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月U 吕

本标准等同采用ISO 6493:2000((动物饲料中淀粉含量的测定— 旋光法》(英文版)

为便于使用，本标准进行了下列编辑性修改:

— “本国际标准”一词改为“本标准”;

— 用小数点“.”代替作为小数点的“，”;

— 用GB/T 6682-1992《分析实验室用水规格和试验方法》(neq ISO 3696:1987)代替原国际标

    准中引用的ISO 3696;

— 用GB/T 6003. 1-1997《金属丝编织网试验筛》(eqv ISO 3310-1:1990)代替原国际标准中引

    用的ISO 3310-1;

— 用GB/T 20195-2006《动物饲料 试样的制备》(ISO 6498:1998,IDT)代替原国际标准中引

    用的ISO 6498;

— 根据GB/T 1. 1的规定，在第2章中增加引用了与ISO 6497:2002相对应的GB/T 14699. 1-

    2005((饲料 采样》;

— 删除了国际标准 的前 言

本标准的附录A、附录B为资料性附录

本标准由国家标准化管理委员会提出。

本标准由全国饲料工业标准化技术委员会归口。

本标准起草单位:国家饲料质量监督检验中心(武汉)。

本标准主要起草人:杨林、杨海鹏、刘小敏、何一帆、刘云香、高利红。
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饲料中淀粉含量的测定 旋光法

范围

    本标准规定了饲料中淀粉含量的旋光测定法

    本方法不适用于含有在分析过程中具有光学活性，且不溶于40%乙醇的淀粉以外的其他物质的产

品，如马铃薯浆，甜菜的丝、叶、根、冠，酵母，大豆产品，羽扇豆、富含葡萄糖的产品，如菊首根和菊芋等，

此时可用酶法测定淀粉含量

    直链淀粉超过40%时，不宜用本法测定淀粉含量，如高直链玉米淀粉HylonVII

    赞告:处理产品时温、湿度过高，淀粉的测定结果可能过低

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。凡是注日期的引用文件，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。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准

    GB/T  6003.1-1997 金属丝编织网试验筛(eqv ISO 3310-1:1990)

    GB/T 6682-1992 分析实验室用水规格和试验方法(neq ISO 3696:1987)

    GB/T 14699. 1-2005 饲料 采样 (ISO 6497:2002,IDT)

    GB/T 20195-2006 动物饲料 试样 的制备 (ISO 6498:1998,IDT)

3 术语 和定义

下列术语和定 义适用于本标 准。

    淀粉 starch

    由a-1,4键连接的葡萄糖单位的不分支长链(直链淀粉)和/或由a-1,4键连接的葡萄糖单位的

a-1,6分支长链(支链淀粉)组成的天然植物多聚体

3.2

    淀粉含$  starch content

    指根据本标准测定的不溶于40%乙醇的高分子物及高分子分解产物的质量分数。
    注:淀粉含量以每千克 中泞粉 的点数 表示

原 理

    试样用稀盐酸分解，将溶解的淀粉糊化并部分水解。测定澄清溶液的总旋光度，校正因溶于40%

乙醇的其他物质及稀盐酸处理后光学活性引起的旋光度 用已知的系数来校正旋光度计算出的淀粉

含量。

5 试剂

    除非另有规定仅使用分析纯试剂

5. 1 水:为GB/T 6682-1992中规定的三级用水。

5.2 乙醇(C2H5OH),40环(体积分数)。

5.3 甲基红，96%乙醇溶液(体积分数):P(甲基红)=1 g/L
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5.4 盐酸，c(HCI)=0.31 mol/L:以甲基红为指示剂，用。. 100 mol/L氢氧化钠溶液滴定盐酸溶液，

10 mL盐酸溶液应中和31. 0 mL士。. 1 ml氢氧化钠。

    赞告:盐酸溶液浓度过高或过低，将导致不正确的淀粉测定值。

5.5 盐酸 ，c(HCD=7.73 mol/I。

5.6 澄清溶液，Carrez澄清溶液配制方法如下:

5.6. 1 亚铁氰化钾(II)溶液,c[K,Fe(CN)s]=0. 25 mol/I:在1 L容量瓶中，将106 g三水亚铁氰化

钾[K,Fe(CN)6·3H,0]溶于水，定容至刻度。

5.6.2 乙酸锌，0. 5 mol/I，乙酸溶液，。仁Zn (CH,COO)z]=1 mol/L:在 1 L容量瓶中将219. 5 g乙酸

锌仁(ZnCH, COO)z·3H,0 刁和30 g冰乙酸溶于水，并用水定容到刻度。

5.7 蔗糖溶液(CjzH20ii),p=100.0 g/I。

6 仪器 设备

    实验室常用仪器。

61 分析天平:感量为 工mg.

6.2  pH计:准确至。. 1pH单位

6.3 沸水浴:当锥形瓶浸人时，水浴能保持沸腾

    普告:如果水浴不能保持沸腾，则淀粉含t测定值可能偏高

6.4 旋光仪;准确至。.010，适合使用200 mm长旋光管。

    在波长589.3 nm处(钠D线)测定旋光度，如果用长度偏离规定的旋光管测定，则需用一个相应的

准确度表示。

    如果糖度计的测定准确度相当于旋光仪的准确度，也可用糖度计，此时，应将读数转化为度。

    旋光仪可用蔗糖溶液((5.7)校准，当在20℃士10C，用200 mm旋光仪测定时，该蔗糖溶液的旋光度

为13. 30%
6.5 滴定管。

6.6 冷凝器。

6.7 容量瓶100 mL:如果容量瓶需要与回流冷凝器(见9.3.3)连接则建议使用广口科尔劳施锥形瓶

    注:科尔劳施锥形瓶是 专用于测定糖的容量瓶

7 采样

采样不是本标准的一部分，在GB/T 14699. 1-2005中推荐了采样方法。

重要的是实验室收到一份具有代表性的并在运输及保存过程中未受破坏，未发生变化的样品。

试样制备

    试样按GB/T 20195-2006制备。

    如试样为固体，则将试样(常为500 g)粉碎，使其全部通过。. 5 mm孔筛(GB/T 6003. 1-1997),
混匀 。

9 步骤

9. 1 耗酸且的测定

9.1.1称取约2.5g制备好的试样(精确到1 mg)，定量转移到50 mL锥形瓶中，加入25 m工_水，振摇

至形成均匀的悬浊液。

9. 1.2 将pH计((6.2)的电极置于悬浊液中，用滴定管滴加盐酸(5. 4)至pH为3.。士。1，剧烈振摇悬

浊液，并静置2 min，检查试料所消耗盐酸是否平衡，如果在此过程中，pH升高超过3. 1，再用滴定管滴

  2
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加盐酸((5.4)，必要时可多次滴加盐酸，直到不需要更多的盐酸为止。

9. 1.3 根据所用盐酸((5. 4)体积计算出试料的耗酸量。

9.2 总旋光度测定

9.2. 1 称取约2. 5 g制备好的试样(ml)，精确到1 mg，定量转移到于燥的100 mL容量瓶中((6. 7)中，

加 25 ml、盐酸 (5.4)，振摇 至形 成均匀的悬 浊液 ，再加人 25 mL盐酸(5.4)0

9.2.2 加人适量浓度的盐酸，补偿试样的耗酸量(见9. 1)，使容量瓶中内容物的体积变化不超过

1 mL.

    示例:如为补偿富含白奎的样品用去。. 1 mol/L盐酸 S. 0 mL(9. L 2)，试料的耗酸量是。. 5 m mot (9. 1.3)，此时在

9.2.2中需加1. 0 mol/L盐酸0. 5 mL

    份告:如悬浊液中盐酸浓度偏离0. 31 mol/L，将会得到错误的淀粉含，，盐酸浓度过高或过低，将

分别导致淀粉含t测定值过低或过高。

9.2.3 将锥形瓶浸人沸水浴中(6. 3 )中，在前3 min，用力振摇锥形瓶，以避免结块并使悬浊液受热均

匀，振摇时锥形瓶不能离开水浴。

    如果同时测定多个试样，锥形瓶不要同时放人水浴，每个样品要间隔一定时间，以保持水浴沸腾。

    15 min士5s后，取出锥形瓶，立即加人温度不超过 10℃的水((5.1)30 mL，转动锥形瓶，在流水中冷

却至20℃左右。

    苦告:如果锥形瓶在沸水浴中加热时间过长或降温过慢，则淀粉含t测定值过低。

    加入5 mL亚铁氰化钾溶液(II )(S.6. 1),振摇1 min，加人5 mL乙酸锌溶液((5.6.2)，振摇1 min,

用水(5.1)稀释至刻度，混匀，过滤，弃去初始的数毫升溶液

    用旋光仪或糖量计((6.4)测定滤液的旋光度(a,) o
9. 3 乙醇溶解物的旋光度测定

9.3. 1 称取5g制备好的试样(m')，精确至1 mg定量转移到100 mL干燥的容量瓶中(6. 7)中，加

40 ml,乙醇(5. 2)，振摇至形成均匀的悬浊液，然后再加40 mL乙醇(6. 2)

9.3.2 加人适当浓度的盐酸以补充试样的耗酸量(见9.1)，使瓶中内容物的体积变化不超过1 ml，加

人盐酸的量通常是9. 2. 2中加人量的两倍。

9. 3.3 用力振摇，在室温下静置1h，在此期间至少每隔10 min振摇一次。

    如果试样(如乳清粉及精制奶粉)中乳糖含量超50 g/kg，将容量瓶中试样加热溶解，并与冷凝器相

连 ，置于 50℃士2℃水 浴中加 热 30 min.

    用乙醇(5. 2)稀释至刻度，混匀，过滤，弃去最初数毫升溶液

    吸取50 m工一滤液于100 m工容量瓶(6.7)，加人2. 0 mL盐酸(5.5)用力振摇，将容量瓶与冷凝器相

连，并将其浸人沸水浴中(6.3)中。

    15 min士5s后，从水浴中取出容量瓶，立即加人温度不超过 10℃的水(5.1)30 min，转动容量瓶并

在冷水中冷至20℃左右

    加5 mL亚铁氰化钾(II)溶液(5. 6. 1)，振摇1 min，加5 ml乙酸锌溶液((5. 6. 2 )，振摇 1 min，用水

稀释至刻度 ，摇匀 ，过 滤，弃去最初数毫升滤液 。用旋 光度 或糖量计 (6. 4)测定滤 液的旋光度 (a)。

10 计算及结 果表 示

试样的淀粉含量 由下式计算 :

2 000ago沐r2. 5X     a,Lm,一5 ax

式 中 :

W— 试样中淀粉含量，单位为克每千克((g/kg);



CB/T 20194-2006/ISO 6493:2000

al— 总旋光度的数值，在9.2中测得的度数;

az— 在 9. 3中测定的 乙醇溶解物 的旋光度值 ，以度表示 ;

Ml - 测定总旋光度((9. 2)时试料的质量，单位为克(g) ;

mz 测定乙醇溶解物旋光度(9. 3)时试料的质量，单位为克(g) ;

azoD— 在波长为589. 3 nm(钠D线)处测定纯淀粉比旋度的数值。

其 中 :

.p =185.9’ 稻米淀粉

a碧一185.7。 马铃薯淀粉(参见附录A)

4p =184. 6“ 玉米淀粉

azan一184. 00黑麦淀粉
a爵=183. 6“木薯淀粉(参见附录A)

ap =182. 70 小麦淀粉

a留一181. 30燕麦淀粉
aD一184. 00 其他淀粉及动物饲料中的棍合淀粉

结果四舍五人，准确至1 g/kg.

11 精密 度

11. 1 实验室间试验

    在附录B中详细列出了本方法精密度实验室间的试验结果，由本试验得出的结果可能不适用于附

录B未列出的浓度范围及物质。

11.2 重现性

    用相同的方法，对同一试样，在同一实验室内，由同一操作人员用相同的设备，在短时间内得到的两

个独立的试验结果之差的绝对值超过表1中列出的或由表1导出的重复性限(，一)的情况不超过5%。

                                                    表 1

样品 淀粉含量/(g/kg) 重复性限 r/(g/kg) 再现性限R/(g/kg)

玉米蛋 白粉 190.4 12.5 20. 2

仔猪饲 料 347. 1 12.7 27. 8

蛋鸡饲 料 367. 1 9. 7 13.3

豌豆 444. 3 52. 1 67. 1

水解木薯 629. 3 15.0 36. 1

飞13 再现性

    用相同的方法，对同一试样，在不同的实验室内，由不同的操作人员，用不同的设备得到的两个独立

的试验结果之差的绝对值超过表1列出的或由表1导出的再现性限R的情况不大于500,

12 试验报告

    试验报告应详细说明:

    — 鉴别样品所必需的信息;

    — 一如果已知采样方法，应说明使用的采样方法;

    — 采用的测定方法，附本标准的参考文献;

    一一所有本标准未规定的、或认为是非强制性的、以及可能影响测定结果的全部细节;

    — 获得的测定结果，如果检查了重复性则提供两个测定结果。
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                附 录 A

              (资料性附录)

关于马铃薯淀粉和木薯淀粉 比旋度的说 明

A. 1 马铃薯淀粉

    在实际测定中，马铃薯淀粉使用了三个不同的比旋度数值。

    由Ewers(见文献目录中参考文献[2])发表的原始出版物中，提出了马铃薯淀粉的两个比旋度。

    昭=185. 7“在沸水浴中用。.31 mol/L盐酸处理淀粉样品。

    昭=195. 40在沸水浴中用。. 10 mol/I盐酸处理淀粉样品

    根据参考文献[2]，用0. 10 mol/L盐酸处理得到淀粉旋光度，不是标准值，通常是用0. 31 mol/L盐

酸处理，得到淀粉含量，其相应的比旋光度值为185. 70,

    遗憾的是过去由原始出版物导出的关于马铃薯淀粉的两个比旋光度数值被欧洲委员会(EC) (见参

考文献)混淆了，因而引起了混乱。

    1967年欧洲委员会发表的官方刊物(参考文献仁3])中提出了正确数值为185. 70。在1972年修订

了EC议定书之后，又在官方刊物(参考文献[4])中提出195. 40的错误数值。

    工98。年，在官方刊物(参考文献[5])中对马铃薯淀粉的比旋度进行了错误的修订，即由195. 4。修订

为185. 40，但后者应为185. 70

    1987年，由EC提出的错误值 195.4。被欧洲淀粉协会(ESA)的淀粉专家组(STEX)的分析工作组

在参考文献[6]中采用。

    以后，该错误值为EC修订为185. 40为ISO/CD 10520，随后ISO/DIS 105200994)中提出了185. 70

这一正确数值，虽然在再版的ISO/DIS 10520. 20995)再次提出185. 4“这一错误值，但是ISO 10520:

1997(参考文献[7])的文本中包含了正确数值185. 700

A.2 木薯淀粉

根据参考文献「8〕木薯淀粉的比旋度为183. 60,
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    附 录 B

  (资料性附录)

实验室 间试验 结果

    1997年由15个实验室根据ISO 5725-2(参考文献[10])进行的一次实验室间试验确定了本方法的

精密度，检测的样品有脱水木薯、蛋鸡饲料、玉米蛋白粉、豌豆和仔猪饲料。

    表B. 1列出了试验的统计结果

                                        表 B.1 统计结果

参 数
样 品“

1 2 3 4 5

删除界外值后保留的实验室数 15 15 14 15 15

承认的结果数 30 30 28 30 30

淀粉平均含量/(g/kg) 190. 4 347. 1 367. 1 444. 3 629. 3

重复性标准差(5)/(9/kg) 4. 5 4. 6 3. 5 18. 6 5.4

重复性变异系数/(%) 2. 4 l. 3 0. 9 4. 2 0.9

重复性限(r)[r=2. 83XS,]/(g/kg) 12.6 12.7 9. 7 52.1 15. 0

再现性标准差(SR) /(g/kg) 7. 2 9.8 4. 2 24. 0 12. 9

再现性变异系数/(%) 3. 8 2.s 1. 3 5.4 2. 0

再现性限(R) [R一2. 83x Sk]/(g/kg) 20.2 27.5 13. 3 67. 1 36. 1

  1:玉米蛋白粉;

  2:仔猪饲料;

  3:蛋鸡饲料;

  4豌豆 ;

  5:脱水木薯
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