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摘要!采用费林试剂滴定法和
;

!

A)

二硝基水杨酸比色法测定

湘西野生菊芋中还原糖%及总糖&含量!分析比较二者的测定

结果及可操作性等$结果表明!费林试剂滴定法平行样检测

\R'

值为
!<""P

!精密度为
/P

"

#;P

'

;

!

A)

二硝基水杨酸比

色法平行样检测
\R'

值为
#<$/P

!精密度为
!<AP

"

(<"P

'

费林试剂滴定法易受终点计量等因素的干扰!特别是对于糖

含量低的样品检测误差较大!但较适用于自带颜色产品的检

测'

;

!

A)

二硝基水杨酸比色法操作简单#快速#适宜批量处

理!其显色反应体系在
#;A35E

内同一标准点
\R'

值为

"<AAP

!且显色反应体系相当稳定!客观因素对其低浓度样

品影响较小!检测结果准确度较高$

关键词!

;

!

A)

二硝基水杨酸比色法'费林试剂滴定法'菊芋'

还原糖
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菊芋%又名洋姜%为菊科向日葵属多年生宿根性草本植

物%地下块茎富含菊糖%因菊糖对人体内糖含量有双重调节

作用%故菊糖是食品)保健食品和医药领域重要的加工原料&

其地上茎秆既可作为造纸的原料%也可作为生物发电的燃

料%同时由于其生长适应性强%近年在风沙治理领域运用广

泛*

#V!

+

&菊芋在食品加工领域主要用于制作酱腌菜)蜜饯等

食品%在食品精细加工及保健食品研究方面主要是对块茎中

菊糖)低聚果糖)高果糖浆等提纯及应用%新鲜菊芋的总糖含

量高达
!"P

"

;AP

%其中鲜菊芋中菊糖含量也较高达

#AP

"

!"P

*

!V;

+

&

食品中还原糖!及总糖#的含量测定%有旋光法)气相色

谱法)液相色谱法)分光光度计法和化学滴定法%一般现常见

有高锰酸钾滴定法!但操作复杂)费时%需高锰酸钾法糖类检

索表#)费林试剂滴定法!含直接滴定法和返滴定法#)浓硫酸

苯酚法!此法因使用有强腐蚀性的浓硫酸%且检测过程中比

色样液量太少而不宜使用#和
;

%

A)

二硝基水杨酸比色法等方

法&实验室常用的方法有费林试剂滴定法和
;

%

A)

二硝基水

杨酸比色法&前人曾对滴定法)比色法两种测糖法进行过研

究%如王欢等*

(

+固态发酵食醋中还原糖)总糖含量测定%董林

青等*

A

+应用不同方法测定发酵液中糖的含量%何红梅等*

$

+在

食品中还原糖含量测量的不确定度评估%邱晓红等*

1

+在富含

脂肪食品总糖含量的测定%研究了检测方法)不确定度)前处

理方法等&但对两种检测方法的对比研究较少%特别是检测

方法适用性研究较少%本试验拟通过对菊芋鲜品样品进行总

糖和还原糖含量检测方法研究%比较分析费林试剂滴定法和

;

%

A)

二硝基水杨酸比色法在实际应用中的利弊%并分析糖含

量高低对于检测结果的影响及方法的适用性%旨在为食品质

量安全检验和食品企业指导生产服务&

#

!

材料与方法
#<#

!

试验材料
!

本试验用湘西野生菊芋和网购菊芋!浙江金华县#作为

$$



检测对象&

#<!

!

试剂

盐酸)氢氧化钠"优级纯%国药集团化学试剂有限公司$

葡萄糖"分析纯%天津市科密欧化学试剂有限公司$

五水硫酸铜"分析纯%广东省化学试剂工程技术研究开

发中心$

酒石酸钾钠"分析纯%湖南汇虹试剂有限公司$

;

%

A)

二硝基水杨酸试剂"化学纯%国药集团化学试剂有

限公司&

#<;

!

设备与仪器
!

紫外可见分光光度计"

=̂)!A""

型%岛津仪器!苏州#有

限公司$

分析天平"

[RZ!!(R

型%长沙康源科技开发有限公司$

电热恒温水浴锅"

'cWY)R

型%北京市永光明医疗仪器

有限公司&

#<(

!

样品检测

#<(<#

!

样品前处理
!

!

#

#制样"样品洗净)阴干)取可食部分%用均质器均质

;35E

%制成均匀样品备用&

!

!

#样品中还原糖检测"称取均匀样品
A

"

$

.

置于

!A"3U

三角瓶中%直接用
A"3U

水振荡提取!必要时加入乙

酸锌和亚铁氰化钾各
A3U

%用于去除蛋白质和脂肪#%然后

用水定容至
!A"3U

过滤即可&

!

;

#样品中总糖的检测"称取约样品
!

.

置于
!A"3U

三

角瓶中%加入盐酸水溶液!

;

"

!"

#

#;"3U

%于三角瓶上加
#3

长玻璃回流管%沸水浴中酸水解
#A35E

%然后冷水冷却%用

$396

(

U

氢氧化钠溶液调
-

M

至中性!必要时加入乙酸锌和

亚铁氰化钾各
A3U

%用于去除蛋白质和脂肪#%并用水定容

至
!A"3U

用滤纸过滤%得总糖水解液&

#<(<!

!

费林试剂滴定法!简称滴定法#

!

#

#费林
Z[

液标定"准确吸取费林
Z

)

[

溶液各
A3U

放入预先加入
!"3U

水的
!""3U

锥形瓶中!可预先加入一

定量的标准葡萄糖液%一般加入
0

"

#"3U

#%摇匀后置于电

炉上加热至沸腾!为使三角瓶受热均匀及易于观察终点颜

色%可在电炉上加一石棉网#%用
#<"3

.

(

3U

葡萄糖标液滴

定至终点!蓝色刚好消失#%记录消耗葡萄糖标准溶液的体

积%即得
G

值!即费林
Z[

液各
A3U

相当于
#<"3

.

(

3U

葡

萄糖标准液量#&

!

!

#样品预滴定"准确吸取费林
Z

)

[

溶液各
A3U

放入

预先加入
!"3U

水的
!""3U

锥形瓶中%摇匀后置于电炉上

加热至沸腾%用样品水解液滴定至终点%记录消耗水解液的

体积&

!

;

#样品正式滴定"准确吸取费林
Z

)

[

溶液各
A3U

放

入预先加入
!"3U

水的
!""3U

锥形瓶中%加入比预滴定少

#3U

的样品水解液%摇匀后置于电炉上加热至沸腾%用样品

水解液滴定至终点%记录消耗水解液的体积!注"整个滴定过

程控制在
!35E

内完成#&

!

(

#还原糖!以葡萄糖计#含量计算"

0

R

G

T

!A"

T

#""

N

T

Y

T

#"""

% !

#

#

式中"

0

'''试样中还原糖的含量%

P

$

G

'''费林
Z[

液各
A<"3U

相当于
#<"3

.

(

3U

葡萄糖

标准液量%

3U

$

!A"

'''样品检测过程定容体积%

3U

$

Y

'''试样滴定费林
Z[

时消耗的体积%

3U

$

F

'''样品重量%

.

&

#<(<;

!

;

%

A)

二硝基水杨酸比色法!简称比色法#

!

#

#样品及标准液前处理"按表
#

试验设计取不同体积

的
#<"3

.

(

3U

葡萄糖标准溶液和样品处理液放入
!A3U

比

色管中%并补足水量至
; 3U

%各比色管中加入显色试剂

!<"3U

%沸水浴中加热
A35E

%冰水浴中冷却后定容至
!A3U

摇匀!注"沸水浴及冰水冷却条件尽量一致#%比色反应

;"35E

后在
A("E3

波长处测定其吸光度
Z@+

值%由葡萄糖

标准液浓度!质量含量#与吸光度
Z@+

值作标准曲线&

!!

!

!

#还原糖!以葡萄糖计#含量计算"

0

R

Nr

T

!A"

T

:

T

#""

N

T

A

T

#"""

% !

!

#

式中"

0

'''试样中还原糖的含量%

P

$

Nr

'''根据标准曲线计算得的比色液中葡萄糖含

量%

3

.

$

表
#

!

样品及标准液前处理设计表S

T4@6?#

!

U5

f

:5H+43

-

6?+4EH+,4EH4DH+@?G9D?

-

D9*?++5E

.

H?+5

.

E,4@6?

编号
葡萄糖标准液

吸取量(
3U

标准葡萄

糖量(
#

.

补水量(

3U

'>R

试剂(

3U

沸水浴中加热

时间(
35E

冷却后定容

体积(
3U

# "<" " ;<" !<" $ !A

! "<A A"" !<A !<" $ !A

; #<" #""" !<" !<" $ !A

( #<A #A"" #<A !<" $ !A

A !<" !""" #<" !<" $ !A

$

#<"

!菊芋样

品%多批次#

(

!<" !<" $ !A

!!!!!!!!!

S

!

沸水浴完成后%于冰水中快速冷却至室温&

1$

安全与检测
!

!"#1

年第
!

期



!!

!A"

'''样品检测过程定容体积%

3U

$

:

'''稀释倍数$

A

'''比色测定时移取试样待测液的体积%

3U

$

N

'''样品重量%

.

&

!

!

检测结果与数据分析

!<#

!

吸收光谱波长的选择
!

经查王欢等*

(

+

)董林青等*

A

+等论文资料%及
>%

(

T

!;;!

'

!"#;

0红参中总糖含量的测定 分光光度法1等标准%

对
'>R

比色法检测波长通常为
(0"

%

A""

%

A#"

%

A!"

%

A("E3

%

本试验通过对标准系列中间点
#A""

#

.

在
(""

"

$""E3

进

行光谱扫描%发现在
A("E3

处吸收最为明显且稳定%故本试

验检测波长用
A("E3

&

!<!

!

显色反应体系的稳定性
!

通过对标准系列中间点
#A""

#

.

在不同时间段内吸光

值及标准物含量的检测%检测结果及数据分析见表
!

&

表
!

!

显色反应体系的稳定性S

T4@6?!

!

T8?+,4@565,

I

9G*8D939

.

?E5*D?4*,59E+

I

+,?3

显色反应

时间(
35E

Z@+

值
质量含

量(
#

.

精密度!与标

准值比较#(

P

标准质量

含量(
#

.

;" "<!0A #A((<AA !<01 #A""

A" "<;"! #AA#<1! ;<(A #A""

$A "<;"( #A$"</# (<"A #A""

/A "<;"( #A$;</1 (<!$ #A""

0A "<;"( #A$(<A0 (<;# #A""

##A "<;"A #A$1</0 (<A; #A""

#;A "<;"( #A$$<#! (<(# #A""

!

S

!

数据分析"平均值
#AA0<0;

#

.

%极差值
!#<A1

#

.

%

R'

值
/<$"

%

\R'

值
"<AAP

&

!!

由表
!

可知%标准葡萄糖
#A""

#

.

显色反应体系的稳定

性很高%

;"

"

#;A 35E

显色反应体系非常稳定%平均值

#AA0<0;

#

.

%极差值
!#<A1

#

.

%精密度均大于
0AP

以上%

\R'

值
"<AAP

&

!<;

!

标准曲线的情况

按表
#

设计所得葡萄糖标准曲线为
0

#

X$;0!<"1"A1%l

#!<!;;A

%相关系数
Q

!

X"<000

%估计的标准误差为
(A<A;01

$

残余标准偏差为
("<1;!"

!仪器系统提供的数据#$本试验同

时用果糖作为标准品进行比色法测定%其标准曲线为
0

!

X

A!1!<$A$!%V0<!1A1

%相关系数
Q

!

X"<000

%说明两种标准

品得出的标准曲线均非常理想%标准液检测结果及数据分析

见表
;

&

表
;

!

标准液检测结果及数据分析

T4@6?;

!

R,4EH4DH,?+,D?+:6,+4EHH4,44E46

I

+5+

序号
还原糖质量

含量(
#

.

0

#

Z@+

值
0

!

Z@+

值

# " "<""" "<"""

! A"" "<"$0 "<"0/

; #""" "<#$A "<#0$

( #A"" "<!;! "<!/!

A !""" "<;"( "<;/!

$ ;""" "<(1"

(

标准曲线

方程

0

#

X$;0!<"1"A1%l

#!<!;;A

0

!

XA!1!<$A$!%V

0<!1A1

22222222222222222222222

相关系数
Q

!

"<000 "<000

!<(

!

样品总糖检测
!

用两种不同检测方法对同一样品总糖进行
A

次平行检

测%所得检测结果及相对平均偏差)相对标准偏差等数据分

析见表
(

&

!!

由表
(

可知%样品总糖检测直接滴定法重复测定
A

次%

通过计算测定结果%相对平均偏差为
#<A0P

%

\R'

为
!<""P

%

说明其精密度比较高&用比色法对同一样品重复测定
A

次%

由表
(

中,对应比色液糖含量-和样品检测结果分析可知%相

对平均偏差为
#<;1P

%

\R'

为
#<$/P

!因为数据分析要考虑

样品称样量及处理过程稀释倍数等因素%故在此只分析检测

结果数据而不分析比色液糖含量数据#%说明样品比色液糖

含量
#A""

#

.

以上的样品%比色法的精密度也很高&

!<A

!

样品还原糖检测

用两种不同检测方法对
A

个样品进行还原糖项目的检

测%所得结果及数据分析见表
A

&

!!

由表
A

可知%比色液糖含量低于
#A""

#

.

的样品滴定法

检测样品平行性较差!因为数据分析要考虑样品称样量及处

理过程稀释倍数等因素%故在此只分析检测结果数据而不分

表
(

!

样品总糖检测结果及数据分析

T4@6?(

!

R43

-

6?+9G,9,46+:

.

4D,?+,D?+:6,+4EHH4,44E46

I

+5+

检测方法 样品(
P

平均值(

P

极差
极差与平均

值比值(
P

平均

偏差
H

相对平均

偏差(
P

标准

偏差
R'

相对标准偏

差
\R'

(

P

滴定法
!$<(( !$<"! !A<!# !A<!0 !A</A !A<1$ #<!; (<11 "<(# #<A0 "<A! !<""

比色法
;!<$0 ;!<!A ;#<;$ ;#<$( ;#<$1 ;#<0! #<;; (<#1 "<(( #<;1 "<A( #<$/

对应比色液

糖含量(
#

.

#$0$ #1#; #A;1 #10# #(10

2222222222222222222222222222222222222222222222222
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表
A

!

样品还原糖检测结果及数据分析S

T4@6?A

!

R43

-

6?D?H:*5E

.

+:

.

4D,?+,D?+:6,+4EHH4,4

4E46

I

+5+ P

样品
滴定法

# !

精密度

比色法

# !

精密度

样品
# !<;1 !<$; #"<(" !<A0

(

0!(

!

!<$(

(

/0$ !<A"

样品
! #<0! !<#" /<0$ !<"$

(

/!0 #<0/

(

/"# ;<0$

样品
; ;<#! !<1/ ##<A; !<$0

(

/"0 !<1/

(

#"0$;<!0

样品
( #<1$ !<"" #!<11 #<10

(

0;/ #</1

(

0"! (<;1

样品
A ;<#/ ;<($ /<(; ;<A!

(

#";" ;<$#

(

/A( !<A!

!

S

!

样品
#

)

;

)

A

为湘西野生菊芋$样品
!

)

(

为浙江金华菊芋$精密

度是指在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值

不得超过算术平均值的
AP

&,(-后数据为对应比色液糖含

量%单位为
#

.

&

析比色液糖含量数据#%精密度一般在
/P

"

#;P

%而比色法

精密度一般在
!<"P

"

(<AP

%说明比色液糖含量低于

#A""

#

.

样品的检测比色法比滴定法平行性和重现性均高

很多&

!<$

!

不同浓度葡萄糖标液的检测

用两种检测方法检测不同溶度标准葡萄糖液%所测结果

及数据分析见表
$

&

!!

由表
$

可知%采用直接滴定法测定不同浓度!或质量含

量#的葡萄糖标液含量%

#A""

#

.

标准葡萄糖液
\R'

值滴定

法为
#</$P

%比色法为
;<"(P

%而
#A"

#

.

葡萄糖标准液
\R'

值滴定法为
A<"(P

%比色法
;<!1P

%可见滴定法较适宜于检

测高浓度样品%与
!<(

和
!<A

的分析一致&综上可知%

$

两

种方法检测样品的重复性均较好%但滴定法在检测较低浓度

样品时其精密度和相对标准偏差较大%如表
A

中样品
#

)

;

)

(

%

以及表
$

中的
#A"

#

.

的标准液%因为费林试剂滴定法影响因

素较多如玻璃仪器)滴定时间)化学反应)人员因素等%且滴

定法终点计量控制为
#

滴或半滴%而没有更准确的计量方

法%从而导致的误差对于低浓度样品则更为突显&而比色法

对高低浓度的检测精密度控制均在于其氨基化合物的生成

量%以化学量比关系反应作为计量方法%故浓度高低对于检

测结果影响不大!只要保证显色剂过量和
Z@+

值在标准曲线

范围内即可#$

%

在比色法检测过程中发现%相同浓度的标

准点其每次的吸光度
Z@+

值相差较大%故要求每次检测样品

必同时做相同条件的标准曲线%比色法对于受热程度)煮沸

时间)冷却时间等控制要求一致%并且每批次检测必做相同

条件的标准曲线$

&

滴定法检测适用于高浓度样品的检测%

其对于自带颜色产品检测又有其特定优势%比色法检测适用

于高浓度和低浓度样品检测%但对于自带颜色样品的检测受

干扰影响较大&

表
$

!

不同浓度葡萄糖标液测定结果及数据分析S

T4@6?$

!

'5GG?D?E,*9E*?E,D4,59E+9G

.

6:*9+?+,4EH4DH+96:,59EH?,?D35E4,59ED?+:6,+4EHH4,44E46

I

+5+

检测方法
标准葡萄糖

质量含量(
#

.

检测结果(
#

.

平均值(

#

.

精密度(

P

标准偏差

R'

相对标准

偏差
\R'

(

P

滴定法
#A"" #A!(

%

#A$0

%

#A1/ #AA1 ;</" !/<0; #</0

#A" #/;

%

#10

%

#1! #1/ #/<$1 /<01 A<"(

比色法
#A"" #A/;

%

#A!0

%

#(0" #A;( !<!1 ($<1" ;<"(

#A" #A;

%

#(0

%

#A0 #A( !<(( A<"; ;<!1

!!!!!!!!!

S

!

精密度指检测平均值减去标准值的差值与标准值比值%反应检测值与标准值的相符性或接近性&

;

!

结论
试验证明

#A""

#

.

标准葡萄糖显色反应体系在常温下

稳定性很高%平均值
#AA0<0;

#

.

%极差值
!#<A1

#

.

%精密度均

大于
0AP

以上%

\R'

值
"<AAP

%标准曲线相关系数
Q

!

X

"<000

&在测定菊芋中总糖和还原糖含量时%费林试剂滴定

法和
;

%

A)

二硝基水杨酸比色法均适用于较高浓度!比色液糖

含量
#A""

#

.

以上#样品的检测%滴定法
\R'

为
!<""P

%比

色法
\R'

为
#<$/P

$但对于浓度较低!比色液糖含量低于

#A""

#

.

以下#样品的检测宜使用比色法%滴定法检测样品

平行性较差%精密度一般在
/P

"

#;P

%而比色法精密度一般

在
!<"P

"

(<AP

&

;

%

A)

二硝基水杨酸比色法应用较为广泛%

处理过程简单可控%可用于大批量检测%适用于不同含量样

品的检测%但不适用于自带颜色样品的检测&
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