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前  言

本标准依据GB/T 1.1的规定编写。

本标准由中国商业联合会提出。

本标准由全国冷冻饮品标准化技术委员会归口。

本标准起草单位： 

本标准主要起草人： ×××、×××、××。
本标准为首次制定。
冷冻饮品检验方法
1　 范围

本标准规定了冷冻饮品中总固形物、总糖、脂肪、膨胀率和蛋白质的测定方法。 
本标准适用于冰淇淋、雪糕、雪泥、冰棍和甜味冰。

2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 622       化学试剂 盐酸
GB/T 629       化学试剂 氢氧化钠
GB/T 631       化学试剂 氨水
GB/T 665       化学试剂 五水合硫酸铜(Ⅱ)(硫酸铜)
GB/T 676       化学试剂 乙酸(冰醋酸)
GB/T 679       化学试剂 乙醇（95%）
GB/T 1266      化学试剂 氯化钠
GB/T 1272      化学试剂 碘化钾
GB/T 1273      化学试剂 三水合六氰铁(Ⅱ)酸钾(亚铁氰化钾)
GB/T 1288      化学试剂 四水合酒石酸钾钠(酒石酸钾钠)
GB 5749        生活饮用水卫生标准 

GB/T 6682      分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 5009.5    食品中蛋白质的测定
GB/T 12591     化学试剂 乙醚
GB/T 15894     化学试剂 石油醚
HG/T 3449      化学试剂 甲基红
HG/T 3—1094   化学试剂 葡萄糖
HG/T 3—1098   化学试剂 乙酸锌
3　 总固形物的测定 

3.1　 方法
将试样在（102±2）℃的鼓风干燥箱内加热至恒重。加热前后的质量差即为总固形物的含量。 
3.2　 仪器和设备 

3.2.1　 分析天平：感量为0.1 mg。 
3.2.2　 干燥器：内盛有效干燥剂。 
3.2.3　 鼓风干燥箱：温控（102±2）℃。 
3.2.4　 称量皿：皿盖，内径70 mm～75 mm，皿高25 mm～30 mm。 

3.2.5　 电热恒温水浴器。 
3.2.6　 平头玻璃棒：棒长不超过称量皿的直径。 
3.3　 试样的制备 

3.3.1　 清型和混合型
取有代表性的样品至少200 g，置于300 mL烧杯中，在室温下融化，充分搅拌均匀。 

3.3.2　 组合型 
取有代表性的样品至少200 g，置于300 mL烧杯中，在室温下融化。取冷冻饮品主体部分，用组织捣碎机捣碎均匀。添加辅料的产品需去掉添加的辅料。
3.3.3　 将以上制备的试样立即倒入广口瓶内，盖上瓶盖备用。 
3.3.4　 粘度大的样品，可将盛有样品的烧杯置于30℃～40℃的电热恒温水浴器内进行搅拌。 

3.4　 分析步骤 

3.4.1　 称量皿的干燥 
将称量皿连同皿盖置于（102±2）℃鼓风干燥箱内，加热1 h，加盖取出，置于干燥器内冷至室温，称量，精确至0.001 g，重复干燥直至恒重。 

3.4.2　 试样的称取 

用称量皿（3.2.4）称取试样2g～3 g，精确至0.001 g。 

3.4.3　 试样的烘干 

将盛有试样的称量皿置于沸水中水浴0.5h,取出放入（102±2）℃鼓风干燥箱内（皿盖斜放在皿边），加热约3h，加盖取出，置于干燥器内冷却0.5h，称量，重复加热0.5h，直到连续两次称量差不超过0.002g，即为恒重，以最小称量质量为准。
3.5　 分析结果的表述 
总固形物含量以质量百分率表示，按式（1）计算： 

m2 — m

X (%) =  ——————×100…………………………………（1）
m1 — m

式中：

X——试样中总固形物的含量，%； 
m——称量皿、皿盖和玻璃棒的质量，g； 
m1——试样、称量皿、皿盖和玻璃棒的质量，g； 
m2——烘干后称量皿、残留物、皿盖和玻璃棒的质量，g。 
计算结果精确至小数点后第一位。 

3.6　 允许差 
同一样品两次测定结果之差，不得超过平均值的5%。 

4　 总糖的测定 

4.1　 方法
试样经沉淀剂除去蛋白质后，加酸转化。在加热条件下，以次甲基蓝为指示剂，直接滴定标定过的碱性酒石酸铜溶液。根据消耗试样转化液的体积，计算冷冻饮品中总糖的含量。 

4.2　 试剂 
所有试剂均为分析纯；实验室用水应符合GB/T 6682中三级水规格。 

4.2.1　 6 mol/L盐酸溶液：量取54 mL盐酸（GB/T 622），注入少量水中，用水稀释至100 mL。 

4.2.2　 乙酸锌溶液：称取219 g乙酸锌(HG/T 3—1098)加30 mL冰醋酸（GB/T 676），加水溶解并稀释至1000 mL。 

4.2.3　 106 g/L亚铁氰化钾溶液：称取106 g亚铁氰化钾（GB/T 1273）加水溶解并稀释至1000 mL。 

4.2.4　 1 g/L甲基红指示液：称取0.1 g甲基红（HG/T 3449），用乙醇（GB/T 679）溶解并稀释至100 mL。 

4.2.5　 200 g/L氢氧化钠溶液：称取100 g氢氧化钠（GB/T 629），加水溶解并稀释至500 mL。 

4.2.6　 碱性酒石酸铜溶液 

a) 甲液：称取15 g硫酸铜（GB/T 665）和0.05 g次甲基蓝，加水溶解并稀释至1000 mL。 

b) 乙液：称取50 g酒石酸钾钠（GB/T 1288）和75 g氢氧化钠溶于水中，再加入4 g亚铁氰化钾，加水溶解并稀释至1000 mL，贮存于橡胶塞玻璃瓶内。

4.2.7　 葡萄糖标准溶液 

4.2.7.1　 配制 
称取1 g（准确至0.0001 g）经过98℃～100℃干燥至恒重的纯葡萄糖（HG/T 3—1094），加水溶解后，再加入5 mL盐酸，并以水稀释至1000 mL，注入滴定管中备用。 

4.2.7.2　 标定碱性酒石酸铜溶液 

4.2.7.2.1　 预测：精确吸取5 mL碱性酒石酸铜甲液及5 mL乙液，置于150 mL锥形瓶中，加水10 mL，加入玻璃珠2粒，置于电炉上，控制在2 min内加热至沸。趁沸以先快后慢的速度从滴定管中滴加葡萄糖标准溶液（4.2.7.1），并保持溶液沸腾状态。待溶液颜色变浅时，以每两秒1滴的速度滴定，直至溶液蓝色刚好褪去为终点。记录消耗葡萄糖标准溶液体积数。 
4.2.7.2.2　 标定：精确吸取5 mL碱性酒石酸铜甲液及5 mL乙液，置于150 mL锥形瓶中，加水10 mL，加入玻璃珠2粒，从滴定管中滴加比预测体积少1 mL的葡萄糖标准溶液（4.2.7.1）。将此锥形瓶置于电炉上，控制在2 min内加热至沸。趁沸以每两秒1滴的速度继续滴加葡萄糖标准溶液，直至溶液蓝色刚好褪去为终点。记录消耗葡萄糖标准溶液的总体积。同法平行操作三份，取其平均值。按式（2）计算A值。 

m1 × V1
A = ———————— …………………………………（2）
1000

式中：

A——10 ml碱性酒石酸铜溶液（甲、乙液各5 mL）相当于葡萄糖的质量，g； 

m1——葡萄糖的质量，g； 

V1——消耗葡萄糖标准溶液体积的平均值，mL； 

1000——稀释标准溶液的体积，mL。 

4.3　 仪器和设备 

4.3.1　 分析天平：感量为0.1 mg。 

4.3.2　 滴定管：0 mL～25 mL，最小刻度0.1 mL。 

4.3.3　 电热恒温水浴器。 

4.3.4　 可调式电炉。 

4.4　 试样的制备 

按3.3制备。 

4.5　 分析步骤 

4.5.1　 沉淀：称取2.5g～5 g制备的试样，精确至0.001 g，置于250 mL容量瓶中，加入150 mL水稀释，混匀。慢慢加入5 mL乙酸锌溶液（4.2.2）及5 mL亚铁氰化钾溶液(4.2.3)，加水至刻度，混匀。静置30 min，用干燥滤纸过滤。弃去初滤液，滤液备用。 

4.5.2　 转化：吸取50 mL滤液（4.5.1）于100 mL容量瓶中，加5 mL盐酸（4.2.1）在68℃～70℃恒温水浴中加热15 min。立刻取出，冷却至室温。加2滴甲基红指示液（4.2.4），用氢氧化钠溶液（4.2.5）中和至中性，加水至刻度，即为试样转化液。 

4.5.3　 滴定：将试样转化液（4.5.2）置于滴定管中，以下按本标准4.2.7.2.1～4.2.7.2.2操作，仅以试样转化液（4.5.2）代替葡萄糖标准溶液（4.2.7 ）。记录消耗试样转化液的体积。 

4.6　 分析结果的表述 

总糖含量以质量百分率表示，按式（3）计算： 

A

X (%) = ———————— × 0.95×100……………………………（3）
m ×——————
式中：

X——试样中总糖（以蔗糖计）含量，%； 

A——10 mL碱性酒石酸铜溶液相当于葡萄糖的质量，g； 

m——试样的质量，g； 

V——消耗试样转化液的体积，mL； 

0.95——还原糖（以葡萄糖计）换算为蔗糖的系数。 

计算结果精确至小数点后第一位。 

4.7　 允许差 

同一样品两次测定结果之差，不得超过平均值的5%。 

5　 脂肪的测定 

5.1　 方法

用乙醚和石油醚从冷冻饮品试样的氨水乙醇溶液中抽取脂肪，蒸发溶剂，然后称量脂肪，计算冷冻饮品中脂肪的含量。 

5.2　 试剂 

所有试剂均为分析纯；实验室用水应符合GB/T 6682中三级水规格。 

5.2.1　 氨水（GB/T 631）。 

5.2.2　 乙醇（GB/T 679）。 

5.2.3　 乙醚（GB/T 12591）。 

去除过氧化物：量取150 mL乙醚，加5mL无水亚硫酸钠溶液（100 g/L），振摇2 min，静置，备用。 

5.2.4　 石油醚（GB/T 15894，沸程30℃～60℃）。 

5.2.5　 乙醚—石油醚混合液：临用前将等体积乙醚（5.2.3）与石油醚（5.2.4）混合。 

5.2.6　 2%氯化钠溶液：称取2 g氯化钠（GB/T 1266），溶于98 mL水中，混匀。 

5.2.7　 10%碘化钾溶液：称取10 g碘化钾（GB/T 1272），溶于90 mL水中，混匀。 

5.3　 仪器和设备 

5.3.1　 分析天平：感量为0.1 mg。 

5.3.2　 脂肪抽出器：平底烧瓶150 mL～250 mL。 

5.3.3　 具塞锥形瓶：150 mL。 

5.3.4　 分液漏斗：125 mL～250 mL。 

5.3.5　 鼓风干燥箱：温控（102±2）℃。 

5.3.6　 电热恒温水浴器。 

5.3.7　 干燥器：内盛有效干燥剂。 

5.4　 试样的制备 

按3.3制备。 

5.5　 分析步骤 

5.5.1　 空白试验 

测定试样脂肪含量的同时，用相同并等量的试剂按本标准5.5.3所述的相同操作方法，以10 mL蒸馏水代替样品进行空白试验。空白试验的最后称量结果超过0.0005 g时则就应检验试剂是否纯净，并进行纯化或改为纯净的试剂。 
5.5.2　 平底烧瓶的处理 

将平底烧瓶放在鼓风干燥箱中，（102±2）℃干燥30 min～60 min，取出置于干燥器内，冷至室温，称量，重复干燥，直至恒重。 

5.5.3　 测定 

5.5.3.1　 称取制备的试样（数量使抽提的脂肪为0.3 g～0.6 g）于具塞锥形瓶中，精确至0.001 g。 

5.5.3.2　 于装有试样的锥形瓶内加入氯化钠溶液（5.2.6）2 mL，并小心混匀，然后加入2.0 mL氨水（5.2.1），混匀。将锥形瓶置于（65±5）℃水浴中，保温15 min，取出后，迅速冷却至室温。将溶液移至分液漏斗，加入10 mL乙醇（5.2.2）于分液漏斗中充分混合。如出现结块，应重新测定。 
5.5.3.3　 向分液漏斗中加入25 mL乙醚（5.2.3），用水浸湿过的塞子塞好分液漏斗，振摇1 min，然后取下塞子，加入25 mL石油醚（5.2.4），用最初几毫升石油醚冲洗塞子和分液漏斗颈部内壁，使其流入分液漏斗中。重新用水浸湿过的塞子塞好分液漏斗，再振摇1 min，使分液漏斗静置，至上层液体澄清并明显分层为止（约数分钟）。 
5.5.3.4　 取下塞子，用少量乙醚—石油醚的混合液冲洗塞子和分液漏斗颈部内壁，使冲洗液流入分液漏斗中，开启分液漏斗下部活塞，将下层液流入锥形瓶中，然后用倾注法小心地将上层清液移入已经干燥恒重的平底烧瓶中（5.5.2）。 
5.5.3.5　 将锥形瓶中的溶液（5.5.3.4）再移入分液漏斗，重复上述操作过程，再进行二次抽提，但只使用10 mL乙醚和10 mL石油醚，上层清液一并移入已经干燥恒重的平底烧瓶中。 

5.5.3.6　 将平底烧瓶（5.5.3.5）置于45℃～50℃水浴中，用脂肪抽出器回收溶剂约20 min，然后将水浴温度逐步加至80℃，尽可能地蒸发掉溶剂（包括乙醇）。当不再有溶剂气味时，将平底烧瓶置于（102±2）℃。鼓风干燥箱中加热1 h，取出放入干燥器内，冷至室温，然后称重，重复此加热操作，加热时间为30 min，冷却并称重，直至恒重。 
5.6　 分析结果的表述 
脂肪含量以质量百分率表示，按式（4）计算： 

(m1—m2) — (m3—m4)

X (%) = ———————————×100………………………………（4）
m

式中：

X——试样中脂肪的含量，%；
m——试样的质量，g； 

m1——加热恒重后的烧瓶加脂肪的质量，g； 

m2——用于试验部分的加热恒重的烧瓶质量，g； 

m3——加热恒重后的烧瓶加空白试验的质量，g； 

m4——用于空白试验的加热恒重后的烧瓶质量，g。 

计算结果精确至小数点后第一位。 

5.7　 允许差 

同一样品两次测定结果之差，不得超过平均值的5%。 

6　 膨胀率的测定 

6.1　 冰淇淋膨胀率的测定 浮力法（第一法） 

6.1.1　 方法

根据阿基米德原理，当水的密度为1时，冰淇淋试样克服浮力浸没于水中的体积在数值上等于其排开同体积水的质量，同时称取该冰淇淋试样的质量并测定冰淇淋混合原料（融化后冰淇淋） 的密度，由三个参数计算冰淇淋的膨胀率。 
6.1.2　 仪器和设备 
6.1.2.1　 冰淇淋膨胀率测定仪，见图1。
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图1　 冰淇淋膨胀率测定仪主机外型示意图 

1. 托盘；2.调整旋钮；3.操作键；4.读数窗；5.测量支架；

6.压块；7.电源、保险丝插座；8.打印电缆插座

6.1.2.2　 电冰箱：温度达到—18℃以下。 

6.1.2.3　 电热恒温水浴器。 

6.1.2.4　 烧杯：250 mL、500 mL或1000 mL。 

6.1.2.5　 瓷盘。 

6.1.2.6　 密度计：1.000～1.100。 

6.1.2.7　 量筒：250 mL。 

6.1.3　 测试准备及试样的制备 

6.1.3.1　 将膨胀率测定仪的附件：不锈钢叉、薄刀放于—18℃电冰箱中预冷。 

6.1.3.2　 实验用水应符合GB 5749的要求，放在电冰箱中预冷到0℃～4℃，或用冰块调节水温。 

6.1.3.3　 测定密度的试样：取冰淇淋融化后，倒入250 mL烧杯（6.1.2.4）于（45±1）℃电热恒温水浴器（6.1.2.3）中保温、消泡，待测密度。 
6.1.3.4　 测定膨胀率的试样：用预冷薄刀（6.1.3.1）迅速切取冰淇淋20g～30 g块状于瓷盘（6.1.2.5）中，放入电冰箱-18℃，再冻4 h。 

6.1.3.5　 将膨胀率测定仪(6.1.2.1)接通电原，预热并校验。 

6.1.4　 分析步骤 

6.1.4.1　 密度测定 

取待测密度的冰淇淋试样（6.1.3.3）移入量筒中，然后将密度计（6.1.2.6）缓缓放入量筒，勿使碰及量筒四周及底部，保持样品温度在20℃，待其静止后再轻轻按下少许，随后待其自然上升，静置并无气泡冒出后，从水平位置观察与液面相交处的刻度即为样品的密度：ρ。
6.1.4.2　 冰淇淋膨胀率测定 
6.1.4.2.1　 取0℃～4℃的实验用水（6.1.3.2）约300 mL放入500 mL烧杯并迅速轻置于冰淇淋膨胀率测定仪（6.1.2.1）的托盘中，按仪器“O”键，调零。 
6.1.4.2.2　 用经预冷的不锈钢叉（6.1.3.1）插入预冷的测定膨胀率试样块中（6.1.3.4），勿使落下，快速平稳地将其完全浸没于烧杯水面下约1 mm～3 mm，立刻按仪器Wf键，记录读数：V。 

6.1.4.2.3　 取下不锈钢叉使冰淇淋试样浮在水面，待显示数值稳定后，按仪器Wi键，记录读数：m。 

6.1.4.2.4　 按仪器X%键，记录读数：X。 
6.1.5　 分析结果的表述 
膨胀率以体积百分率表示，按式（5）计算： 
V — V1               V                 V × ρ
X (%) =  ————— × 100 = (—— — 1) × 100 =  ( ——— — 1) × 100………（5）
V1                    m/ρ                m

式中：

X——冰淇淋试样的膨胀率，%； 

V——冰淇淋试样的体积，cm3 

m——冰淇淋试样的混合原料质量，g； 

ρ——冰淇淋试样的混合原料密度，g/cm3； 

V1——冰淇淋试样的混合原料体积，cm3(m/ρ)。 

计算结果精确至小数点后第一位。 

6.1.6　 允许差 

同一样品两次测定结果之差，不得超过平均值的5%。 

6.2　 冰淇淋膨胀率的测定 蒸馏水定容法（第二法） 

6.2.1　 方法 

取一定体积的冰淇淋融化，加乙醚消泡后滴加蒸馏水定容，根据滴加蒸馏水的体积计算冰淇淋体积增加的百分率。 

6.2.2　 试剂 
乙醚（GB/T 12591）。 

6.2.3　 仪器和设备 

6.2.3.1　 量器：容积为25.0 cm3～50.0 cm3，中空薄壁，无底无盖，便于插入冰淇淋内取样。 

6.2.3.2　 容量瓶：200 mL、250 mL。 

6.2.3.3　 滴定管：0 mL～50 mL、最小刻度0.1 mL。 

6.2.3.4　 单标移液管：2 mL。 

6.2.3.5　 长颈玻璃漏斗：直径75 mm。 

6.2.3.6　 薄刀。 

6.2.3.7　 电冰箱：温度达到-18℃以下。 

6.2.3.8　 电热恒温水浴器。 

6.2.4　 试样的制备 

冰淇淋置于电冰箱中，温度降至-18℃以下。 

6.2.5　 分析步骤 

6.2.5.1　 试样量取 

先将量器及薄刀放在电冰箱中预冷至-18℃，然后将预冷的量器迅速平稳地按入冰淇淋试样的中央部位，使冰淇淋充满量器，用薄刀切平两头，并除去取样器外粘附的冰淇淋。 

6.2.5.2　 测定 

6.2.5.2.1　 将取试样放入插在250 mL容量瓶中的玻璃漏斗中，另外用200mL容量瓶准确量取200 mL蒸馏水，分数次缓慢地加入漏斗中，使试样全部移入容量瓶，然后将容量瓶放在（45±5）℃的电热恒温水浴器中保温，待泡沫基本消除后，冷却至与加入的蒸馏水相同的温度。 

6.2.5.2.2　 用单标移液管吸取2 mL乙醚，迅速注入容量瓶内，去除溶液中剩余的泡沫，用滴定管滴加蒸馏水，至容量瓶刻度为止，记录滴加蒸馏水的体积。 

6.2.6　 分析结果的表述 
膨胀率以体积百分率表示，按式（6）计算： 

V1 + V2 

X (%) = ———————————×100……………………………（6）
V — (V1  + V2 )

式中：

X——试样的膨胀率，%； 

V——取样器的体积，mL； 

V1——加入乙醚的体积，mL； 

V2——加入蒸馏水的体积，mL。 

6.2.7　 平行测定的结果用算术平均值表示，所得结果应保持至一位小数。 

7　 蛋白质的测定 

_________________________________
按GB 5009.5规定的方法测定，其中试样的制备应按本标准中3.3的方法进行。
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