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1989《果蔬汁饮料中氨基态氮的测定方法 甲 醛值法》、GB/T12143.3— 1989《果蔬汁饮料中 L抗 坏血酸的
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本标准的附录 C、附录 D、附录 E、附录 F和 附录 G为 规范性附录,附录 Λ和附录 B为 资料性附录。
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主要起草单位 :中国食品发酵工业研究院;主要起草人 :龚玲娣、徐清渠。

本标准中
“
橙、柑、桔汁及其饮料中果汁含量的测定方法

”
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饮料通用分析方法

1 范 围

本标准规定了饮料通用分析方法的总则和具体分析方法。

本标准适用于饮料中特定组分的分析。

2 规 范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注 H期 的引用文件 ,其 随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或 修订版均不适用于本标准,然而 ,鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注 冂期的引用文件 ,其最新版本适用于本标准。

GB/T601 化 学试剂 标 准滴定溶液的制备

GB/T6682 分 析 实 验 室 用 水 规 格 和 试 验 方 法 (GB/T6682— ⒛ 08,IS03696:1987,MOD)

GB10789 饮 料 通 则

3 总 则

3.1 本 标准中所采用的名词术语、计量单位应符合国家相关标准的规定。

3.2 本 标准中的
“
仪器

”
为分析中所必备的仪器 ,̄ 般实验室常用仪器、设备等不逐项列出。

3.3 本 标准中所用的水 ,在未注明其他要求时,应符合 GB/T6682中 三级以上(含 三级)水 的规格。所

用试剂 ,在未注明其他规格时,均指分析纯。

3.4 本 标准中的
“
溶液

”
,除另有说明外 ,均指水溶液。

4 饮 料中可溶性固形物的测定方法(折光计法)

4.1 方 法适用范围

本方法适用于透明液体、半粘稠、含悬浮物的饮料制品。

4.2 方 法原理

在 20℃ 用折光汁测量待测样液的折光率 ,并用表 Λ.1查 得或从折光计上直接读出可溶性固形物

含量。

4,3 仪 器

实验室常用仪器以及下列仪器 :

4.3.l 阿 贝折光计或其他折光计:测量范围 0%~80%,精 确度±0.1%。

4,3.2 组 织捣碎机。

4.4 试 液的制备

4.4.1 透 明液体制品

将试样充分混匀 ,直接测定。

4.4.2 半 粘稠制品(果 浆、菜浆类)

将试样充分混匀 ,用 四层纱布挤出滤液 ,弃去最初几滴 ,收集滤液供测试用。

4.4.3 含 悬浮物制品(果粒果汁类饮料)

将待测样品置于组织捣碎机中捣碎 ,用 四层纱布挤出滤液 ,弃去最初几滴 ,收集滤液供测试用。

4.5 分 析步骤

4,5.1 测 定前按说明书校正折光计 ,以阿贝折光计为例 ,其他折光计按说明书操作。
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4.5.2 分 开折光计两而棱镜 ,用脱脂棉蘸乙醚或乙醇擦净。

4.5.3 用 末端熔圆之玻璃棒蘸取试液 2滴 ~3滴 ,滴于折光计棱镜面中央(注意勿使玻璃棒触及镜面)。

4.5.4 迅 速闭合棱镜 ,静置 l mh,使 试液均匀无气泡 ,并充满视野。

4.5.5 对 准光源 ,通过 目镜观察接物镜。调节指示规 ,使视野分成明暗两部 ,再旋转微调螺旋 ,使 明暗

界限清晰,并使其分界线恰在接物镜的十字交叉点 上。读取 目镜视野中的百分数或折光率 ,并记录棱镜

温度。

4.5.6 如 目镜读数标尺刻度为百分数 ,即为可溶性田形物含量(%);如 日镜读数标尺为折光率 ,可按附      i

录 A换 算为可溶性固形物含量(%)。

将上述百分含量按附录 B换 算为 ⒛ ℃时可溶性同形物含量(%)。

4.6 允 许差

同一样品两次测定值之差 ,不应大于 0.5%。 取两次测定的算术平均值作为结果 ,精确到小数点后
一位。

5 果 蔬汁饮料中氨基态氮的测定方法(甲醛值法)

5.1 方 法适用范围

本方法适用于果汁和蔬菜汁类饮料。

5.2 方 法原理

氨基酸为两性电解质。在接近中性的水溶液中,全部解离为双极离子。当甲醛溶液加入后 ,与 中性

的氨基酸中的非解离型氨基反应 ,生成单羟甲基和二羟甲基诱导体 ,此反应完全定量进行。此时放出氢

离子可用标准碱液滴定 ,根据碱液的消耗量 ,计算出氨基态氮的含量。其离子反应式如下 :

NH2          NH2

|       |
R— CH— COOH=≡ R— CH— COÔ +H_

NH2               NHCH灭 )H

|          |
R— CH-— COo_+HCHo==R— CH— —COO

NHCH2OH       HOH2CNCH20H

|          |
R-— CH— COO+HCHO← =亠 R— CH— CoO

5.3 试 剂

5.3.1 30%过
氧 化 氢 。

5,3.2 中 性 甲醛溶液 :量 取 ⒛0mL甲 醛溶液于 亻00mI'烧 杯 中,置 于电磁搅拌器上 ,边 搅拌边用

0.05mol/L氢 氧 化 钠 溶 液 调 至 pH8,1。

5.3.3 氢 氧 化 钠 标 准 溶 液 :0.1mol/L,按 GB/T601配 制 与 标 定 。

5.3.4 氢 氧化钠标准滴定溶液 :0.05mol/L,用 0.1mol/I'的 氢氧化钠标准溶液当天稀释。

5.3.5 pH6.8缓
冲 溶 液 。

5.4 仪 器

5.4.1 酸 度 计 :测 量 范 围 0~1厶 pH,精 度 ± 0.1pH。

5.4.2 电 磁搅拌器 。

5.4.3 玻 璃 电极和甘汞 电极 。

5.5 试 样液的制备

5.5.1 浓 缩果蔬汁

在浓缩果蔬汁 中加入与在浓缩过程 中失去的天然水分等量 的水 ,使 其成为果汁 ,并 充分混匀 ,供 测

试用 。

2
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5.5.2 果 蔬汁及果蔬汁饮料

将试样充分混匀 ,直接测定。

5.5.3 含 有碳酸气的果蔬汁饮料

称取 500g试 样 ,在沸水浴上加热 15min,不 断搅拌 ,使二氧化碳气体尽可能排除。冷却后 ,用水补

充至原质量 ,充分混匀 ,供测试用。

5.5.4 果 蔬汁固体饮料

称取约 125g(精 确至 0.001g)试 样 ,溶解于蒸馏水中,将其全部转移到 250mL容 量瓶中,用蒸馏

水稀释至刻度。充分混匀 ,供测试用。

5.6 分 析步骤

5.6.1 将 酸度计接通电源 ,预热 30min后 ,用 pH6.8的 缓冲溶液校正酸度计。

5.6.2 吸 取适量试样液(氨基态氮的含量为 l mg~5mg)于 烧杯中,加 5滴 30%过 氧化氢。将烧杯置

于电磁搅拌器上 ,电极插入烧杯内试样中适当位置。如需要加适量蒸馏水。

5.6.3 开 动电磁搅拌器 ,先用 0.lm。 l/L氢 氧化钠标准溶液慢慢中和试样中的有机酸。当 pH达 到

7.5左 右时,再用 0.05mol/I'氢 氧化钠标准滴定溶液调至 pH8.1,并 保持 1min不 变。然后慢慢加入

10mL~15mL中 性 甲 醛 溶 液 。 1min后 用 0.05mol/I'氢 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶 液 滴 定 至 pH8.1。 记 录 消

耗 0.05mol/L氢 氧化钠标准滴定溶液的毫升数。

5,7 结 果计算

试样中氨基态氮含量按式(1)计 算 :

x=⒓ 凵茎兰兰卫 ×100   ⋯ ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(1)

式中:

X— —每 100g(或 100mL)试 样 中氨基态氮 的毫 克数,单 位 为毫克每百 克或 毫克每百 毫升

(mg/100g或 mg/100mL);

c— —氢氧化钠标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/I');

V—— 加人中性甲醛溶液后 ,滴定试样消耗 0.05mol/L氢 氧化钠标准滴定溶液的体积 ,单位为毫

升(mL);

K— — 稀释倍数 ;

14— 1̄mL1mol/L氢 氧化钠标准滴定溶液相当于氮的毫克数 ;

御 ——试样的质量或体积 ,单位为克或毫升(g或 mL)。

5.8 允 许差

同一样品以两次测定结果的算术平均值作为结果 ,精确到小数点后笫一位。

同一样品的两次测定结果之差 :

氨 基 态 氮 ≥ 10mg/100g(或 10mg/100mI'),不 得 大 于 2%;

氨 基 态 氮 (10mg/100g(或 10mg/100mI'),不 得 大 于 5%。

6 果 蔬汁饮料 中 ⒈抗坏血酸的测定方法 (乙 醚萃取法)

6.1 方 法适用范 围

本方法适用于果汁和蔬菜汁类饮料 中 ⒈抗坏 血酸的测定 ,但不适用于脱氢抗坏血酸的测定 。

6.2 方 法原理

本方法根据氧化还原反应原理 ,2,6二 氯靛 酚能被 ⒈抗坏 血酸还原为无 色体 ,微 过量 的 2,6二 氯

靛酚用 乙醚提取 ,然后 由醚层 中的玫瑰红色来确定滴定终点 。

6.3 试 剂

6.3.1 丙 酮 。
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6.3.2 乙 醚 。

6.3.3 硫 酸 铜 溶 液 :10%,称 取 10g硫 酸 铜 (CusO遮
· 5H2O)溶 解 于 水 ,并 稀 释 至 100mL。

6,3,4 草 酸 溶 液 :2%,称 取 ⒛ g草 酸 (C2H2O4· 2H20)溶 解 于 水 ,并 稀 释 至 1L。

6.3.5 碘 标 准 滴 定 溶 液
[cG知

2)=0· 1m° l/L]:拦 FG:/T601酒 已制 与 标 定 ,贮 存 于 棕 色 并瓦中 。

6.3.6 碘 标 准 滴 定 溶 液
[c(告

I2)=0· 01m。 l/L]:将 0.1m。 l/L(告 I2)碘 标 准 滴 定 溶 液 在 使 用 时 稀 释

V25浏 ~→ V25。 m',浓 度 以 cl表 示 。

6.3.7 0.88mg/mI'抗 坏血酸标准溶液 :称取 0,22g抗 坏血酸 ,用 草酸溶液 (6.3.4)溶 解并稀释到

250mL。

标定 :吸取抗坏血酸标准溶液 ⒛.00mI',加 1mL淀 粉指示液(6.3.10),用 0.01mol/L碘 标准滴

定溶液(6.3.6)滴 定至呈微蓝色为止。

⒈抗坏血酸的浓度按式(2)计 算 :

o=屮 × 镪   ⋯

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯

(2)

式中:

o  ⒈ 抗坏血酸溶液的浓度 ,单位为毫克每毫升(mg/mL);

cl— 碘̄标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/L);

Vl— —标定时所用碘标准滴定溶液的体积,单位为毫升(mL);

洛 1mL1m山 △
(:· )蜥

黼 定溶酬 当于 嘣 坏鹂 隗 嫩 。

6,3.8 0.088m酽 mL⒈ 抗 坏 血 酸 标 准 溶 液 :吸 取 25.00mL0,88mg/mL⒈ 抗 坏 血 酸 标 准 溶 液

(6.3.7),用 草 酸 溶 液 (6.3.衽 )稀 释 ,V25洫 '→ V25° 涮 。

注:6.3.7和 6.3.8的 L一抗坏血酸溶液在使用时配制。

6.3.9 2,6二 氯靛酚标准滴定溶液 :称取 200mg2,6二 氯靛酚 ,用少量热的重蒸馏水湿润 ,然后再慢

慢加入热的重蒸水 ,搅拌溶解 ,过滤。冷却后 ,滤液用重蒸馏水稀释到 1L,保 存于冰箱中。一星期至少

标定一次。

标定 :吸取 10.00mL⒈ 抗坏血酸标准溶液(6.3.8)置 于 50mL比 色管中,按测定样品的步骤标定

2,6二 氯靛酚溶液的滴定度。

2,6二 氯靛酚溶液的滴定度按式(3)计 算 :

F=胬

式中:

F  2,6二 氯靛酚溶液的滴定度 ,即 1mI'2,6工 氯靛酚溶液相当于 ⒈抗坏血酸的毫克数 ,单位

为毫克每毫升(m酽 mI');

钩  一 1̄0mL L抗 坏血酸标准溶液中含抗坏血酸的量,单位为毫克(mg);

V2— —标定时所用 2,6二 氯靛酚溶液的体积 ,单位为毫升(mL)。

6.3.10 淀 粉指示液 :5g/L,称 取 0,5g町 溶性淀粉 ,用 5mI'冷 水调匀 ,将所得乳浊液在搅拌下徐徐注

人 100mL沸 腾着的水中,再煮沸 2min~3min,使 溶液透明。加 0.1g碘 化汞作保存剂。

6,4 仪 器

6.4.1 微 量 滴 定 管 :10mL。

6.4.2 比 色 管 :50mL和 100mL。

6.4.3 分 液 漏 斗 :125mL。

亻
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6.5 试 液的制备

6.5.1 浓 缩汁

在浓缩汁 中加人与在浓缩过程 中失去的天然水分等量的水 ,使 成 为原 汁 。然后 同原汁一样取一定

量样 品 ,稀 释 、混匀供测 。

6.5.2 原 汁

称取含抗坏血酸 4mg~10mg有 代表性 的样品(精 确到 0.001g),用 2%草 酸溶液稀释到 ⒛0mL,

混匀供测 。

6.5.3 果 蔬汁饮料

6.5.3.1 抗 坏血酸含量在 0.05mg/mL以 下 的样品 ,混 匀后直接取样测定 。

6.5.3.2 抗 坏血酸含量在 0.05m酽 mL以 L的 样 品 ,称 取含抗坏血酸 4mg~10mg有 代表性 的样 品

(精 确到 0.001g),用 2%草 酸溶液稀释到 ⒛0mL,混 匀供测 。

6.5.4 果 蔬汁碳酸饮料

先将样品旋摇到基本无气泡后 ,按 6.5.3制 备。

6.5.5 固 体饮料

称取含抗坏血酸 4mg~10mg有 代表性的样品(精 确到

200mL,混 匀 供 测 。

6,5.6 乙 醚抽提处理

0.001g),用 2%草 酸溶液溶解并稀释至

对于高度乳化或样液色泽较深且易被乙醚抽提的样甜I,取 样后置分液漏斗中。加 30mL乙 醚,充

分振摇但勿使之乳化。待分层后将下层样液放入 200mL容 量瓶中,分液漏斗中加人 ⒛ mL2%草 酸溶

液。适当振摇 ,待分层后 ,将下层水溶液放人上而的 200ml'容 量瓶屮。如此反复操作四次 ,将每次的

下层水溶液均放人 ⒛0mL容 量瓶内,然后用 2%草 酸溶液稀释至刻度。

6.5.7 空 白试液的制备

按试液制各中所确定的取样量称取同 一样品(精确到 0.001g),置 于 250mI'锥 形瓶中,加 ⒛ mL

10%硫 酸铜溶液 ,加水使总体积约为 100mI',置 于垫有石棉 网的电炉 11,小 心加热至沸并保持微沸

15min,然 后用流动水冷却到室温。将此溶液转移到 20O mL容 量瓶中,用水稀释至刻度 ,摇匀 ,供空白

测定。

6.6 分 析步骤

6,6。 l 试 液的测定

取 10支 ~15支 50mI'比 色管,在每支比色管中加人 10.00mL按 6.5制 各好的试液,各加 2.5mL

丙酮。放置 3min后 ,在第一支 比色管中加人 1mI'2,6二 氯靛酚溶液 (6.3.9),充 分混匀 ,精 确控制

40s后 ,加人 2mL乙 醚 ,充分振摇 ,放置几分钟 ,待乙醚与水溶液分层后 ,观察醚层有无出现玫瑰红色。

当出现淡玫瑰红色时 ,则表明已达到测定的暂定终点。如果 2,6=氯 靛酚全部被抗坏血酸还原 ,乙 醚

层保持无色,则在第工支比色管中加人 1.5mI'2,6二 氯靛酚溶液。如还不显红色 ,再逐一按 2.0mL、

2.5mI'、 3.0mL、 3.5mI'、 4.0mI'、 饣.5mI'、 5.0mL的 量加入 2,6二 氯靛酚溶液 ,直到乙醚层出现玫瑰

红色达到暂定终点为止。这时所加的 2,6工 氯靛酚的量常常是过量的,所 以需进一步试验 ,确定精确

的终点。

如果加到 3.0mL2,6二 氯靛酚溶液时出现玫瑰红色 .则从第六支加有试液的比色管中开始分别

加人 2.6mI'、 2.7mI'、 2.8mI'、 2.9mL2,6二 氯靛酚溶液,直至u现 淡玫瑰红色为止。如在 2.9mL刚

呈红色,则 2.9mL为 精确终点。如加到 2.9mI'2,6△ 氯靛酚溶液仍不显玫瑰红色 ,则上而的 3.0mI'

就是精确终点。所用 2,⒍ 二氯靛酚溶液为 Va。

对于抗坏血酸含量低于 2mg/100g的 样品,用 100mL比 色管直接加倍取样测定。丙酮与乙醚的

加量也相应加倍 ,操作同上。

对于同一个被测样液需平行测定二次。
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6.6.2 空 白试液的测定

吸取空 白试 液 10.00mL于 比色管 中,同 6,6.1加 丙酮并 逐一按 0.05mL、 0.10mL、 0.15mL、

o.⒛ mL的 量加入 2,6二 氯靛酚溶液 ,测得在 乙醚层 中刚呈现玫瑰红色所需 的 2,6二 氯靛酚溶液 的量

为 Vb。

6.7 结 果计算

试样 中 ⒈抗坏血酸含量按式 (4)计 算 :

xl=(Va—
Vb)× F×

100    ⋯ ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(4)
z汔 2

式中:

Xl- 100g(或 100mL)样 品所含 L-抗 坏血酸的毫克数 ,单 位为毫克每百克或毫克每百毫升

(mg/100g或 mg/100mL);

Va- 测 定试液时所需 2,6二 氯靛酚溶液的体积 ,单位为毫升(mI');

Vb  测 定空白试液时所需 2,6二 氯靛酚溶液的体积,单位为毫升(mL);

「  2,6二 氯靛酚溶液的滴定度 ,单位为毫克每毫升(mg/mL),即 每毫升此溶液相当于 L抗 坏

血酸的毫克数 ;

饧 —— 10mL试 液中所含样品的量 ,单位为克或毫升(g或 mL)。

6.8 允 许差

以误差在允许范围内的三次测定结果的算术平均值报告结果 ,精确到小数点后第一位。同一样品

三次测定结果的相对偏差为 :其抗坏血酸含量大于或等于 10m酽 lOO g的 样品应小于 2%,含 量小于

lO mg/lO0g的 样品应小于 5%。

7 碳 酸饮料中二氧化碳的测定方法(蒸馏滴定法)

7.1 方 法适用范围

本方法适用于碳酸饮料中二氧化碳的测定。

7.2 方 法原理

试样经强碱、强酸处理后加热蒸馏。逸出的二氧化碳用氢氧化钠吸收生成碳酸盐。用氯化钡沉淀

碳酸盐 ,再用盐酸滴定剩余的氢氧化钠。根据盐酸的消耗量 ,计算样品中二氧化碳的含量。

7.3 试 剂

7.3.1 不 含二氧化碳的水(应 当天制备):将 水煮沸 ,煮去原体积的 1/5~1/厶 ,迅速冷却。

7.3.2 酸 性磷酸盐溶液 :称取 100g磷 酸二氢钠 ,溶于水中,加 25mL磷 酸转移至 500mL容 量瓶中,

用水稀释至刻度。

7.3.3 氯 化钡溶液 :称取 60g氯 化钡 ,溶于 1000mL水 中,以酚酞一百里香酚酞(7.3.5)为 指示液 ,用

氢氧化钠标准滴定溶液(7.3.7)和 盐酸标准滴定溶液(7,3.8)中 和至中性。

7.3.4 过 氧化氢溶液(临用时制各):10%,取 10mI'过 氧化氢 ,加 20mL水 。

7.3.5 酚 酞-百里香酚酞指示液 :将 1g酚 酞与 0.5g百 里香酚酞溶于 100mL乙 醇中。

7.3.6 氢 氧化钠溶液 :50%,称 取 500g氢 氧化钠 ,溶解于 500mL水 中,贮存于塑料瓶中,静置 15d。

7.3.7 氢 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶 液 :0.25mol/L。

7.3.7.1 配
制

取 13.5mL50%氢 氧化钠溶液(7.3.6)的 上层清液于 1000mI'容 量瓶中,用 不含二氧化碳的水

(7.3,l)稀 释至刻度 ,摇匀。

7.3.7.2 标
定

称取约 0.8g于 105℃ 烘至恒重的苯二甲酸氢钾 ,精确至 0.0002g,溶 于 80mI'不 含二氧化碳的

水中,加 3滴 (约 0,15mL)酚 酞一百里香酚酞指示液(7.3.5),用 氢氧化钠溶液(7.3,7.1)滴 定至溶液呈

6
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现淡紫色。

氢氧化钠标准滴定溶液的浓度按式(5)计 算 :

免
=瓦

及

ˉ

y⒛ 42     ⋯

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯
(5)

式中:

免 一 氢氧化钠标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/L);

饨 ˉ 苯二甲酸氢钾的质量 ,单位为克(g);

V3— —滴定时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mI');

0,2042—
—

与 1.00mL氢 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶 液 Ec(NaOH)=1.000mol/L]相 当 的 以 克 表 示 的 苯 二 甲

酸氢钾的质量。

7.3.8 盐 酸 标 准 滴 定 溶 液 :0.25mol/L。

7,3.8.1 配
制

取 21。O mL的 盐酸于 1000mL容 量瓶中,用水稀释至刻度 ,摇匀。

7.3.8.2 标
定

取 ⒛.0mL盐 酸溶液(7.3.8.1)于 250mL锥 形瓶中,加 60mL不 含工氧化碳的水和 3滴 酚酞-百

里香酚酞指示液(7.3,5),用 0.25mol/L氢 氧化钠标准滴定溶液(7.3.7)滴 定 ,近终点时加热锥形瓶 内

的溶液至 80℃ ,继续滴定至溶液呈淡紫色。

盐酸标准滴定溶液的浓度按式(6)计 算 :

c3× V4
c众 =̂zO∶

丁

6)

式中:

c砭一 盐 酸标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/L);

免—— 氢氧化钠标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/I');

V衽一 滴̄定时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mI');

⒛。0一  滴 定时取盐酸标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mI')。

7.4 仪 器、设备

7.4.1 二 氧化碳蒸馏吸收装置(见 图 1)。

7.4.2 台 式真空泵或抽气管(伽 氏)。

7.4.3 真 空 表 :量 程 1kPa~1oo kPa(0mmHg~76o mmHg)。

7,4.4 冰 箱或冰-盐水浴。

7.4.5 分 析 天 平 :感 量 0.0001g。

7.5 试 液的制备

将未开盖的汽水放人 0℃ 以下冰一盐水浴(或 冰箱的冷冻室)中 ,浸泡 1h~2h,待 瓶内汽水接近冰

冻时(勿 振摇)打 开瓶盖 ,迅 速加入 50%氢 氧化钠溶液 的上层清液 (每 100mL汽 水加 2.O mL~

2.5mL),立 即用橡皮塞塞住 。将瓶底向上 ,缓慢振摇数分钟后放至室温,待测定。

7.6 分 析步骤

7.6,1 试 液的蒸馏-吸收

取 15.00mI'~25.00mL上 述制各好的试液(工 氧化碳含量在 0.06g~0.15g)于 500mL具 支圆

底烧瓶中,加人 3mI'10%过 氧化氢溶液(7.3.4)和 几粒多孔瓷片,连接吸收管 ,将分液漏斗紧密接到烧

瓶上 ,不得漏气。预先在第一及第工支吸收管中,分别准确加人 ~90mI冫 0●25mol/I'氢 氧化钠标准滴定

溶液(7.3.7),并 将两支吸收管浸泡在盛水的烧杯巾,在蒸馏吸收过程中,温度控制在 25℃ 以下。在第

三支吸收管 中准确加人 10mI'0.25mol/L氢 氧化钠标准滴定溶液 (7.3.7)及 10mL氯 化钡溶液

(7.3.3)。 将三支吸收管串联。第三支吸收管一端连接真空泵 ,使整个装置密封(见 图 1)。 打开连接真
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空泵的阀门,缓慢增加真空度 ,控制在 1遮kPa~2o kPa(100mmHg~150mmHg),直 至无气泡通过吸收

管。继续抽气 ,使其保持真空状态,将 35mI'酸 性磷酸盐溶液(7.3.2)加 人分液漏斗中,打 开活塞 ,使酸

性磷酸盐溶液缓慢滴人烧瓶中(约 30mL),关 闭活塞 ,摇动烧瓶 ,使样品与酸液充分混合 ,用调压器控制

电炉温度 ,缓慢加热 ,使二氧化碳逐渐逸出,控制吸收管中有断断续续气泡 上升。待第一支吸收管中约

增加 2mL~3mL馏 出液。吸收管上部手感温热时,即表明烧瓶内的二氧化碳已全部逸出,并被吸收管

内氢氧化钠所吸收。此时关闭第三支吸收管与真空泵之问的连接阀,关闭电炉 ,慢慢打开分液漏斗的活

塞 ,通人空气 ,使压力平衡。将二支吸收管中的溶液合并洗人 500mL锥 形瓶中,并用少量水多次洗涤

吸收管 ,洗液并人锥形瓶中,力Π人 50mL氯 化钡溶液(7,3.3),充 分振摇 ,放置片刻。

卜
一

 100mI'分 液 漏 斗 ;

2—
—

500mI'具 支 圆 底 烧 瓶 ;

3、 8—

—

橡 皮 塞 ;

4  ∮ 亻/15磨 冂 ;

5  8mm的 玻璃管 ;

6-250mm× 25mm试 管 ;

7 一 橡皮管 ;

9 一 接真空泵 ;

10—— 气体分散器(具 有四个孔径为 0.1mm一 端封死的乳胶管);

11  电 炉 ;

1⒉
-— ˉ

调 压 器 :1kW。

图 1 二 氧化碳蒸馏吸收装置

7.6.2 滴 定

在上述锥形瓶中,加人 3滴 (约 0.15mL)酚 酞-百里香酚酞指示液(7.3.5),用 0.25mol/L盐 酸标

准滴定溶液(7.3.8)滴 定至溶液为无色。记录消耗盐酸标准滴定溶液的毫升数(V5)。

7.7 结 果计算

试样 中工氧化碳含量按式 (7)计 算 :

X2=(臼 × 50q× V5)× ⒐ 022×
带f× 骂 挠

Yl 7)
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式中:

X2— —样品中二氧化碳含量 ,%;

c3— —氢氧化钠标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/L);

50一  加 人三支吸收管中 0.⒛ m。l/I'氢 氧化钠标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mI');

q一  盐 酸标准滴定溶液的浓度 ,单位为摩尔每升(m。 l/L);

V5  滴 定时消耗 0.25mol/L盐 酸标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mI');

o.022—
—

与 1.00mL氢 氧 化 钠 标 准 滴 定 溶 液 Ec(NaOH)=1.000mol/L]相 当 的 以 克 表 示 的 二 氧 化

碳的质量 ;

V6— —蒸馏时取试液的体积 ,单位为毫升(mL);

V7 一 每 100mL汽 水中加入 50%氢 氧化钠溶液的上层清液的体积,单位为毫升(mL)。

当两次测定结果符合允许差时,取两次测定结果的算术平均值作为结果,精确至 0.001%。

7.8 允 许差

两次测定结果之差不得超过平均值的 5.0%。

7.9 其 他

本方法与减压器法测定值之间的换算关系按式(8)计 算 :

汛
=L△

裘

× ⑾  ⋯
⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯

(8)

式 中 :

X3— —
样 品中二氧化碳 的含量 ,%;

1,9768 一 在标准状况下二氧化碳 的密度 ,单位为克每升 (g/L);

K1— —
在某一个温度下用减压器法测得 的工氧化碳气容量 ,倍 。

8 浓 缩果汁中乙醇的测定方法

8.1 方 法适用范 围

本方法适用于浓缩果汁 中乙醇的测定 。

8.2 方 法原理

在酸性条件下用重铬酸钾氧化试样 中的乙醇 ,再用硫酸亚铁铵滴定过量的重铬酸钾 ,根据重铬酸钾

的加人量和硫酸亚铁铵的消耗量计算试样 中的乙醇含量 。

反应式如下 :

3CH3CH2OH+2K2C。 07+8H2So4— 93CH3COOH+2K2S04+2Crz(S04)3+11H20

K2C砀 07+7H2S04+6Fc(NH4)2(SO4)2· 6H20一 冫3Fc/(So4)3+K2sO4+6(NH姓 )2S04+

Cr9(So饪 )3+43H20

8.3 试 剂

8.3.1 硅 油 。

8.3.2 氢 氧化钠溶液 :1m。 l/L,称 取 40g氢 氧化钠 ,溶 于水 中,并 用水稀释至 1000mL。

8.3.3 硫 酸溶液 :1+1,量 取 1体 积的水于烧杯 中,再 量取 1体 积的硫酸边搅边徐徐倒入水 中 ,混 匀 。

8.3.4 重 铬 酸 钾 标 准 溶 液 :称 取 众 .3g~4.4g于 150℃
~⒛

o℃ 烘 至 恒 重 的 重 铬 酸 钾 ,精 确 至 0,OO02g,

溶于少量水中,小心转移到 1OO0m1'容 量瓶中JH水 稀释至刻度。1mI'此 溶液约相当于 0.001g乙 醇。

按式(9)计 算 :

q=̂玩
丁 页 汉 莒

巴
×

Γ 击 而

=⒐ O00⒛ 49P,zl  ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯
(9)

式中:

免 - 1mÏ 重铬酸钾标准溶液相当于乙醇的质量 ,单位为克每毫升(g/n1L);
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亻6.07 一 乙醇 的相对分子质量 ;

z/z4~~~称 取重铬酸钾 的质量 ,单 位为克 (g);

294.18— —重铬酸钾的相对分子质量。

8.3.5 硫 酸亚铁铵标准滴定溶液 :称取 17g硫 酸亚铁铵 ,溶 于水 中 ,加 ⒛ mI'硫 酸 ,稀 释至 1000mL,

贮于棕色试剂瓶 中 ,2mL此 溶液约相 当于 1mL重 铬酸钾溶液(8.3.4)。

注:囚 该溶液不稳定,在空气中易被氧化,应在使用当天用重铬酸钾标准溶液标定,临用时移入棕色滴定管中。

8.3.6 邻 菲 哕 啉 铁 指 示 液 :称 取 0.695g硫 酸 亚 铁 与 1.衽 85g邻 菲 哕 啉 ,溶 于 100mL水 中 。

8.3.7 溴 百里香酚蓝指示液 :1%,称 取 1g溴 百里香酚蓝,加 8mLo.2mol/L的 氢氧化钠溶液 ,用水

溶解并稀释至 100mL。

8.4 仪 器和设备

8.4.1 恒 温 水 浴 锅 :100℃ ± 1℃ 。

8.4.2 蒸 馏装置(见 图 2)。

1 一 可调电炉 ;

2— —石棉网;

3  圆 底 烧 瓶 1000mL;

4、 6、 8一  磨 冂 ;

5一  连 接 弯 管 ,角 度
105°

~75°
;

7一  球 形 冷 凝 管 :40cm;

9 一 容 量 瓶 100mI';

10一  冰 水浴 ;

11 -—
接 收 管 。

8.4.3 50mL棕 色 滴 定 管 。

10

图 2 蒸 馏装置



GB/T 12143— 2008

8.5 试 液的制备

8.5,1 称 样

称 取 10g~在 Og混
合 均 匀 的 样 品 (乙 醇 含 量 为 0.005g~0.12g)于 小 烧 杯 中 ,精 确 至 0,001g,将 样

品转移到 1000mL蒸 馏烧瓶中(总体积不超过烧瓶容量的 1/2)。

8.5.2 中 和

加 0.2mL1%溴 百里香酚蓝指示液(8.3.7),用 1m。 l/L氢 氧化钠溶液(8.3.2)滴 定到明显的蓝

色,加数粒瓷片或玻璃珠 ,如泡沫较多,可加 0,5mL硅 油。

8.5.3 蒸 馏

将烧瓶立即与蒸馏器的其他装置连接好 ,用预先存有 10mL水 的 100mI'容 量瓶作为接收容器 ,接

收管的下端应浸入水中,但不接触瓶底。容量瓶用冰水冷却。

连接好后立即进行蒸馏。用可调电炉加热,开始时升温可快些 ,接近沸腾时降低电炉温度 ,以不使

泡沫上溢为宜。待泡沫散开后再提高电炉温度 ,直至容量瓶内液体约为 80mL时 ,将冷凝管与连接弯

管脱开、卸下,停止加热。弯管、冷凝器及接收管用水淋洗 ,洗液并人容量瓶内。待温度上升至室温后用

水定容至刻度 ,混匀。

8.6 分 析步骤

8.6.1 氧 化

吸取上述制备好的试液(8.5)10mI'于 250mL碘 量瓶内,加 10mL~15mI冫 (V8)重 铬酸钾标准溶

液(8.3.4),塞 紧瓶塞 ,轻轻摇匀 ,迅速用量筒量取 20mI'硫 酸溶液(8.3.3),略 开启瓶塞 ,沿瓶 口倒入瓶

内,塞紧瓶塞 ,轻轻摇匀(注 意不便瓶塞跳出)。 放人 40℃ 恒温水浴中保温氧化 1h,其 间稍加摇动 ,取

出,如瓶内溶液呈绿色 ,则说明溶液中乙醇含量太高,应减少取样量。

8.6.2 测 定

打开瓶塞 ,瓶 口四周用水冲洗 ,然后用硫酸亚铁铵标准滴定溶液(8.3,5)滴 定至黄绿色,加 0.2mL

邻菲哕啉铁指示液(8.3。 ω继续滴定 ,逐渐变为蓝绿色直至突变为棕红色即为终点。记录消耗硫酸亚铁

铵标准滴定溶液的体积(V9)。

同一样品平行测定两次 ,在收样后 24h内 应测定完毕。

8.6.3 空 白试验

用水代替试液,其余按 8.6.1~8.6,2操 作。记录消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积(y10)。

8.7 结 果计算

试样中乙醇含量按式(10)计 算 :

x̂=[(vlO v9)×

湃 ]×
q×

舞

× 1000 ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯
(10)

式中:

X衽 一 样品中乙醇的含量 ,单位为克每千克(g/kg);

Vl。 — —空白试验时消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积 ,单位为毫升(mL);

V9一 测定试样时消耗硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积,单位为毫升(mI');

V:— —氧化乙醇时所加入的重铬酸钾标准溶液的体积 ,单位为毫升(m1');

c5-△ mL重 铬酸钾标准溶液相当于乙醇的质量 ,单位为克每毫升(g/mL);

Κ2一 试样的稀释倍数 ;

饨 一-样 品质量 ,单位为克(g)。

8.8 允 许差

当两次测定结果符合允许差时 ,则取两次测定结果的算术平均值报告结果。所得结果应表示至两

位小数。同一样品由同一分析人员连续两次测定结果之差 ,乙醇含景大于 0.1g/kg的 样品不得超过平

均值 2.5%,乙 醇含量在 0.05g/kg~0.1g/kg的 样品不得超过平均值的 5%。
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9 橙 、柑、桔汁及其饮料中果汁含量的测定

9.1 方 法适用范围

本方法适用于判定橙、柑、桔浓缩汁和果汁,以及果汁含量不低于 2.5%的 橙、柑、桔汁饮料。

9.2 术 语和定义

下列术语和定义适用于本方法。

9.2.l

浓 缩 汁 、果 汁 及 其 饮 料  concentrated juice,fruit juice and its1,everage

定 义 同 GB10789。

9.2.2

朽R滩 圭住氢  standard vaIue

根据不同品种、不同产区、不同采收期 、不同加工I艺 、不同贮存期橙 、柑、桔果汁及由其浓缩汁复原

的果汁中可溶性固形物含量和 6种 组分实测值的分布状态,经数理统汁确定的合理数值 。

9,2.3

柄 1值  weighted vaIue

根据 6种 组分实测值变舁系数的大小而确定的某种组分在总体中所占的比重。

9.3 方 法原理

9.3.1 按 本标准规定的方法测定样品中 6种 组分。

9.3.2 将 6种 组分的实测值分别与各 自标准值的比值合理修正后,乘 以相应的修正杈值 ,逐项相加求

得样品中的果汁含量。

9.4 橙 、柑、桔汁及其混合果汁的标准值和权值

9.4.1 可 溶性固形物的标准值

20℃ 时 ,用折光计测定(不校正酸度),橙 、柑、桔汁及其混合果汁可溶性固形物(力口糖除外)的 标准

值 ,以不低于 10.0%计 。

9.4.2 6种 组分的标准值和权值

6种 组分的标准值和权值见表 1。

表 1 6种 组分的标准值和权值

9.5 测 定方法

9.5.1 可 溶性 固形物

按第 厶章规定 的方法测定 。

9.5.2 钾

按附录 C的 规定测定。

12

耐 「石品趸Tˉ

钾/(mg/kg)

总磷/(mg/kg)

氨基酸态氮/(mg//kg)

I'一胨盲蜃虱膨窆/(n〗g/kg)

总 D一异柠檬酸/(mg/kg)

总黄酮/(mg/kg)

注 :如 标签上未标明橙汁或柑、桔汁时 ,以混合果汁计算。

685    |    695
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9.5.3 总 磷

按附录 D的 规定测定 。

9.5.4 氨 基酸态氮

按第 5章 规定的方法测定 。测定结果 的单位以 mg/kg表 示 。

θ.5,5 L-脯 氨酸

按附录 E的 规定测定 。

J      9.5.6 总
D-异 柠 檬 酸

按附录 F的 规定测定 。

∶       9.5,7 总 黄 酮

按附录 G的 规定测定。

9.6 结 果计算

橙、柑、桔汁及其饮料中果汁含量按式(11)计 算 :

γ
=犭

(轰

× Ri)× 100  ⋯
⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯

(11)

式中:

ȳ
一 果汁含量 ,%;

=j— —样品中相应的钾、总磷、氨基酸态氮、I'脯 氨酸、总 D-异 柠檬酸、总黄酮含量的实测值 ,单 位

为毫克每千克(mg/kg);

Xi— ˉ相̄应的钾 、总磷、氨基酸态氮、⒈脯氨酸、总 D一异柠檬酸、总黄酮的标准值 ,单 位为毫克每千

克(mg/kg);

Ri— —相应的钾 、总磷 、氨基酸态氮、I'-脯氨酸、总 D-异 柠檬酸、总黄酮的权值。

9.7 异 常数据的修正原则

9.7.1 当
景

)1,25时 (j=l、 2、3、4、6),应 将大于 1.25的 组分项删除,其权值按 比例分配给剩余组分

项 ;修正后的果汁含量按式(12)计 算 :

y=/蚩

  ⋯

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯
(⒓ )

式中:

~       γ
′ 一 修正后的果汁含量,%;

y{-— 删除异常数据后果汁含量的计算值 ,%;

R氵-—̄ 被删除组分项的权值。

9.7.2当

贵

)1.25时 ,按 1.25计
算 。

| ̈
戋

G剖 ~沙
贵

盹
峙

⒍=⒈ “ ω
碛

Ⅻ 孔 畹 麒 缈 项删院 樾

·
     的 权值按比例分配给剩余组分项 ,按式(12)计 算果汁含量。

9.7.4 当 同时修ⅠE3种 组分时(总 D-异 柠檬酸除外),果 汁含量按式(13)汁 算 :

/=贵 × 100    ⋯
⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ¨

(13)

式中:

/ 一 用总 D-异 柠檬酸组分项计算出的果汁含量,%。

13
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附 录  A

(资 料性附录)

⒛ ℃时折光率与可溶性固形物含量换算表

表 A。1 20℃ 时折光率与可溶性 固形物含量换算表

折光率

可溶性

固形物/

%

折光率

可溶性

固形物/

%

折光率

可溶性

固形物/

%

折光率

叮溶性

固形物/

%

折光率

可溶性

固形物/

%

折光率

可溶性

固形物/

%

1.3330

1.333 7

1.334 4

1.335 1

1.335 9

1.3367

1.3373

1.338 1

1.3388

1.3395

1.3403

l。 341 1

l。341 8

1.3亻 25

1.3433

1.344 1

1.344 8

1.345 6

1.3464

l。 3/l7 1

1.347 9

1.3众 87

1.3494

1.3502

1.351 0

1.351 8

1.3526

1.353 3

1.354 1

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0

5.5

6.0

6.5

7.0

7.5

8.0

8.5

9.0

9.5

10.0

10.5

11.0

11.5

12.0

12.5

13.0

13.5

14.0

1.354 9

1.3557

1.356 5

1.3573

1.3582

1.3590

1.3598

1.3606

1.361 4

1.3622

1.363 1

1.363 9

1.364 7

1.365 5

1.366 3

1.3672

1.368 1

1.3689

1.3698

1.3706

1.371 5

1.372 3

1.373 1

1.3740

1.374 9

1.3758

1.3767

l。 3775

1.378 1

14.5

15.0

15.5

16.0

16.5

17.0

17 5

18.0

18.5

19.0

19.5

20.0

20.5

21.0

21.5

22.0

22.5

23.o

23.5

21.0

2‘ .5

25.0

25.5

26.0

26.5

27 0

27.5

28.0

Z8.5

1.379 3

1.380 2

1.381 1

1.382 0

1 382 9

1.383 8

1.384 7

1.385 6

1.386 5

1.387 4

1.388 3

1.389 3

1.3902

1.391 1

1.3920

1.3929

1.393 9

1.3949

1.395 8

1.396 8

1.3978

1.3987

1 399 7

1.4007

1.4016

1.402 6

1.403 6

1.101 6

1.405 6

29.0

29.5

30.0

30.5

31 0

31.5

32.0

32.5

33.0

33.5

34.0

3犭 .5

35.0

35.5

36.0

36.5

37.0

37.5

38.0

38.5

39 0

39.5

40.0

40.5

41.0

41.5

42.0

四2.5

43 0

1.犭 06 6

1.407 6

1.刂 086

1.109 6

1.410 7

1.4ll7

1.412 7

1.亻 137

1.414 7

1.4158

1.416 9

l。 亻17 9

1.418 9

1.4200

1 421 1

1.厶 22 1

1.亻 23 1

1.424 2

1.1z5 3

】.426 4

1.427 5

1.4285

1 429 6

1.4307

1.姓 31 8

1.4329

1.犭 3d0

1~1351

1~436 2

亻3.5

亻犭.0

44.5

d5.0

15.5

46.0

46 5

47,0

47.5

48.0

亻8.5

亻9.0

亻9.5

50.0

505

51 0

51.5

52.0

52.5

53.0

53.5

54.0

54.5

55.0

55.5

56.0

56.5

57 0

57~5

1.衽 37 3

1.4385

1.439 6

1.1亻 0 7

1.4d1 8

1.412 9

1.亻 亻1 1

1.亻 亻53

1 4亻 6 4

1.4475

l。1犭 8 6

1,4亻 97

1.亻 509

1.452 1

1.453 2

1.454 4

1.455 5

1.457 0

1.458 1

1 4593

1.4605

1.461 6

1.4628

1.亻 639

1.465]

1.466 3

1.亻 676

l 亻 68 8

11700

58.0

58.5

59.0

59.5

60.0

60.5

61.0

61.5

62.0

62.5

63.0

63.5

6⒋ 0

6d.5

65.0

65.5

66.0

665

670

67.5

68.0

68.5

69.0

69.5

70.0

70.5

71.0

71.5

720

1.4713

1.473 7

1.4725

1.474 9

1.476 2

1.亻 77亻

1.478 7
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附 录  B

(资 料性附录)

⒛ ℃时可溶性固形物含量对温度的校正表

B.1 ⒛ ℃时可溶性 固形物含量对温度的校正表
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可溶性固形物含量/%
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附 录  C

(规 范性附录)

钾的测定

C.1 方 法原理

钾 的基态原子吸收钾空心阴极灯发射 的共振线 ,吸 收强度与钾 的浓度成正 比。将处理过 的样 品吸

人原子吸收分光光度计 的火焰原子化 系统 中,使 钾离子原子化 ,在 共振线 766.5nm处 测定 吸光度 ,与

标准系列溶液 比较 ,确定样 品中钾 的含量 。添加适量钠盐 ,消除电离千扰 。

C.2 试 剂

C,2.1 硝 酸 。

C.2,2 硫
酸 。

C.2.3 10g/L氯 化 钠 溶 液 :称 取 1.0g氯 化 钠 ,用 水 溶 解 后 定 容 至 100mI'。

C.2.4 体 积分数为 10%的 硝酸溶液 :量取 1体 积硝酸(C.2.1),注 入 9体 积水中。

c.2.5 体 积分数为 50%的 盐酸溶液 :量取 1体 积盐酸,注人 1体 积水中。

C.2.6 钾 标准溶液 :称取 0.9534g经 150℃ ±3℃ 烘烤 2h的 氯化钾 ,精确至 0.0001g。 置于 50mL

烧杯中。加水溶解 ,转移到 500mL容 量瓶中。加 2mL盐 酸溶液(C。2.5),用 水定容至刻度 ,摇匀。吸

取 10.0O mL于 100mI'容 量瓶中,用水定容至刻度 ,摇匀。此溶液钾的含量为 100mg/I'。

C。3 仪 器与设备

C。3.1 原 子吸收分光光度计 :带钾空心阴极灯。

C.3.2 空 气压缩机或空气钢瓶气。

C.3.3 乙 炔钢瓶气。

C,3.4 凯 氏 烧 瓶 :500mL。

C.3.5 天 平 :感 量 10mg。

c.3.6 分 析 天 平 :感 量 0.1mg。

C.4 试 液的制备

称 取
一

定 量 经 混 合 均 匀 的 样 品 (浓 缩 果 汁 1.00g~2.0Og;果 汁 5.00g~10.00g;果 汁 饮 料

20.0g~50.Og;水 果 饮 料 和 果 汁 型 碳 酸 饮 料 50.0g~lO0.0g)于 500mI'凯 氏 烧 瓶 中 ,加 人 2粒 ~3粒

玻璃珠、10mL~15mI'硝 酸(C.2.1)、 5mL硫 酸(C.2.2)(称 样量大于 ⒛ g的 样品,应预先加热除去部

分水分 ,待瓶中样液剩余约 zO g时 停止加热,冷却,冉加硝酸、硫酸),浸 泡约 2h或 静置过夜。先用微

火加热 ,待剧烈反应停止后 ,加大火力。溶液开始变为棕色时,立 即滴加硝酸(C。2.1),直 至溶液透明,

颜色不再变深为止。继续加热数分钟至浓白烟逸出,冷却 ,小心加入 ⒛ mI'水 ,再加热至白烟逸出,冷

却至室温。将溶液转移到 50mL容 量瓶中,用水定容至刻度 ,摇匀 ,备用。

取相同量的硝酸、硫酸,按上述步骤做试剂空白消化液,备∫Ⅱ。

C。5 分 析步骤

C.5.1 工 作曲线的绘制

吸取 0.00mI'、 1.00mI'、 2.00mL、 4.00mI'、 6.00mI'、 8.00mL、 10.00mI'钾 标准溶液(C.2.6),

分别置于 50mL容 量瓶中,加 10mL硝 酸溶液(C.2。 亻)、2.0mI'氯 化钠溶液(C.2.3),用 水定容至刻
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度 ,摇 匀 ,配 制 成 0.0mg/L、 2,0mg/I'、 4.0mg/I'、 8.0m酽 L、 12.0mg/L、 16.0mg/I'、 20.0mg/I'钾 标

准系列溶液。

依次将上述标准系列溶液吸入原子化系统中,用 0.0mg/I'钾 标准溶液调整零点,于波长 766.5nm

处测定钾标准系列溶液的吸光度。以吸光度为纵坐标 ,钾标准系列溶液的浓度为横坐标 ,绘制工作曲线

或计算回归方程。

C.5.2 测 定

吸取 5.0mI'~20.O mL试 液(C.4)于 50mI'容 量瓶中,加 10mL硝 酸溶液(C.2.4)、 2.0mL氯 化

钠溶液(C.2.3),用 水定容至刻度 ,摇匀。将此溶液吸人原子化系统中,用试剂空白溶液(C.5.1)调 整零

点 ,于波长 766.5nm处 测吸光度 ,在工作曲线上查出(或用回归方程计算出)试 液中钾的含量(c1)。

按上述步骤同时测定试剂空白消化液中钾的含量(c。1)。

C.6 结 果计算

样品中钾的含量按式(C.1)计 算 :

幻

氓
甥 鼾

⋯ ⋯ ⋯ ㈠ )

式中:

茁!— —样品中钾的含量 ,单位为毫克每千克(mg/kg);

c1— —从工作曲线上查出(或用回归方程计算出)试 液中钾的含量,单位为毫克每升(mg/I');

c°l一  从 工作曲线上查出(或 用回归方程计算出)试 剂空 白消化液中钾的含量 ,单 位为毫克每升

(mg/L);

P/,l——样品的质量 ,单位为克(g);

y1— —̄̄测定时吸取试液的体积 ,单位为毫升(mI')。

C.7 允 许差

计算结果精确至小数点后第一位。同一样品的两次测定结果之差不得超过平均值的 5.0%。
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附 录  D

(规 范性附录)

总磷的测定

D.1 方 法原理

样 品经消化后 ,在 酸性条件下 ,磷 酸盐与钒一钼酸铵反应呈现黄色 ,在 波长 400nm处 测定溶液 的吸

光度 ,与 标准系列溶液 比较 ,确 定样品中总磷 的含量 。

D.2 试 剂

D.2.1 硝 酸 。

D.2.2 硫 酸 。

D.2.3 体 积分数为 10%的 硫酸溶液:量取 1体 积硫酸(D。2.2),缓 慢注人 9体 积水中。

D.2.4 钒 一钼酸溶液 :称取 ⒛,0g钼 酸铵 ,溶解在约 亻00mL50℃ 热水中,冷却。称取 1.0g偏 钒酸铵 ,

溶解在 300mL50℃ 热水中,冷却 ,边搅拌 ,边加入 1mI'硫 酸(D.2.2)。 将钼酸铵溶液缓慢加到偏钒酸

铵溶液中,搅拌均匀后转移到 1000mL容 量瓶中,用水定容至刻度。

D。 2.5 磷 标 准 溶 液 :称 取 0.439厶 g经
105℃ ± 2℃ 烘 烤 2h的 磷 酸 二 氢 钾 ,精 确 至 0.0001g。 置 于

50mL烧 杯中。加水溶解 ,转 移到 1000ǹ L容 量瓶 中,用 水定容至刻度 ,摇 匀。此溶液磷 的含量为

100mg/L。

D.3 仪 器

D。3.1 紫 外分光光度计。

D.3.2 凯 氏 烧 瓶 :500mI'。

D.3.3 天 平 :感 量 10mg。

D.3.4 分 析 天 平 :感 量 0.1mg。

D.4 试 液的制备

按第 C.4章 中的步骤操作。

D.5 分 析步骤

D.5.1 工 作曲线的绘制

吸 取 0.00mI'、 1.00mL、 2,00mI'、 3.00mL、 饣。 00mI'、 5.0O mI'磷 标 准 溶 液 (D,2.5),分 别 置 于

50mL容 量 瓶 中 ,加 10mL硫 酸 溶 液 (D.2.3),摇 匀 ,加 10mL钒
一
钼 酸 溶 液 (I).2.4),用 水 定 容 至 刻 度 ,

摇 匀 ,配 制 成 0.O mg/L、 2.0mg/I冫 、4● 0mg/I'、 6.0mg/I'、 8.0mg/I'、 10.0mg/I'磷 标 准 系 列 溶 液 。 在

室温下放置 10min。 用 1cm比 色皿 ,以 0.0mg/L磷 标准溶液调整零点 ,在波长 犭00nm处 测定磷标准

系列溶液的吸光度。以吸光度为纵坐标 ,磷的含量为横坐标 ,绘制工作曲线或计算回归方程。

D。5.2 测 定

吸取 5.0mL~10.0mL试 液(第 D.⒈ 审)于 50mL容 量瓶中,加硫酸溶液(D.2.3)补 足至 10mL,

以下步骤按 D.5.1操 作。以试剂空白溶液调整零点 ,在波长 在00nm处 测定吸光度。从工作曲线上查

出(或 用回归方程计算出)试 液中磷的含量(c2),同 时测定试剂空白消化液(第 C。准章)中 磷的含量(c°2)。

D.6 结 果计算

样品中总磷的含量按式(D.1)计 算 :
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助

氓
甥 髯

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ¨ )

式 中 :

r2 一 样 品中总磷的含量 ,单位为毫克每千克 (mg/kg);

c2— —从工作 曲线上查 出(或 用 回归方程计算 出)试 液中磷 的含量 ,单 位为毫克每升 (mg/L);

旬2— -从工作 曲线上查 出 (或 用 回归方程计算 出)试 剂空 白消化液 中磷 的含 量 ,单 位 为毫 克每升

(mg/L);

饧 一 样 品的质量 ,单 位为克(g);

V2— -̄ 测定时吸取试液 的体积 ,单 位为毫升 (mL)。

D.7 允 许差

计算结果精确至小数点后第一位 。同一样品的两次测定结果之差不得超过平均值 的 5.0%。
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附 录  E

(规 范性附录)

⒈脯氨酸的测定

E.1 方 法原理

⒈脯氨酸与水合茚三酮作用 ,生成黄红色络合物 。用 乙酸 丁酯萃取后 的络合物 ,在 波长 509nm处

测定吸光度 ,与 标准系列溶液 比较 ,确 定样 品中 L-脯 氨酸的含量 。

E.2 试 剂

E.2.1 乙 酸 丁 酯 。

E,2.2 甲
酸 。

E.2.3 无 过氧化物乙二醇独甲醚:将数粒锌粒放人乙工醇独甲醚中,在避光暗处放置 2d。

E.2.4 3.0%茚 工酮乙二醇独甲醚溶液 :称取 3.0g水 合茚三酮 ,溶解在 100mI'无 过氧化物的乙二醇

独甲醚溶液(E.2.3)中 ,贮存在棕色瓶内,置避光处。此溶液易被氧化 ,应每周制备一次。

E.2,5 I'脯 氨酸标准贮各溶液 :称 取 0,0500gI'脯 氨酸 (生 化试剂 ,C5H9NO2,Eα 彐眢=-83° ~

-85° ),精 确至 0,0001g,置 于 50mL烧 杯屮,加水溶解 ,转移到 100mI'棕 色容量瓶中,用水定容至刻

度 ,摇匀 ,贮存在约 4℃ 冰箱内。此溶液含 L-脯 氨酸为 500mg/L。

E.3 仪 器

E.3.1 分 光光度汁。

E。 3.2 具 塞 试 管 :25mI'。

E.3.3 离 心 机 :转 速 不 低 于 4000r/min,带 10mL具 寒 离 心 管 。

E。 3.4 分 析 天 平 :感 量 0,1mg。

E.3.5 天 平 :感 量 10mg。

E.4 试 液的制备

称取一定量混合均匀的样品(浓缩汁 1.00g;果 汁 5.00g;果 汁饮料、水果饮料和果汁型碳酸饮料

10.00g~200.0g)于 200mI'容 量 瓶 中 ,用 水 定 容 至 刻 度 ,摇 匀 ,备 用 。

E.5 分 析步骤

E.5.1 工 作 曲线的绘制

E.5.1,1 显 色

吸 取 0.00mL、 0.50mI'、 1.00mI'、 2.50mL、 4.00mL、 5.00mLI'脯 氨 酸 贮 备 溶 液 (E.2.5)于

50mL容 量 瓶 中 ,用 水 定 容 至 刻 度 ,摇 匀 ,配 制 成 0.0mg/1'、 5.0mg/L、 10.0mg/I'、 25.0mg/L、

40.O mg/I'、 50.0mg/L的 L-脯 氨 酸 标 准 系 列 溶 液 。

吸取上述标准系列溶液各 1.0mL,分 别置于 6支 25mI'具 塞试管 (E.3.2)中 ,各 加 1mI'甲 酸

(E.2.2),充 分摇匀 ,加 2mL茚 三酮乙工醇独甲醚溶液(E.2.1),摇 匀。将 6支 试管同时置于 1000mL

烧杯的沸水浴中(电 炉与烧杯问应垫石棉网,水浴液面应高于试管液而)。 待烧杯中的水沸腾后 ,精确计

时 15min,同 时取出 6支 试管 ,置干 20℃ ~” ℃水浴中冷却 10min。

E.5.1.2 萃 取、测定吸光度

在上述 6支 试管中各加 10.O mI'乙 酸丁酯(E.2.1),盖 塞,充分摇匀,使黄红色络合物萃取到乙酸
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丁酯液层 中。静 置 数 分 钟 ,将 试 管 中 的 乙 酸 丁 酯 溶 液 分 别 倒 入 10mI'具 塞 离 心 管 中 ,盖 塞 。以

2500r/min转 速 ,离 心 5min。

将上层清液小心倒人 1cm比 色皿中,以试剂空白溶液调整零点 ,在波长 509nm处 测定各上层清液

的吸光度。以吸光度为纵坐标 ,⒈脯氨酸的浓度为横坐标 ,绘制工作曲线或计算回归方程。

E.5.2 试 液的测定

吸取 1.O mL试 液(第 E.4章 )于 25m1'具 塞试管(E。3.2)屮 ,以下步骤按 E.5.1操 作。从工作曲

线上查出(或用回归方程计算出)试 液中 L脯 氨酸的含量(c3)。

E.6 结 果计算

样品中 ⒈脯氨酸的含量按式(E.1)计 算 :

‘3       c3 〉 K200
∝

3 =—

— — — — — —
=—

氚×⒈0 饨
⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯

(E。 1)

式中:

妃—— 样品中 ⒈脯氨酸的含量,单位为毫克每千克(mg/kg);

免一ˉ从工作曲线上查出(或用回归方程汁算出)试液中 L脯 氨酸的含量,单位为毫克每升(mg/D;

勿3—— 样̄品的质量 ,单位为克(g)。

E。7 允 许差

计算结果精确至小数点后第 一位。同一样品的两次测定结果之差不得超过平均值的 5.0%。
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附 录  F

(规范性附录)

总 D-异 柠檬酸的测定

F,1 方 法原理

在异柠檬酸脱氢酶 (ICI)H)催 化下 ,样 品中的 D一异柠檬 酸盐 与烟酰胺-腺 嘌呤一双核苷 酸磷 酸

(NΛ DP)作 用 ,生成 NADPH的 含量,相当于 D-异 柠檬酸盐的量。在波 长 340nm处 测定吸光度 ,确定

样品中总 D一异柠檬酸的含量。

D-柠 檬 酸盐 +NΛ DP JE廴 ←氧化戊二酸盐 +NADPH+CO2+H+

F.2 试 剂

F.2.1 组 合试剂盒 :

1号 瓶 :内含咪唑缓冲液(稳定性)30mL,pH=7.1;

2号 瓶 :内含 肛烟酰胺一腺嘌呤一双核苷酸一磷酸二钠 厶5mg、 硫酸锰 10mg;

3号 瓶 :内含异柠檬酸脱氢酶 2mg,5(U)个 活力单位。

注 :组 合 试 剂 盒 型 号 为 Cat N° 。414433。

F.2.2 NADP溶 液 :将 F。 2.1中 1号 瓶 内 的 溶 液 升 温 至 20℃
~25℃

,倒 人 2号 瓶 中 ,使 2号 瓶 的 物 质

全部溶解 ,混合均匀。

F.2.3 异 柠檬酸脱氢酶溶液 :用 1.8mI'水 溶解 3号 瓶的物质 ,混合均匀。

F.2.4 4mol/L氢 氧 化 钠 溶 液 :称 取 16g氢 氧 化 钠 ,加 水 溶 解 ,定 容 至 100mI'。

F.2.5 在 mol/L盐 酸 溶 液 :量 取 33,衽 mL盐 酸 ,用 水 定 容 至 100mI'。

F.2.6 300g/I'氯 化钡溶液 :称取 30g氯 化钡 ,溶解于热水中,冷却后定容至 100mI'。

F.2.7 71g/L硫 酸 钠 溶 液 :称 取 71g无 水 硫 酸 钠 ,溶 解 于 水 中 ,定 容 至 1000mI'。

F.2.8 缓 冲溶液 :称取 2.4g三 羟甲基氨甲烷和 0.035g乙 二胺四乙酸二钠 ,用 80mL水 溶解。先用

4mol/L的 盐酸调整 pH=7.2左 右 ,再用 1m。 l/L盐 酸溶液调整 pH-7.0(用 酸度计测定),用 水定容至

100mL。

F.2.9 氨
水 。

F.2.10 丙 酉同。

F。 2.l1 洗 涤 溶 液 :量 取 150mL水 ,加 人 10mL氨 水 (F.2.9)、 100mL丙 酮 (F.2.10),混 匀 。

F,3 仪 器与设备

F.3.l 紫 外分光光度计 :带孑f英 比色皿,光程 l cm。

F.3.2 酸 度 计 :精 度 0.lpH单 位 。

F.3.3 离 Jb机 :转 速 不 低 于 4000r/min,离 心 管 容 积 大 于 80mL。

「.3.4 微 量可调移液管 :

10uI~~50uI',允 许 误 差 :± ⒋ 8%;

o uL~1000uI',允 许 误 差 :100uL,± 2.0%;500uL,± 1.0%;1000uI',± 1.0%。

F.3.5 玻 璃棒或塑料棒 :自制 ,肖径约 3mm,一 端带钩。

F,3.6 分 析 天 平 :感 量 0.ln1g。

F,3.7 天 平 :感 量 10mg,500mg,1g。

22



GB/T 12143-— 2008

F.4 试 液的制备

F。4.1 果 汁型碳酸饮料

称取 500g样 品于 1000mI'烧 杯中,加热煮沸 ,在微沸状态下保持 5min,并 不断搅拌。待二氧化

碳基本除净后冷却至室温,称量。用水补足至加热前的质量 ,各用。

F。4.2 浓 缩果汁、果汁、果汁饮料、水果饮料

混匀后备用。

F.5 分 析步骤

F.5.1 水 解

按表 F.1规 定的取样量称取试液。

浓缩汁、果汁 :将试样称取在 50mL烧 杯中,加 5mL氢 氧化钠溶液(F.2.亻 )。 用玻璃棒搅拌均匀 ,

在 室 温 放 置 10min,使 之 水 解 。 将 溶 液 移 人 离 心̀
管 (F.3.3)屮 ,用 5mL盐 酸 溶 液 (F,2.5)和 10mL~⒛

mI'水 ,分数次洗涤烧杯 ,并入离心管中,使总体积约为 30mI',搅 拌均匀。

果汁饮料 、水果饮料、果汁型碳酸饮料 :将试液称取在离心管 (F.3.3)中 ,加 5mL氢 氧化钠溶液

(F.2.4),用 玻璃棒搅拌均匀 ,在室温放置 10min,使 之水解。加 5mI'盐 酸溶液(F.2.5),搅 拌均匀。

表 F.1 水 解时取样量和比色测定时吸取量

F.5.2 沉 淀

F,5.2.1 称 样量小于或等于 25g的 试液

在盛有水解物的离心管(F.5.1)中 依次加人 2mL氨 水(F。2.9)、 3mI'氯 化钡溶液(F.2.6)、 ⒛ mL

丙酮(F.2.10),用 玻璃棒搅拌均匀。取出玻璃棒 ,按顺序摆放在棒架 ⒈。将离心管在室温(约 20℃ )放

置 10min,以 3000r/min转 速 ,离心 5min~10min,小 心倾去上层溶液 ,保 留离心管底部沉淀物。

「 .5.2.2 称
样 量 大 于

25g的
试 液

按 F.5.1和 F.5.2.1的 步骤分别制各 2份 ~6份 沉淀物 ,然后用约 50mL洗 涤溶液(F。2.11)将

2支 (或 3支 、厶支、6支 ,视称样量而定)离 心管中的沉淀物合并到 1支 离心管中,在室温(约 20℃ )放 置

10min。 以下步骤按 F.5.2.l操 作。

F。5.3 溶 解

将 F。5.2中 取出的玻璃棒按顺序放 回原离心管中,向离 心̀管中加入 20mL硫 酸钠溶液 (F,2.7)。

将离心管置于微沸水浴屮加热 10min,同 时用玻璃棒不断搅拌。趁热用缓冲溶液(F.2.8)将 离心管中

的内容物转移至 50mL容 量瓶屮。冷却至室温(约 ⒛ ℃)后 用缓冲溶液(F.2.8)定 容至刻度 ,摇匀。

F.5,4 过 滤

将上述溶液用滤纸过滤 ,弃去最初滤液 ,保留滤液各用。

样品名称 水解时取样量/g 比色测定时吸取量(V2)/mL

浓缩果汁 2.00 0. d--0. 8

果 汁 10 00 0.8^ˇ 1.2

含 40%果 汁的果汁饮料 20.00 1.5^ˇ 2~0

含 20%果 汁的果汁饮料 25.00

40~0

2.0

含 10%果 汁的果汁饮料 2.0

含 5%果 汁的水果饮料 60.0'`ˇ 80~0 2.0

含 2.5%果 汁的果汁型碳酸饮料 100.0'`ˇ 150.0
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F.5.5 测 定

F.5.5.1 测 定条 件

波 长 :3厶 O nm;温 度 :20℃
~25℃

;比 色 浓 度 :在 0,1mL~2.0mL试 液 中 ,含 D-异 柠 檬 酸 3ug~

100ug。

F.5.5.2 测
定 步 骤

按表 F.2规 定的程序和溶液的加入量 ,用微量可调移液管(F.3.亻 )依次将各种溶液加人比色皿中

(微量可调移液管应用吸人溶液至少冲洗一次,再正式吸取溶液),立 即用玻璃棒(F,3.5)上 下搅拌 ,使

比色皿中的溶液充分混匀。

加异柠檬酸脱氢酶溶液后的最终体积为 3.05mI'。

表 F.2                  单 位为毫升

上述步骤完成后按式(F.1)计 算 △E:

~△
E空

rl=(ε 2样 品

Êl样

品 )~(E2空 向

~El帘

自
)  ⋯

⋯ ⋯ ⋯
(F.1)△E=△ E样 品

应增加水解时的取样量或增加比色为 得 到 精 确 的 测 定 结 果 ,△ E应 大 于 0.100。 如 △ E小 于 0.100,'

时的吸取量。

r.5.5.3 异 柠檬酸脱氢酶活力的判定方法

F.5.5.3.1 D-异
柠 檬 酸 标 准 溶 狠

称取凵
吉

≡ g、含有两个结 晶水 的 D一异柠檬 酸三钠盐 (C6H5N钆 ·2H20)基 准试剂 ,精 确 至

,用水定容至刻度 ,摇匀 ,贮存于冰0.0001g。 置 于 50mL烧 杯 中 。 加 水 溶 解 ,转 移 到 100mL容 量 瓶 中

箱中。此溶液含 D一异柠檬酸为 100mg/L。

P为 D一异柠檬酸基准试剂的纯度(百分含量)。 0.0153为 系数 ,按式(F.2)计 算得出:

△ 亠
⒐ 0153 ⋯

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯
(R2)

式中:

294.1  C6H5N钆 · 2H20的 相 对 分 了 质 量 ;

100  稀 释体积 ,单位为毫升(mL);

0.1-— D̄一异柠檬酸的浓度 ,单位为克每升(g/I');

192.1  D-异 柠檬酸的相对分子质量。

F。5.5.3.2 酶 活力与标样吸潮的判定

酶活力与标样吸潮的判定见表 F.3。
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加人比色皿中的溶液 空   白 样   品

NΛ DP溶
液 (F。 2.2)

重蒸馏水

试样溶液(F.5.0(V2)

1.00

2 00

1.00

2.00— V2

V2

混匀 ,约 3∏in后 分别测定空白吸光度(El令白)和 样品吸光度(E!渐 宀)。

异柠檬酸脱氢酶溶液(F.2.3) 0.05

混匀 ,约 10min达 到反应终点 ,出 现恒定的吸光度 ,分 别记录空 白吸光度 (E2仝 rI)和 样品吸光度 (E2样 品)o如 果

10min后 未达到反应终点 ,每 z min测 定一次吸光度 ,待 吸光度恒定增加时 ,分别记录空 白和样品开始恒定增加时的

吸光度(E2空 n和 E2样品)°



表 F.3 酶 活力与标样吸潮的判定

标准溶液的加人量/mI' 酶溶液的加入量/mI' △r 判 定

0.5 0~05 大于 0.5 正 常

0.5 0.05 小于 0.5 酶失活或标佯吸潮

0.5 0. 10 大于 0.5 酶活力降低

0.5 0.10 小干 0.5 标样吸潮

1.0 0^05 大于 0.5 标样吸潮

1.0 小于 0.5 酶失活

GB/T 12143-̄ 2008

若酶活力降低 ,应控制测定样品的 △E,使 之小于标样的 △E,以 保证测定样品中总 D一异柠檬酸反应

完全。

F,6 结 果计算

样品总 D-异 柠檬酸的含量按式(F。3)计 算 :

“亻二=瓦
5丁瓦Ⅰ乃丁÷爻寺年

)《·E   ̈ ¨̈ ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(F,3)

式中:

t̂— ˉ 样品中总 D-异 柠檬酸的含量,单位为毫克每千克(mg/kg);

3.05— -比 色皿中溶液的最终体积,单位为毫爿(mL);

192.1—  D一 异柠檬酸的分子质量 ,单位为克每摩尔(g/m。 l);

V4— ˉ 试̄液的定容体积 ,单位为毫升(mI');

/,zt—
—

样 品 的 质 量 ,单 位 为 克 (g);

6.3—
—

反 应 产 物 NΛ DPH在 3厶 O nm的 吸 光 系 数 ,1× mmo11× cm l;

1一 比色皿光程 ,单位为厘米(cm);

V∶ ——比色测定时吸取滤液的体积,单位为毫升(mL)。

F.7 允 许差

同一样品的两次测定结果之差 ,果汁含量等于或大于 10%的 样品,不得超过平均值的 5.0%;果 汁

含量 2.5%~10.0%的 样品,不得超过平均值的 10.0%。
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附 录  G

(规 范性附录)

总黄酮的测定

G.1 方 法原理

橙 、柑 、桔 中的黄烷酮类 (橙 皮苷 、新橙皮苷等)与 碱作用 ,开 环生成 2,6二 羟基一在环氧基苯丙酮 和

对 甲氧基苯 甲醛 ;在 二甘醇环境 中遇碱缩合生成黄色橙皮素查耳酮 ,其 生成量相当于橙皮苷 的量 。在波

长 420nm处 比色测定 吸光度 ,扣 除本底后 ,与 标准系列 比较定量 。

G。2 试 剂

G.2.1 0.1moI/L氢 氧 化 钠 溶 液

称取 4g氢 氧化钠 ,加水溶解 ,定容至 1000mL。

G.2.2 4moI/L氢 氧化钠溶液

称取 16g氢 氧化钠 ,加水溶解 ,定容至 100Π lL。

G.2.3 200g/L柠 檬酸溶液

称取 ⒛ g柠 檬酸,加水溶解 ,定容至 100mI'。

G,2.4 体 积分数为 90%的 二甘醇溶液

量取 90mL一 缩二乙二醇(又名二甘醇),加 10mL水 ,混匀 ,备用。

G.2.5 试 剂空白溶液

量取 ⒛ mL氢 氧化钠溶液(G,2,l)于 50mI'烧 杯中,用柠檬酸溶液(G.2,3)调 至 pH=6,转 移到

100mI'容 量瓶中,用水定容至刻度 ,摇匀。

G.2.6 橙 皮苷标准溶液

称取 0.0250g橙 皮苷[hcspcridin(由 hcspσ etin及 7rhan1nogluc。 sidc组 成),分 子式 :C2:H34015,

相对分子质量 :610.6,橙 皮苷含量约为 80%,本 方法以 80%计 ],精 确至 0.0001g,置 于 50mI'烧 杯中,

加 ⒛ mL氢 氧化钠溶液(G,2。 D溶 解 ,用柠檬酸溶液(G.2.3)调 至 pH=6,转 移到 100mI'容 量瓶中,用

水定容至刻度 ,摇匀。溶液中橙皮苷的含量为 ⒛0mg/I'。 此标准溶液应当冂配制。

C.3 仪 器与设备

G.3.1 紫 外分光光度计。

G。 3.2 酸 度 计 :精 度 0.1pH单 位 。

G.3.3 恒 温水浴 :温控±1℃ 。

G.3.4 具 塞试管与试管架。

C.3.5 分 析 天 平 :感 量 0,1mg。

G,3.6 天 平 :感 量 10mg。

G.4 试 液的制备

称取一定量混合均匀的样品(浓缩汁 2.00g~5.00g;果 汁 10.0g;果 汁饮料、水果饮料和果汁型碳

酸饮料 50.Og)于 100mI'烧 杯中,加人 10mL氢 氧化钠溶液(G,2.1),用 氢氧化钠溶液(G.2.2)调 至

pH=12。 静 置 30min后 ,再 用 柠 檬 酸 溶 液 (G。 2,3)调 至 pH=6,转 移 到 100mI'容 量 瓶 中 ,加 水 定 容 至

刻度 ,用滤纸过滤 ,收集澄清滤液 ,备用。
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G.5 分 祈步骤

G.5,1 工 作 曲线的绘制

分 别 吸 取 0.00mL、 1.00mI'、 2.00mL、 3.00mL、 4.00mI'、 5.00mL橙 皮 苷 标 准 溶 液 (G。 2.ω 于

六 支 具 塞 试 管 (G,3.4)中 ,分 别 依 次 加 人 5.00mI'、 饣.00mL、 3,00mL、 2.0O mI'、 l,00mL、 0.00mL试

剂 空 白 溶 液 (G.2.5),摇 匀 。 再 各 加 5.0mL二 甘 醇 溶 液 (G,2.孔 )、 0.1mL氢 氧 化 钠 溶 液 (G.2.2),摇

匀 ,配 制 成 0.0mg/L、 ⒛ .0mg/I'、 40.0mg/I'、 60.0mg/L、 80.0mg/L、 100.O mg/L总 黄 酮 标 准 系 列 溶

液 。

将上述试管置于 40℃ 水浴(G.3.3)中 保温 10min。 取出,在冷水浴中冷却 5min。 用 1cm比 色

皿 ,以 0.0mg/L标 准溶液调整零点 ,在波长 妮0nm处 测定各溶液的吸光度。以吸光度为纵坐标 ,相应

的总黄酮浓度为横坐标 ,绘制工作曲线或计算回归方程。

G.5.2 测 定

吸取 1mI'~5mL试 液 (第 G.犭 章)于 具塞试管 中,用 试剂空 白溶液 (G.2.5),补 加至 5mL,加

5.0mI'二 甘醇溶液(G。2.衽),摇 匀后加 0.1mL氢 氧化钠溶液(G.2.2),摇 匀。同时吸取一份等量的试

液(第 G.4章 )按 上述步骤不加氢氧化钠溶液(G.2.2),作 为空白调零。以下步骤按 G.5.1操 作 ,测定

试液吸光度 ,从工作曲线上查出(或用回归方程汁算出)试 液中总黄酮的含量(c5)。

G.6 结 果计算

样品中总黄酮的含量按式(G.1)计 算 :

∝ 5 == G。 1)

|
c5      cs 》 (1000

羯

×

乇  御

5× v5

式中:

茁5— — 样品中总黄酮的含量,单位为毫克每千克(mg/kg);

c5一  从 工作曲线上查出(或用回归方程汁算出)试 液中黄酮的含量 ,单位为毫克每升(mg/I');

饨  一 样品的质量 ,单位为克(g);

V5 — —测定时吸取试液的体积 ,单位为毫升(mI冫)0

G.7 允 许差

同一样品的两次结果之差不得超过平均值的 5.0%。




