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[bookmark: _Toc157007958][bookmark: BookMark2]前言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由湖南省市场监督管理局提出。
本文件由湖南省食品标准化技术委员会归口。
本文件起草单位：湖南省产商品质量检验研究院、湖南省产商品评审中心、湖南农业大学、岳阳市检验检测中心、怀化市检验检测中心。
[bookmark: _GoBack]本文件主要起草人：上官佳、吴海智、曾小明、李政、吴社莲、李思思、苏家佑、齐蓉、杨远、吴志斌、张露苗、肖剑峰、黄雄伟、肖泳、陈同强、彭程程、王淑霞、何浩、朱礼、张鹏斐、吴倩、邓凌云、田雷思、杨京。
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干黄花菜的总糖测定 

[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc157007959]范围
[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219]本文件规定了干黄花菜中总糖测定方法的原理、试剂与材料、仪器和设备、分析步骤、结果计算、精密度和其他等内容。
本文件适用于干黄花菜的总糖测定。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc157007960][bookmark: _Toc26986772]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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 6682 分析实验室用水规格和试验方法
[bookmark: _Toc157007961]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

干黄花菜 Dried daylily
是指以鲜黄花菜花蕾为原料，经清理、杀青、干燥、拣选、去杂、加工、包装等工序制成的黄花菜总称。
[bookmark: _Toc157007962]原理
本法适用于干黄花菜中总糖（以葡萄糖计）的测定:试样经除去蛋白质后,经盐酸水解，以亚甲基蓝作指示剂,在加热条件下滴定标定过的斐林溶液(已用葡萄糖标准溶液标定)，根据样品液消耗体积计算样品总糖的含量。
[bookmark: _Toc157007963]试剂与材料
通用要求
除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为 GB/T 6682 规定的一级水。
试剂
盐酸(HCl)。
硫酸铜(CuSO4·5H0)。
亚甲基蓝(C16H18 ClN3S·3H20)。
酒石酸钾钠(C4H4O6KNa·4H2O)。
氢氧化钠(NaOH)。
酚酞（C20H14O4）。
试剂配制
盐酸溶液(1+1,体积比):量取盐酸50 mL,加水50 mL，混匀
斐林试剂甲液: 称取69.3 g硫酸铜,加蒸馏水解,配成1000 mL。
斐林试剂乙液: 称取346.0g酒石酸钾钠和100.0g氢氧化钠,加蒸馏水溶解,配成1000 mL。
酚酞指示剂(1 g/L):称取0.1g酚酞,用少量乙醇(95%)溶解后,并稀释至100mL。
亚甲基蓝溶液（1%）：称取1.0g亚甲基蓝, 用少量乙醇(95%)溶解后,并稀释至100 mL。
标准品
葡萄糖 (C6H1206，CAS:50-99-7)：纯度≥99%,或经国家认证并授予标准物质证书的标准品。。
标准溶液配制
葡萄糖标准溶液(2.5 mg/ml):称取经过 98 ℃~100℃烘箱中干燥2h后的葡萄糖2.5g(精确到0.001g),加水溶解后加入盐酸5 ml,并用水定容至1000ml。此溶液每毫升相当于2.5mg葡萄糖。
[bookmark: _Toc157007964]仪器和设备
[bookmark: _Toc157007965]电子天平:感量为 0.1 mg。
水浴锅。
可调温电炉
酸式滴定管
容量瓶：100 mL、1000 mL
移液器或移液管：1 mL
分析步骤
样品制备
取有代表性样品至少200g,用粉碎机粉碎,混匀,装入洁净容器,备用。
试样处理
称取粉碎后试样5g(精确至0.001g)，置 100ml容量瓶中，加50 ml水，70 ℃水浴中浸泡30 min（浸泡时多次搅拌），冷却后定容至刻度，混匀，静置10 min，用干燥快速定性滤纸过滤，弃去初滤液，取后续滤液备用。
酸水解
准确吸取上述滤液（7.2）20 mL于100 mL容量瓶，加(1+1)盐酸10 mL，在70 ℃水浴中加热15 min，冷却后加酚酞指示液2滴，用200 g/L氢氧化钠溶液中和至中性，加水至刻度，备用。
标定斐林试剂
准确取斐林试剂甲、乙液各5.0 mL，放入250 mL三角烧瓶中，加蒸馏水20 mL,加入2~4粒玻璃珠，置电炉上加热，控制在2min中内加热至沸,趁热以每2 秒1 滴的速度滴加葡萄糖标准溶液，滴定至溶液变红色时,加入亚甲基蓝指示剂2~3滴,继续滴定至蓝色消失显鲜红色为终点。正式滴定时,先加入比预试时少0. 5ml~1 mL的葡萄糖标准溶液,置电炉上煮沸2 min,加亚甲基蓝指示剂2~3 滴,继续用葡萄糖标准溶液滴定至终点, 同时平行操作3份,取其平均值,计算每10mL斐林试剂（甲、乙液各5mL)相当于葡萄糖的质量（g)。按式(1)计算其浓度:
  …………………………………… (1)
A--10mL斐林溶液甲、乙液相当于葡萄糖的克数（g)；
m-葡萄糖的质量，单位为克(g)；
V--滴定时消耗葡萄糖溶液的体积，单位为毫升(mL)。
试样溶液测定
7.5.1 预测滴定
准确取斐林试剂甲、乙液各5.0 mL，放入250mL三角烧瓶中，加蒸馏水 20mL，放入2~4 粒玻璃珠，置电炉上加热至沸，保持沸腾状态15 s，用试样溶液溶液（7.3）滴定至溶液变红色时，加入亚甲基蓝指示剂2~3 滴，继续滴定至蓝色消失显鲜红色为终点。
7.5.2 精准滴定
[bookmark: _Toc157007966]准确取斐林溶液甲、乙液各5.0 mL，放入250 mL三角烧瓶中，放入2粒~4粒玻璃珠，先加入比预试时少1 mL的试样溶液（7.3），置电炉上加热，控制在2 min中内加热至沸, 加入亚甲基蓝指示剂2~3 滴，维持沸腾状态2 min，以每2 秒1 滴的速度滴加试样溶液（7.3）至溶液变鲜红色为终点。
分析结果的表述
试样中总糖的含量按式（2）计算：
  …………………………………… (2)
式中：
X   ———试样中总糖含量，单位为克每100克(g/100g)；
A   ———10mL斐林试剂甲、乙液相当于葡萄糖的克数(g)；
m   ———试样质量，单位为克(g)；
V   ———滴加样液体积，单位为毫升(mL)；
5   ——— 稀释倍数
100 ———试样处理液总体积，单位为毫升(mL)；
试样总糖含量>10 g/100g时,结果保留三位有效数字,总糖含量<10g/100g时,结果保留两位有数字。
[bookmark: _Toc157007967]精密度
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10 %。[image: ]
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