方法

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

３．１

过氧化值　狆犲狉狅狓犻犱犲狏犪犾狌犲

试样按下述规定的操作条件氧化碘化钾的物质的量，以每千克试样中活性氧的毫摩尔量（或毫克当

量）表示。

注１：在工业中过氧化值通常以毫克当量每千克表示。

注２：过氧化值也可用毫摩尔每千克（国际单位）表示，毫摩尔每千克的值是毫克当量每千克值的一半（见

第１０章）。

４　原理

将试样溶解在乙酸和异辛烷溶液中，在试样溶解液中加入碘化钾溶液，试样中的过氧化物与碘化钾

发生氧化还原反应，析出游离碘。使用自动滴定分析仪（以下简称滴定仪），采用硫代硫酸钠标准溶液与

析出的碘发生氧化还原反应，按照仪器提示加入淀粉溶液，碘与淀粉反应使试样溶解液呈蓝色，滴定仪

自动滴定至蓝色消失，根据耗用的硫代硫酸钠标准溶液的体积自动计算试样的过氧化值。

５　试剂

除另有说明外，仅使用确认为分析纯的试剂。所有的试剂和水中不得含有溶解氧。
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５．１　水：应符合ＧＢ／Ｔ６６８２中三级水的要求。

５．２　冰乙酸：用纯净、干燥的惰性气体（二氧化碳或氮气）气流清除氧。

警告：冰乙酸对皮肤和组织有强刺激性，有中等毒性，不要误食或吸入。

５．３　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。

警告：异辛烷是易燃物，在空气中的爆炸极限为１．１％～６．０％（体积分数）。异辛烷有毒，不要误食

或吸入，操作应在通风橱中进行。

５．４　乙酸异辛烷溶液（体积比６０∶４０）：将３份冰乙酸（５．２）与２份异辛烷（５．３）混合。

５．５　碘化钾饱和溶液：新配制且不得含有游离碘和碘酸盐。

确保溶液中有结晶存在，存放于避光处。如果在３０ｍＬ乙酸异辛烷溶液（５．４）中添加０．５０ｍＬ碘

化钾饱和溶液（５．５）和２滴淀粉溶液（５．８），出现蓝色，并需要硫代硫酸钠溶液（５．７）１滴以上才能消除

时，则应重新配制此溶液。

５．６　硫代硫酸钠溶液：犮（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０．１ｍｏｌ／Ｌ，按ＧＢ／Ｔ６０１配制和标定。

５．７　硫代硫酸钠溶液：犮（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０．０１ｍｏｌ／Ｌ。由溶液５．６稀释而成。

５．８　淀粉溶液：５ｇ／Ｌ。

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℃的冰箱中可储藏２周～３周，当滴定终点从蓝色到无色不明显时，需重新

配制。

灵敏度验证方法：将５ｍＬ淀粉溶液加入１００ｍＬ水中，添加０．０５％碘化钾饱和溶液（５．５）和１滴

０．０５％次氯酸钠溶液，当滴入硫代硫酸钠溶液（５．６）０．０５ｍＬ以上时，深蓝色消失，即表示灵敏度不够。

６　仪器

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。

实验室常用仪器和符合ＬＳ／Ｔ３７０６要求的滴定仪。

７　扦样

样品应具有代表性，且在运输和储藏的过程中不应发生品质变化。

本标准不规定扦样方法，推荐采用ＧＢ／Ｔ５５２４—２００８规定的方法进行扦样。

样品应装在深色玻璃瓶或塑料瓶中，应符合ＧＢ／Ｔ５５２４—２００８中４．２的要求。样品应充满容器并

经完善密封，样品的传递与存放应避免强光，应存放在阴凉干燥处。

８　试样准备

确认样品包装无损坏且密封完好，如需测定其他参数，从实验室样品中首先分出用于过氧化值测定

的样品。

按ＧＢ／Ｔ１５６８７制备试样。

９　分析步骤

９．１　仪器准备

按照仪器使用说明书进行开机、预热。
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仪器分析条件：

ａ）　滴定速度：０．５ｍＬ／ｍｉｎ～６ｍＬ／ｍｉｎ；

ｂ）　搅拌速度：２００ｒ／ｍｉｎ～２４０ｒ／ｍｉｎ。

９．２　称样

根据估计的过氧化值，按表１在滴定仪的滴定杯中称取一定质量（犿）的样品。

表１　取样量和称量的精确度

估计的过氧化值

ｍｍｏｌ／ｋｇ（ｍｅｑ／ｋｇ）

样品量

ｇ

称量的精确度

ｇ

０～６（０～１２） ５．０～２．０ ±０．０１

６～１０（１２～２０） ２．０～１．２ ±０．０１

１０～１５（２０～３０） １．２～０．８ ±０．０１

１５～２５（３０～５０） ０．８～０．５ ±０．００１

２５～４５（５０～９０） ０．５～０．３ ±０．００１

９．３　测定

９．３．１　将５０ｍＬ乙酸异辛烷溶液（５．４）加入滴定仪的滴定杯中，盖上盖子摇动至样品溶解。

９．３．２　加入０．５０ｍＬ饱和碘化钾溶液（５．５），盖上盖子使其反应，时间为６０ｓ±１ｓ，在此期间摇动滴定

杯至少３次，然后立即加入３０ｍＬ蒸馏水。

按滴定仪操作说明书要求将滴定杯放入滴定仪中，滴定仪用硫代硫酸钠溶液（５．７）自动滴定到终

点，滴定过程中添加约０．５ｍＬ的淀粉溶液（５．８），仪器自动记录所消耗的硫代硫酸钠溶液（５．７）的毫升

数（犞）。

９．３．３　异辛烷漂浮在水相的表面，溶剂和滴定液需要充分的时间混合，当过氧化值≥３５ｍｍｏｌ／ｋｇ

（７０ｍｅｑ／ｋｇ）时，用淀粉溶液指示终点会滞后１５ｓ～３０ｓ。为充分释放碘，可加入少量的（浓度为

０．５％～１．０％）高效ＨＬＢ乳化剂（如：Ｔｗｅｅｎ６０）以缓解反应液的分层和减少碘释放的滞后时间。

９．３．４　当油样溶解性较差时（如：硬脂或动物脂肪），按下列步骤操作：加入２０ｍＬ异辛烷（５．３），再加

入３０ｍＬ冰乙酸（５．２），然后按９．３．２测定。

９．４　空白实验

测定应进行空白实验，空白试验结果为犞０。当空白实验消耗０．０１ｍｏｌ／Ｌ硫代硫酸钠溶液（５．７）超

过０．１ｍＬ，应更换试剂，重新对样品进行测定。

１０　结果表示

１０．１　过氧化值以每千克试样中活性氧的毫克当量表示

滴定仪自动计算过氧化值犘或按照式（１）计算：

犘＝
１０００（犞－犞０）犮

犿
…………………………（１）

　　式中：

犘 ———样品的过氧化值，单位为毫克当量每千克（ｍｅｑ／ｋｇ）；
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　　犞 ———用于测定的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０———用于空白的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———硫代硫酸钠溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿 ———试样的质量，单位为克（ｇ）。

１０．２　过氧化值以毫摩尔每千克表示

滴定仪自动计算过氧化值犘′或按照式（２）计算：

犘′＝
１０００（犞－犞０）犮

２犿
…………………………（２）

　　式中：

犘′———样品的过氧化值，单位为毫摩尔每千克（ｍｍｏｌ／ｋｇ）；

犞 ———用于测定的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０———用于空白的硫代硫酸钠溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———硫代硫酸钠溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犿 ———试样的质量，单位为克（ｇ）。

１１　精密度

１１．１　重复性

在重复性条件下，过氧化值小于或等于５ｍｍｏｌ／ｋｇ（１０ｍｅｑ／ｋｇ）时，两个独立测定结果的绝对差值

大于其平均值的１０％的情况不得超过５％。

１１．２　再现性

在再现性条件下，过氧化值小于或等于５ｍｍｏｌ／ｋｇ（１０ｍｅｑ／ｋｇ）时，两个独立测定结果的绝对差值

大于其平均值的７５％的情况不得超过５％。
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