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	粮油检验 植物油中角鲨烯的测定 气相色谱法 
	1　 范围 
	2　 规范性引用文件 
	3　 原理 
	4　 试剂 
	4.1　 氢氧化钾。 
	4.2　 95%乙醇。 
	4.3　 无水乙醇。 
	4.4　 正己烷：色谱纯。 
	4.5　 氢氧化钾-乙醇溶液（约1mol/L）：称取60g±0.1g氢氧化钾（4.1），加入50mL的水进行溶解，然后用乙醇（4.2）稀释至1000mL，溶液应为无色或浅黄色。 
	4.6　 10%乙醇溶液：用量筒量取50mL乙醇（4.3）于500mL容量瓶中，用水定容至刻度。 
	4.7　 无水硫酸钠。 
	4.8　 角鲨烷标准品：纯度≥98%。 
	4.9　 角鲨烯标准品：纯度≥98%。 
	4.10　 角鲨烷内标溶液：准确称取25mg（精确至0.0001g）角鲨烷标准品（4.8）于25mL容量瓶中，加入少量正己烷（4.4），使其充分溶解后，用正己烷（4.4）定容至刻度，摇匀，即配成1mg/mL角鲨烷内标溶液。 
	4.11　 角鲨烯标准储备溶液：准确称取50mg（精确至0.0001g）角鲨烯标准品（4.9）于50mL容量瓶中，加入少量正己烷（4.4），使其充分溶解后，用正己烷（4.4）定容至刻度，摇匀，即配成1mg/mL角鲨烯标准储备液。 
	4.12　 配制含30μg/mL角鲨烷内标的角鲨烯工作液：将角鲨烯标准储备液（4.11）用正己烷（4.4）稀释至浓度分别为2.5μg/mL、5μg/mL、10μg/mL、20μg/mL、50μg/mL、100μg/mL、200μg/mL的标准工作液，并在工作液中加入适量的角鲨烷内标溶液（4.10），保证每个工作液中角鲨烷终浓度为30μg/mL。 
	4.13　 pH试纸:指示范围1～14。 

	5　 仪器 
	5.1　 圆底烧瓶：带标准磨口的250mL圆底烧瓶。 
	5.2　 回流冷凝管：具有与烧瓶（5.1）配套的磨口。 
	5.3　 250mL分液漏斗：具用聚四氟乙烯旋塞。 
	5.4　 恒温水浴锅。 
	5.5　 涡旋振荡器。 
	5.6　 分析天平：精度0.0001g。 
	5.7　 旋转蒸发仪。 
	5.8　 氮吹仪。 
	5.9　 气相色谱仪：配FID检测器。 

	6　 试样制备 
	7　 操作步骤 
	7.1　 样品处理 
	7.1.1　 称量：准确吸取300µL角鲨烷内标溶液（4.10）于250mL圆底烧瓶（5.1）中，在氮吹仪上吹干后，准确称取0.2g~2g样品（6）（精确至0.0001g）于此烧瓶中。 
	7.1.2　 皂化：于烧瓶（7.1.1）中加入50mL氢氧化钾-乙醇溶液（4.5）后，烧瓶与回流冷凝管（5.2）连接好，在80℃恒温水浴锅（5.4）中皂化回流50min，停止加热，从回流管顶部加入50mL水，取出烧瓶摇匀，冷却至室温。 
	7.1.3　 提取：将烧瓶中的皂化液转移至250mL分液漏斗（5.3）中，用50mL正己烷（4.4）分三次洗涤烧瓶，并将洗涤液倒入分液漏斗中，用力摇动分液漏斗2min，倒转分液漏斗，并小心打开旋塞，间歇地释放压力，静置分层，将下层皂化液转移至另一个250mL分液漏斗中，再用相同的方法，分别用30mL、20mL正己烷（4.4）对皂化液再提取两次，将三次正己烷提取液置于同一分液漏斗中。 
	7.1.4　 洗涤：用25mL乙醇溶液（4.6）洗涤正己烷提取液三至四次，每次弃去下层的乙醇水溶液，用pH试纸（4.13）检验直至下层流出液呈中性。 
	7.1.5　 浓缩：将洗至中性的正己烷提取液经过铺有约5g无水硫酸钠（4.7）的滤纸滤入与旋转蒸发仪（5.7）配套的球形蒸发瓶中，再用约20mL的正己烷冲洗分液漏斗及无水硫酸钠三次，并入蒸发瓶中，在40℃水浴中旋转蒸发溶剂，待瓶中剩下约2mL正己烷时，取下蒸发瓶，立即放入氮吹仪（5.8）中吹干，最后用正己烷（4.4）溶解并定容至10mL，待测。 
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