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询料分析中粗蛋 白检测的误差分析

李晓华

摘要 本文通过选取预混料
、

全价料
、

豆粕
、

莱籽粕
、

鱼粉五种 实验材料
,

对五种样品进行粗蛋白检测
,

对在

饲料的粗蛋白检测 中容易产生 的误差
,

进行了分析
。
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随着近年来养殖业的大规模兴起
,

饲料质量成为影响养殖专业户们经济效益的一个主要因素
。

而粗蛋白

常是检验饲料质量的一个重要营养指标
。

在粗蛋白检测中
,

常用微量凯氏定氮法进行检测
。

我们在对近百个样

品进行检测的过程中发现
,

在操作中存在着诸多影响因素
,

极易产生误差
,

本文就此作出了较全面的分析
。

方法
饲料分析中

,

常进行粗蛋白检测的饲料主要有预混料
、

全价料
、

豆粕
、

菜籽粕和鱼粉
。

其方法常用凯氏定氮

法
。

它的原理是利用蛋白质的共性 —都含有氮
。

通过测量含氮量
,

从而测定出蛋白质的含量
。

其步骤可分为

以下三步

消化
有机含氮物与浓硫酸混合加热消化

,

使前者全部分解
,

其中含有的碳载化成 逸散
,

所含的氮生成为
,

并与 化合成
,

残留于消化液中
,

反应式如下

有机物 一上述有机含氮物质反应进行很慢
,

消化往往需费很长时间
,

为了加速反应
,

常加催化剂 —硫酸铜 克

硫酸钾 克
,

两者混合使用起着加速氧化
,

促进有机物分解的作用
。

落馏
消化所得到的 与浓 作用

,

分解出
,

用水蒸汽将 蒸到一定量
,

一定浓度
,

至含

有批示剂的 溶液中
,

吸收 后
,

溶液中
,

浓度降低
,

指示剂变色
,

反应式如下

一 凡
,

寸
, ,

一滴定
用标准无机酸滴定

,

使 吸收液恢复到原来
‘

浓度
,

最后根据所用标准酸的当 数计算出特测物中

的总氮量
。

反应式如下

刃 一
误差分析
凯氏定氮法是食品工业

、

饲料分析
、

种子品质鉴定及生化研究测定含氮量经常使用的较为精确的方法
。

笔

者在经过多次粗蛋白检测的过程中发现
,

尽管微盘凯氏定氮法步骤简单
,

精确度高
,

但在操作过程中存在诸多

的影响因素
,

极易产生误差
。

样品粉碎度对粗蛋白测定的影响

在粗蛋白检测中
,

要求被测样品粉碎至 目
,

粉碎必须完全
,

如果被测样品只取部分进行粉碎
,

检测结果

将出现偏差
,

以下是在样品完全粉碎和部分粉碎情况下所取得的数据
,

对照如下
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完全粉碎碎 部分粉碎碎
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从以上数据可以看出
,

如果被测样品粉碎不完全
,

测定结果
,

粗蛋白的含量偏高
。

消化对粗蛋白浏定的影响

消化是粗蛋白测定的第一个主要步骤
。

消化的程度和时间以及火力控制对测定结果起着关健的作用
。

,

在消化过程中
,

要严格控制火力的大小和消化时间
,

刚开始消化时
,

应用小火力加热
,

使定氮烧瓶内

的反应物碳化变黑
,

同时产生大量泡沫
。

此时的火力要控制在能使烧瓶内的黑色反应物沸腾
,

但又不会冲到瓶

颈
。

待 分钟左右泡沫消失
,

蒸汽和 均匀放出时
,

可稍微加大火力 巧 一 分钟
,

消化液变绿后
,

为了加速

完成消化
,

可 以再加大火力
。

如果消化过程中不控制火力的大小
,

一开始就大火加热
,

就会使反应液往瓶 口 上

冲
,

上升到烧瓶颈部
,

使反应物粘在瓶颈
,

影响样品的测定结果
。

消化时间的长短控制也很重要
,

消化时间太短
,

待测物消化不彻底
,

会造成测定结果偏低 消化时间过

长
,

会使消化生成的 挥发走
,

也会引起测定结果偏低
。

笔者经过近百个样品测试
,

发现各种被测样品的消

化时间大致如下

被被侧样品品 消化时间 消化液变绿后

预预混料料
。
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空 白试验对粗蛋白检测的影响

在粗蛋白检侧中
,

空 白实验对误差的消除也起粉至关重要的作用
,

根据公式

二

一 ,

其中
,

表示空 白试验时
,

滴定空白溶液所需的 标准液消耗体积

空白试验时的 标准液滴定数值直接影响到粗蛋白的含量
,

所以
,

为了减少误差
,

空 白试验应力求精

确
,

最好在燕馏待测样品前进行
。

蒸馏对粗蛋 白检测的影响

凯氏定氮法蒸馏过程中
,

要求整套装置呈密闭状态
,

所以在蒸馏前应检查定氮仪各连接处是否玻璃管与

玻璃管对接吻合
,

外套橡皮管大小是否合适
,

以免产生轻徽泄漏而不易察觉
,

从而影响检测结果
。

在使用凯氏定氮仪蒸馏的过程中
,

开关的掌握也很重要
。

凯氏蒸馏装置中有三个开关 一个在蒸汽发生

器与贮液瓶及反应管之间 开关 一个是储液瓶下端的一个开关 开关 一个在反应管上端加样品的漏斗

与反应管之间 开关
。

在加样时
,

打开 开关的同时
,

既要关上 开关
,

便蒸汽无法通到反应室
,

也要打开

开关
。

如果不关闭 开关
,

蒸汽通到反应室会使反应液在加人反应室的同时
,

温度就上升
,

反应液中产生的



就会在加样过程中从 开关滋出
,

导致结果严重偏低
,

而 开关如果在加样时关闭
,

就会使样品一加人反

应室
,

就倒吸到贮液瓶中
,

使蒸馏无法进行
。

在样品加完后
,

要及时关闭 开关和 开关
,

同时打开 开关
,

才

能使蒸馏顺利进行
。

在蒸馏过程中还应注意
,

在每次定容后的试样分解液吸取一定量进行蒸 馏前
,

一定要将冷却后定容好

的分解液充分摇匀
,

要使分解液中的沉淀 催化剂 被摇至均匀悬浮在分解液中为止
。

如果未摇匀或摇得不均

匀
,

同一个样品的两个平行样
,

测出的结果偏差非常大
,

如下表

标准液滴定 耐 数数 值值 相对误差

未未摇匀匀

摇摇 匀匀
, ,

耐耐

二

滴定对粗蛋白检测的影响

由于普通酸式滴定管管 口较大
,

一滴的量多
,

为 祖
,

在滴定 迢伍 吸收液由蓝绿到灰红的终点过程

中
,

极易滴定过量
,

过量后
,

继续滴加 标准液
,

吸收液的颜色变化并不明显
,

我们用同样两瓶

吸收液作对 比
,

其中一瓶滴定过量
,

结果发现
,

其终点颜色和滴定精确的终点颜色差别不大
,

由此说明
,

在滴定

过程中若用普通酸式滴定管滴定
,

很容易造成滴定过量
。

同样一组平行样
,

其滴定所用的 标准液量偏差较

大
。

如下表

滴滴定管管 所用 标准液量量 值 相对误差

普普通酸式滴定管管 二

,

微微量滴定管 祖

此外
,

在滴定中
,

因为不同操作者对滴定终点颜色变化的判断会有差别
,

滴定过程中颜色变化的不同会引

起滴定结果的半滴至一滴之差
,

而半滴之差就会引起测定结果达 以上的偏差
。
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