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小麦粉样标准物质的研制
’

李鸿恩 赵明德 段 敏 张建新

( 陕西省农业科学院侧试中心 )

摘 要

小麦粉样标准物质经过样品处理
、

均匀性检验
、

定位及稳 定性考察 4 个步

骤研制而 成
, 用于实验室 小麦种子粗蛋白质和 赖氛 酸 分 析 质量的控制

,

是保

证和评价小 麦品质分析 质量的有效措施
。

衬其他 农作物品质分析 鉴定工作也有

杆价傲
关镇词 : 标准物质 ;

粗蛋白质
; 赖氛酸 , 品质鉴 定 ; 分析 质量控制

如何制备小麦粉样标准物质
,

目前国内尚无报道
。

本文 旨在探讨其制备方法
,

并将

其 引入小麦种质资源品质鉴定中粗蛋白质和赖氨酸的分析质量控制
,

以确保测定结果的

精密度和准确度
。

l 小麦粉样标准物质的制备

标准物质是采用权威测定方法或其他准确可靠的方法测定物质的特性量值而得到
,

具有高度的均匀性
、

稳定性及准确性
,

是保证和评价分析测定质量的重要手段
。

经过反

复实践
,

小麦粉样标准物质的制备是按下述步骤进行的
。

.1I 样
雌驴

」

一
.

取小麦种子 (品种 :
,’8 6 6户 )样品 sk g ,

除去砂砾
、

泥块
、

霉粒等杂物
,

在 60 ~ 6 5℃

烘箱内烘干 6 h
,

待 降至 室 温后
,

在旋风磨上粉碎
,

要求细度有 98 % 以上的颗粒通过

40 目筛 (直径 0
.

42 m m )
。

然后混合
,

混合时用大孔筛 ( 20 目
,

直径 。
`

84 m m )在一 定 高 度

( 8 ~ 10 c m ) 把全部样品过筛 4~ 5次
,

再把样品平铺在清洁的塑 料 布 上
,

前后左右折
混成堆

,

再用干净的薄木片插入样晶堆中间
,

由里向外翻
, 进如此再混合数十次

,

以达到

充分混匀的目的
。

最后再把样品分成 10 堆
,

分别采用
“
梅花型五点取样法

” ,

把各堆取

得的试样混为一个试样
,

分装于 10 个塑料瓶 中
,

贮存备用
,

以待进行均匀性检验
。

1、妞 均匀性检验

均匀性是研制标准物质能否成功的关键
。

小麦粉样以粗蛋白质的测定 作为检验项月

进行均匀性检验
。

由同一操作人员在仪器状态和实验室条件一致的情况下
,

采用国家标

推方法 (或国际标准方法 )
仁“ ’ “ 〕 ,

对 10 瓶试样分别进行测定
,

每试样重 复 5 次
,

可得

l心组共 5 0个数据 (见表 1)
,

按方差法进行均匀性检验
〔` , 。

本 文了 1 9 88 年 8月 29 日收到
。

·

多加部分工作 的还有温瑞云
、

李 兰
、
田 丰

、

权竞男 同志
。
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判断
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;

根据所取显著性水平 a ( 0
.

0 5) 和 自由度v
,

及 v
: ,

查表得 F
o . 。 。 ,

·

乳
, :胆

,

界尹
.

12六

因 F < F` v , ,
v : ,

所以
,

认为该小麦粉样的均匀性是合格的
。

.

味

为防止沐样发霉孪质
,

于均匀性检验后
,

应用 钻 ”
_

r一射 线 进行 照射
·

(荆
一

蛛为
0

.

S M ar d)
,

并在室温下 ( 10 ~ 30 ℃ )封存于暗处保存
。

一 、 .

“

粗蛋白质
、

琢
_

定值

赖氨酸的定值及稳定性检验

滋
.

定值即确定标准物质特性橄的保证值
,

它是最接近于特性量真值的值
,

在寒践中可

当作真值来使用
。

经均匀性检验合格的试样才能定值
。

定值方法有多私
`

译广该采用即

是多个实验室协作定值
,

现将 6 个实验室分别定值的结呆列入表 2 ,
.

、勺
_

_
. 、

乡

首先用 D i: 。 n
检验法对各实验室测得的原始数据进行检验

,

结杀表明天禽群 篮
。

然

后计算各组算术平均值不和标准差 S ,
(均列入表 2 o) 将祖蛋白质和赖髯酸之原始数拐

分别按大小顺序
,

以间距 。
.

15 和 0
.

Q=5I 各分成 5 个组
,

计算每组数据收频斌(个数奥
,
并以

横座标记数据值
,

以纵座标记频数
,

绘成直方 图 (见图 1和图 2 o) 直方图表明数据 服 从

正杏分布
,

且总平均值落在高峰区间内
。
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赖氨酸分析数据频数分布直方图

粗蛋白质各组方位及万组方位和

2.图
、

衰图 1 粗蛋白质分析数据频数分布直方图
,

用C 。 。h ar n 准则分别 检验粗蛋 白质和

赖氨酸各组平均值间是否等精密度
。

计算粗蛋白质各组方差及组方差和
,

见表 3 。

表 3中最大方差是第 2组的及
2 二 a x 二

叮04 63 , 方差和 5
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从C o c hro n检验临界值表
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.

5 9 5 ,
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。 . 。 : ,
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所以
,

验赖氨酸各组平均值间是否等精密度
。

得
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所以
,

各实验宣侧得赖氨酸平均

值之间是等精密度的
。

。
`

.

、 ,
_

`

在确定各实验室测得各项目平均值之间是等精密度之后
,

即可域六定滇
。

定值结果由总平均值 ( 即保证值 )
、 一

标准偏差及不确定度三部分组成飞
’ .

, 远 , ` 健

祖蛋白质总平均值 无 二 15
.

71 , 赖氨陈总平均值 X 脚。翔 2幻
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2 稼定性考察

对已定值的标准物质应定期地采用高精密度的方法进行稳定性考察
。

当检验测定 t

值波动在测定方法随机误差范围内 (不大于 1 % )
,

则认为是稳定的
,

否则为不

检验结果见表 4。
` 几

”
~

亨是
。

表 4 标准物质 (粗蛋 白质 ) 旅定性考察

检侧 日期 8 7
。
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.
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.
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表 6 检验结果表明
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