
   



   



粉浆的酶法和硫酸法处理而言，在95％的概率水平

上，t=2．447计算得到临界值肚=0．030。则8．18

—9．36>0．030，从而说明这2种处理方法对面粉样

品具有显著的选择性差异。酶法还具有快速，简洁等

特点。对于液体样品用浓酸进行直接降解，体系中酸

的浓度会被不同程度的稀释，从而影响实验结果。因

而对于液体样品最佳的预处理方法为酶法。

表2不同预处理方法对液体样品检测结果的影响

2．4样品完全水解产生的其他单糖对检测结果的影

响

谷物及谷物产品在经过预处理后，再与抽提试剂

在沸水浴中反应25 min，其中的淀粉以及其他多糖

会不同程度地降解，产生葡萄糖，半乳糖等单糖，为考

察这些单糖是否对试验结果产生影响，分别将D-葡

萄糖，D．半乳糖，L一阿拉伯糖，D一木糖各2作为待测

样品用上述间苯三酚法进行抽提，显色，反应液在

300～600nm进行吸收波长扫描。
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图1不l司单糖的吸收光谱(400～600 nm)

结果如图1所示，所测定的五碳糖和六碳糖在

400～600nm之间均有吸收峰，五碳糖除在552nm有

最大吸收峰外，在410nm初还有一吸收峰，而六碳糖

在470～600nm区域内均无吸收峰，在410nm处有一

吸收峰，所以可在552nm处对五碳糖进行测定，而六

碳糖在此处无吸收峰。在桦树木聚糖溶液中加入葡

萄糖或半乳糖进行干扰，其检测结果与不加干扰结果

一致，发现六碳糖对木糖的最大吸收峰几乎没有影

响，所以在用Douglas法对戊聚糖含量进行测定时，

六碳糖对结果的影响非常小，因此在对实际样品进行

预处理时，用浓硫酸对谷物样品进行完全降解，对检

测结果不会产生较大的误差。

2．5显色衰减实验结果

Hashimoto【6J等人以及郑学玲一J等人分别于

1987年和2000年对各种戊聚糖含量的测定方法进

行比对，都认为DouglaS法较其他方法操作简单，测

定准确，但郑学玲【7j等人2000年在对Douglas方法

优化结果的报道时表示，沸水浴显色时间为30 min，

吸收波长为552nm检测结果误差最小。1981年

DouglaS建立该检测方法时建议检测时间为沸水浴

25 min后立即冷却检测，并强调检测时间会对实验

结果产生较大的影响。实际的试验表明，沸水浴25

～30 min时其552 nm和510 nm的吸光度确有峰值

出现，但不稳定，30 min后吸光度会明显衰减。

反应时间，Illin

图2吸光度随时间变化图

如图2所示，反应至25 min时，吸光度达到最高

值，溶液冷却后该值能稳定32～33 min，其中552 nm

处吸光度为0．415±0．004(25～33 min)，510 nm处

吸光度为0．114±0．001(25～32 min)，随后开始逐

渐衰减，因此Dou91as方法的检测结果对实验操作的

要求较高，对单一样品进行定量分析时有一定的可行

性，但对大批量的样品进行检测(如优化工艺时的正

交实验，凝胶色谱分离后对收集液的定量分析等)时，

单波长检测具有明显的局限性，表现在单位时间内检

测样品数量一定，吸光度的稳定时间限制了每批次的

检测数量，因而延长了实验的时间跨度，同时也相应

地增加了引入误差的因素如：样品的保存，不同抽提

试剂的差异以及不同次实验间仪器的系统误差。因

而被检测指标的稳定性对于减少实验误差具有相当

重要的意义。在试验中，观察到虽然溶液在552 nm

和510 nm下的吸光度随时间的衰减比例不一，但单

位时间内两者吸光度变化的数值近似，因此将两者的

差值对时间作分析(沸水浴25 min后)，见图3。

从图3中可知，1 mg／mL的木糖标准溶液在沸
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图3 552 nm和510 nm吸光度差值稳定性图

水浴25～45 min，其552 nm和510 nm下测得的吸

光度差基本稳定在0．3±0．005，有20 min左右的稳

定期，较单波长检测方法7 min的稳定期长出近3

倍，因此双波长检测法对于大批量的戊聚糖样品检测

具有相当的实际意义。为减少本论文同比实验之间

的误差，所有戊聚糖定量检测全部运用Douglas方法

双波长检测，检测时间在沸水浴(25 min)结束后20

min内。

3 结 论

(1)完全按照Douglas的方法检测实际样品的戊

聚糖含量误差相当大，因此在实际应用中，应对样品

进行预处理。

(2)对于固体样品如麸皮，面粉等用硫酸法进行

预处理其精确度较高，但耗时长，步骤多。硫酸法误

差主要来源于人为因素，可控性以及实验结果的重现

性较差。但对于固体样品的预处理仍是一种较精确

的方法；酶法对固体样品进行预处理有简单，快速等

特点。

(3)对于液体样品，酶法明显优于其他方法。精

确度较高，快速，简洁，重现性也较高。

(4)将样品完全水解后的六碳糖作为待测样品，

用上述间苯三酚法进行抽提，显色，反应液在300～

600 nm进行吸收波长扫描，结果表明在470～600啪

区域内无吸收峰，说明六碳糖对木糖的最大吸收峰没

有影响，所以在用Douglas法对戊聚糖含量进行测定

时，六碳糖对结果的影响可忽略不记，因此在对实际

样品进行预处理时，用浓酸对谷物样品进行完全降

解，对检测结果不会产生较大的误差。

(5)木糖溶液经间苯三酚试剂显色后，在552 nm

下的吸光度，510 nm下的吸光度以及552 nm和510

nm吸光度的差值与不同浓度的木糖溶液均有一定

的相关性，其中552 nm和510 nm吸光度的差值与

木糖浓度的线性相关性最高。

(6)实验表明，DouglaS法对戊聚糖含量进行单波

长测定，沸水浴25～30 min时其552 nm和510 nm

的吸光度虽出现峰值用双波长进行检测，木糖标准溶

液在沸水浴25～45 min，在552 nm和510 nm下测

得的吸光度差基本稳定在0．3±0．005，有20 min左

右的稳定期。因此双波长检测法对于大批量的戊聚

糖样品检测具有相当的实际意义。

参考 文 献

1 DDu翻as S G．A rapid method f。r the detemillation of pen—
tosanS in wheat nour[J]．F()()d Chemistry，1981，7：139～145
2 Anthony B．A simple and rapid preparation of ralditol ac—

etates for m讲losaccharide analpis[J]．Carbohydrate Re—

search，1983，113：291～299

3潘亚非，刑延宪．米糠中戊聚糖气相色谱分析测定方法研

究[J]．动物营养学报，1993．3：45～49

4陈惠萍，混合糠中戊聚糖的化学分析测定方法[J]．动物营

养学报，1995，3：23～27

5 Cerning J，Guibot A．A specific for the detemination of pen—
tosans in cereal and cereal pI’oducts[J]．cereal Chem，1972，

23(1)：177～184
6 Hashimoto S，Shogren M D，Pomeramz Y．Cereal pen—

tosanS：their estimation and significance I．Pentosans in the

wheat and milled wheat products[J]．Cer朗l Chem，1987，

64：30～34

7郑学玲．小麦麸皮戊聚糖的分离制备，理化性质及功能特

性研究[D]．江南大学硕士论文，2002

The Study of optimizing Method for Pentosans Determination
Lin Lin

(National Center of supervision and Inspection on Fbod Quality，Shanghai，200233，China)

ABSTRACT Measuring of pentosans is very important when detecting cereal samples．The typical pentosans de—

temination method“Douglas”waS applied directly without any special pretreatment of the samples，thus causing a
b谵different between the real content of pentosans in the raw material and the test result from Douglas method．

Dextose which might produced during hydrolyzing the complex materiaI had little influence on the results．Diffe卜

ent pretreatments of the samples were∞mpared，and the best feasible preparation for the different kinds of samples

were obtained．The results displayed that different methods are needed before apply of Douglas method．Fbr solid

samples，both vitriol method and the enzyme method were work fine，while in the liquid samples，enzyme method

was better．

Key words Douglas method，pentosans，proparation
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