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1 9 7 9年 谷物子粒粗淀粉测定标准 化 研

究课题协作组
,

对我国主要谷物子粒粗淀粉

测定方法
,

进行了大量的试验研究工作
。

现

将标准中有关问题简介如下
。

一
、

.

本标准法的选择过程

目前测定粗淀粉的方法较多
,

常用的方

法有旋光法
、

容量法和 比色法
。

各类方法因

测定原理和测定步骤不同
,

对测定结果有很

大影响
。

就是同一类方法
,

对同一样 品
,

因

采用不同水解方式
,

应用不同水解剂
,

也会

得出不同结果
。

为此很有必要开展粗淀粉测

定方法标准化的研究
,

制订 出测定结果准确
,

操作简便
,

适于我国实际情况的标准方法
。

鉴于国外许多先进国家和学会组织以及

国内一些科研
、

生产单位多采用旋光法测定

粗淀粉含量
,

只是所用淀粉水解剂
、

蛋白沉

淀剂等具体操作技术有差别
。

我们在参阅和

借鉴了国内外有关资料的基础上
,

首先确定

旋光法为主要预选对象
,

对其各测试条件进

行了全面筛选
。

同时对几个有代表性的容量

法和比色法也进行了对比试验
。

通过对我国

几种主要谷物子粒 40 多个样品
,

进 行 了 36

个试验处理
,

测 出万余个数据
,

获得了可靠

的试验结果
。

在综合 国内外诸方法优点的基

础 上
,

形成本标准的操作规程草案
。

本标准选用了 A O A C
、

A A 0 0 旋光法的

淀粉水解剂 (氯化钙一乙酸 溶 液 ) ; 工C O和

TO O T 旋光法的蛋白质沉淀剂 (硫酸锌—

亚铁氰化钾溶液 ) , 和英国分析家杂 志 ( A n -

al 邓七) 介绍用甘油浴加热水解淀粉等测试 技

术
。

同时对主要影响因素即淀粉水解温度和

水解时间
,

进行了进一步筛选试验
,

证明采用

在 1 19 土 1℃甘油浴中水解淀粉 30 分钟 (包括

回升温度 5 分钟 ) 等测试条件的旋光法
,

其测

定结果准确
,

精密度高于 A刀 a l ys 七对照 法
,

操作简便
,

宜于作为国家标准法
。

二
、

对于本标准的说明

(一 ) 样品粒度的确定

在粗淀粉的测定中
,

样品粒度直接影响
、

测定结果
。

国内外许多方法要求样 品粒度为
8 0一 1 00 目

,

但目前国内许多基层单位受 粉

碎机的限制
,

将样品粉碎过细难以 达到
。

根

据我国实际情况
,

本标准规定样品粒度为 60

自
·

(0
.

2 5

~
)

,

符合现有条件的要求
。

`二 ) 水解条件

本标准采用甘油浴水解
,

并将淀粉水解

温度较同类对照法 ( A n a l y毗 法 )提高 2 ℃ ;

水解时间较同类对照法 ( A n al y的 法 ) 延长 5

分钟
,

对比试验证明本标准较对照法水解溶

液过滤快
,

滤液清晰
,

加快了分析速度
,

测

定结果与对照法一致
,

精密度高于对照法
,

标准法测定淀粉重复间变异系数 均 在 0
.

1一

0
.

5% 之间
,

而对照法 ( A刀 a l y毗 ) 的变异 系统

注 : 参加这项 研究工作的有中国农科院缭合分析室
、

山西
、

广西
、

甘肃
、

江苏
、

湖南
、

新 疆维吾尔 自治 区
、

界彝崔和贵州农学 院车化 室等省农科院分析室
。
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、



在 0
.

2一 1
.

9 %之间
。

(三 ) 甘油加热装置

加热水解淀粉的方式有水浴
、

油浴 (石

腊
、

食油和甘油 )
、

电炉等多种
,

其中水浴加

热时间
一

长
,

电炉温度不易控制
,

而油浴温度

较稳定
,

水解均匀
,

特别是甘油浴较其它油

类沸点高
,

气味小
,

试液瓶易洗刷
。

因此
,

本标准选用甘油洛水解样品
,

并设计了具有

控制系统的甘油浴锅
。

详见图示
。

圈圈圈

(四 ) 测 定结果的精密度

谷物子粒粗淀粉含量 较 高
,

均 在 50 一
8 0 %

,

其平行侧定结果间差异大小
,

直接影

响粗淀粉含量的 准确度
。

国际谷物化学协会

(工0 0) 和美国公职分析家协会 (A O A O ) 用旋

光法测定粗淀粉均要求两个平行测定旋光值

小于 0
.

0 6一 0
.

0 7 度 ( l d二旋光管 )
。

按 5 0 %

粗淀粉含量计算 (2 dm 管 )
,

其两个平行测定

结果相差在 1
.

18 一 1
.

3 7%之间
,

因此
,

本标准

规定两个平行测定结果允许相差为 1%
,

要

求精密度略高于国际标准水平
。
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1
.

适用范围

本标准适用午水稻
、

小麦
、

玉米
、

谷子和

国家标准 总局 1 9 8 5 年 2 月发布 1仑8 5 年 1 1 月 1

日实施

高粱等谷物子粒中粗淀粉含量测定
。

2
.

测定原理

淀粉是多糖聚合物
,

在一定酸性条件下
,

以氯化钙溶液为分散介质
,

淀粉可均匀分散

在溶液中
,

并能形成稳定的具有旋光性的物

质
。

而旋光度的大小与淀粉含量成正比
。

所

以可用旋光法侧定
。

3
.

仪器设备

( 1 ) 分析天平
:
感量 0

.

0 0 29
。

(2 ) 实验用粉碎机
。

(3 ) 电热恒温甘油浴锅
:

n g士 l ℃
,

浴

锅内放入工业甘油
,

液层厚度为 Z o m 左右
。

(4 ) 旋光仪
:

钠灯
,

灵敏度 .0 01 度
。

( 5 ) 锥形瓶
: 1 5 0

、

2 5 0面
。

( 6 ) 容量瓶
: 1 0 0面

(7 ) 滤纸直径
: 15 一 18 cm

,

中速
。

4
.

试荆配制

(1 ) 氯化钙— 乙酸溶 液
:

将 氯化 钙

( 0
: 0 12

一

2 H 2 0
,

分析纯 ) 5 0 09 溶解于 6 0 0回
蒸溜水中

,

冷却后
,

过滤
。

其澄清液 以波美

比重计测定
,

在 20 ℃条件下调溶 液 比 重为

1
.

3土 .0 0 2
。

用精密 pH 试纸检查
,

滴 加冰 乙

酸 (G B
一 6 76

一

78
,

分析纯 )
,

粗调氯化 钙溶液

pH 值为 2
.

3 左右
。

然后再用酸度计 准 确 调

pH 值为 2
.

3士 0
.

0 5
。

( 2) 30 %硫酸锌溶液 ( W / V )
:

取硫酸锌

( Z峭 O
` 一

7 H
Z
O G B一 6 6 6

一 7 8 ,

分析纯 ) 3 0 9
,

用蒸溜水溶解并稀释至 1 00 血
。

( 3) 15 %亚铁氰化钾溶液 ( W /V )
:

取亚

铁氰化钾 〔K
` F e ( C N ) 6

·

3 H ZO G B
一

1 2 7 3 一 7 7
,

分析纯〕1 5 9 ,

用蒸溜水溶解并稀释至 1 00 耐
。

5
.

样品的选取和制备

( l) 将样品挑选于净 (带 壳 种 子 需脱

壳 )
,

按四分法缩减取样约 2 09
。

( 2) 将选取的样品充分风 干 或 在 60 一

65 ℃的条件下约烘 6 小时后
,

粉碎
,

使 95 %

的样品通过 60 目筛
,

混匀
,

装 入 磨 口瓶备

用
。

6
.

测 定步骤

( z ) 称样



称取样品 2
.

95
,

准确至 0
.

00 19
。

同时按

G B
一 3 5 2 3 3 8 3 《种子水分测定法

》
测定水 分含

量
。

( 2 ) 水解

将称好的样品梦入 2 5 0回 锥形瓶中
,

在

水解前 5 分钟左右
,

先加 10 血氯化钙— 乙

酸溶液湿润样品
,

充分摇匀
,

不留结块
,

必

要时可加几粒玻璃珠
,

使其加速分散
,

并沿瓶

壁加 5 0回 氯化钙— 乙酸溶液
,

轻轻摇匀
,

避免颗粒粘附在液面以上瓶壁上
。

加盖小漏

斗
,

置于 1 19 士 1℃甘油浴中
,

要求在 5 分钟

内达到所需温度
,

此时瓶中溶液 开 始 微 沸

(注 )
,

继续加热 25 分钟
。

取出放入冷水槽
,

冷却至室温
。

注
:

通过实测得知氯化钙— 乙酸榕液

的沸点为 1 18 一 1 20 ℃
,

当甘油浴的温度回升

至 1 1 9士 1℃时
,

样品瓶中溶液
i

开始微沸
,

因
’

此
,

也可据根瓶中液体沸腾程度
,

校准控温

仪的温度
。

( 3 ) 提取

用 3 Om l 蒸溜水多次冲洗锥形瓶
,

将 水

解液全部转入 l o o m l 容量瓶中
,

加 1回 硫酸

锌溶液
,

摇匀
,

再加 1回亚铁氰化钾溶液
,

充分摇匀 以沉淀蛋白质
。

若有泡沫
,

可加几

滴无水 乙醇消除
。

用蒸溜水定容
,

摇匀
,

过

滤
,

弃去 10 一 15 iln 初滤液
,

续滤液供 ( 4) 项

测定
。

( 4) 测定

测定前
,

用空白液 (氯化钙—
乙酸液

:

蒸溜水
= 6 : 4 ) 调整旋光仪零点

,

再将续滤液

装满旋光管
,

在 20 土 1℃下进行旋光 测定
,

取两次读数平均值
。

7
.

结果计算

( 1) 计算公式

粗淀粉% ( 于基 )

a 又 1 0 6

L x

W
X 2 0 3 x ( 1 0 0一 H )

a

— 在旋光仪上读出的旋转角度

L

— 旋光管长度
,
dm

W— 样品重
, g

2 0 3

— 淀粉比旋度

H

— 样品水分含量 ( % )

( 2) 结果表示

平行测定的数据用算术平均值表示
,

保

留小数后两位
。

( 3) 允许相差

谷物子粒粗淀粉含量的两个平行测定结

果的相对相差不得大于 1
.

0 %
。

样品的脱脂与脱籍

谷物种子内含可溶性糖和脂肪较少
,

经

过多次洗糖与不洗糖
、

脱脂与不脱脂对比试

验证明
,

其中有的谷物子粒 (小麦
、

水稻
、

高粱等 ) 粗淀粉测定结果极相近
,

均在允许

相差范围之内
,

故本标准不要求脱脂与脱糖

处理
,

如遇有特殊样品 (脂肪含量超过 5 %
,

可溶性糖含量超过 4% ) 需要脱脂或脱糖时
。

可将称好样品放入 5 0成离心管中
,

用 乙 醚

脱脂
,

然后用 右O% (以重量计 ) 热 乙 醇 搅

拌
,

离心
,

倾去上清液
,

重复洗至无糖反应为

止
。

最后用 60 血 氯化钙— 乙酸溶 液 将离

心管内残留物全部 转入 2 50 回 锥形 瓶 进行

粗淀粉测定
。
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