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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。 

本文件由吉林省检验检测技术协会提出并归口。 

本文件起草单位：吉林省产品质量监督检验院。 

本文件主要起草人： 
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硫酸软骨素结构鉴别及含量测定  

1 范围 

本文件规定了用红外光谱鉴别硫酸软骨素结构及液相色谱法测定硫酸软骨素含量测定的方法。 

本文件适用于从牛、猪和鱼等动物软骨组织中提取的硫酸软骨素的鉴别及含量测定方法。 

2 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，

仅对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 

GB/T 21186 傅立叶变换红外光谱仪 

3 原理 

利用硫酸软骨素分子中羟基、酰胺基、氨基、羧基及磺酸基等化学键的泛频振动或转动对近红外光

的吸收特性鉴定硫酸软骨素，经鉴定的硫酸软骨素用乙腈分散均匀，以水溶解，经液相色谱分离后，在

波长192 nm测定，外标法定量。 

4 试剂和材料 

4.1 水：GB/T 6682规定的一级水。 

4.2 溴化钾：优级纯。 

4.3 乙腈：色谱级。 

4.4 戊烷磺酸钠：纯度≥99.5%。 

4.5 硫酸软骨素标准品（CAS号：9007-28-7）：纯度≥98 %,结构式参见附录 A。 
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4.6 硫酸软骨素标准储备溶液：称取 25.0 mg经 105℃干燥 4 h的硫酸软骨素标准品于烧杯中,加入 5.00 

mL乙腈,振使其分散均匀，再加入水，用超声波使其溶解,转移至 50 mL容量瓶中，用水定容至刻度,硫

酸软骨素浓度约为 0.50 mg/mL,避光 2℃～8℃保存 1个月内使用。 

4.7 硫酸软骨素标准系列工作溶液：准确吸取硫酸软骨素标准储备溶液 0.10 mL、0.20 mL、0.40 mL、

1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL 和 10.0 mL,用水定容至 10.0 mL,配制成质量浓度分别为 5.00mg/mL、10.0 

mg/mL、20.0 mg/mL.50.0 mg/mL、100 mg/mL和 200 mg/mL的标准系列工作溶液。临用现配。 

4.8 戊烷磺酸钠溶液:称取 1.74 g戊烷磺酸钠溶液用 1000 mL水溶解,该溶液的浓度为 10 mmol/L。 

5 仪器和设备 

5.1 高速台式离心机。 

5.2 分析天平：感量为 0.001g和 0.0001g。 

5.3 天平：感量 0.1mg。 

5.4 傅立叶红外光谱仪：符合 GB/T 21186的要求。 

5.5  超声波发生器。 

5.6  高效液相色谱仪：配有紫外检测器或二极管阵列检测器。 

5.7  有机微孔滤膜：0.22μm。  

6 硫酸软骨素的鉴别 

6.1 样品前处理 

将固体样品在105 ℃下干燥4 h，分别将试样和溴化钾研磨到粒度小于2 μm，称取2.0 mg试样与200 

mg溴化钾粉末混合均匀，置于模具中,在油压机上压成透明薄片，待测定。 

6.2 红外光谱条件 

红外光谱扫描范围：4000cm
-1
～400cm

-1
；分辨率：4.0cm

-1
；扫描速度扫描次数：15次。试样采集时

扣除空气本底背景。
 

6.3 结果鉴定 
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将硫酸软骨素标准品作为阳性对照，当试样红外谱图中，同时存在羟基(-OH)、酰氨基(-C=ON-)、

氨基(-NH2)、羧基(-COOH)及磺酸基(-SO3H)特征振动峰时，判定具有硫酸软骨素的基本特征。当有其中

一种特征峰未出现，则判定为非硫酸软骨素，不进行含量测定。
 

硫酸软骨素的红外光谱图官能团特征吸收峰范围见附录 A。 

7 硫酸软骨素含量的测定 

7.1 试样溶液的制备 

称取干燥后的粉末状样品50.0 mg样品于50 mL烧杯中，加人10.0 mL乙腈，使其分散均匀，再加入

水，超声波振荡提取10 min，转移至50 mL容量瓶中，用水定容至刻度，摇匀。试样溶液经0.22μm有机

滤膜过滤，待液相色谱测定。 

7.2 色谱条件 

流动相：乙腈+戊烷磺酸钠溶液(5+95）。 

色谱柱：T3色谱柱，粒径3.5μm，柱长150 mm，内径2.1 mm。   

流速：0.6 mL/min。 

检测波长：192 nm。 

进样体积：10μL。 

7.3 色谱测定 

7.3.1 标准曲线的制作 

将标准工作溶液分别注入液相色谱仪中，测定相应的峰面积，以标准工作溶液的质量浓度为横坐标，

以峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。 

7.3.2 试样溶液测定 

分别将标准溶液（4.7）、试样溶液（7.1）注入液相色谱仪中，得到峰面积,根据标准曲线得到待

测液中硫酸软骨素的质量浓度。试样标准溶液色谱图参见附录B。 

7.4 分析结果的表述 

硫酸软骨素的含量按式(1)计算： 
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式中: 

W-试样中硫酸软骨素的百分含量,单位为（%）； 

C-从标准曲线上查得试样测定液中的硫酸软骨素的浓度,单位为微克每毫升(μg/mL)； 

V-提取液体积,单位为毫升(mL)； 

m-试样的质量,单位为毫克(mg)； 

1000-单位换算系数。 

计算结果保留3位有效数字。 

7.5 精密度 

在重复性条件下,硫酸软骨素获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于算术平均值的 0.5%。 
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附录 A 

（资料性附录） 

硫酸软骨素结构式见图A.1，官能团红外光谱特征吸收峰以及谱图见表A.1和图A.2。 

 

图A.1 硫酸软骨素结构式 

 

表 A.1 硫酸软骨素红外光谱分析 

红外吸收波数/cm
-1
 振动方式 官能团 

3600-3200 -0H键伸缩振动 

羟基 

1260-1000 C-0伸缩振动 

3500-3100 N-H键伸缩振动 

酰胺基 

1700-1630  C=O伸缩振动 

3500-3300 N-H伸缩振动 

氨基 

900-650 N-H弯曲振动 

1740-1650 C=0伸缩振动 

羧基 3400-3250 -0H键伸缩振动 

950-900 O-H键弯曲振动 

1320-1380 S=O对称伸缩振动 

硫酸基 

1000-1200 S-O伸缩振动峰 
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图A.2 硫酸软骨素标准品官能团红外光谱特征吸收峰谱图 
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图B.1 50.0 mg/L硫酸软骨素标准溶液液相色谱图 
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 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。 

本文件由吉林省产品质量监督检验院提出。 

本文件由吉林省检验检测技术协会归口。 

本文件起草单位： 

本文件主要起草人： 

 


	前言
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	增重黑木耳鉴别检测规范
	前  言
	增重黑木耳检测鉴定规范
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	3.1增重黑木耳
	3.2 耳片断面
	4　 取样
	按照GB/T 6192 中5 取样。感官项目为完整黑木耳样品，理化项目为粉碎黑木耳样品。
	5　 检测项目、方法及质量标准要求
	5.1感官检测
	图1 黑木耳切片影响图                          图2 增重木耳切片影像图
	5.1.1 单片黑木耳重量
	5.1.2 耳片断面
	随机取10片黑木耳，用手从木耳中间掰开，观察耳片断面的状态。
	5.1.3 木耳浸泡24小时后木耳状态
	称取完整木耳10g于1000mL干净烧杯中，量取一级水800mL，浸泡24小时，期间不换水，观察24小时后木耳形态以及浸泡水的状态。
	5.1.4 显微镜影像
	随机抽取10片浸泡后的黑木耳进行切片，使用光学显微镜进行影像观察。

	5.2 理化检测
	6. 综合判定




	硫酸软骨素结构鉴定及含量测定
	前  言
	硫酸软骨素结构鉴别及含量测定
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 原理
	4　 试剂和材料
	4.1水：GB/T 6682规定的一级水。
	4.2 溴化钾：优级纯。
	4.3 乙腈：色谱级。
	4.4 戊烷磺酸钠：纯度≥99.5%。
	4.5 硫酸软骨素标准品（CAS号：9007-28-7）：纯度≥98 %,结构式参见附录A。
	4.6 硫酸软骨素标准储备溶液：称取25.0 mg经105℃干燥4 h的硫酸软骨素标准品于烧杯中,加入5.00 mL乙腈,振使其分散均匀，再加入水，用超声波使其溶解,转移至50 mL容量瓶中，用水定容至刻度,硫酸软骨素浓度约为0.50 mg/mL,避光2℃～8℃保存1个月内使用。

	4.7硫酸软骨素标准系列工作溶液：准确吸取硫酸软骨素标准储备溶液0.10 mL、0.20 mL、0.40 mL、1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL 和 10.0 mL,用水定容至10.0 mL,配制成质量浓度分别为5.00mg/mL、10.0 mg/mL、20.0 mg/mL.50.0 mg/mL、100 mg/mL和200 mg/mL的标准系列工作溶液。临用现配。
	4.8 戊烷磺酸钠溶液:称取 1.74 g戊烷磺酸钠溶液用1000 mL水溶解,该溶液的浓度为10 mmol/L。
	5　 仪器和设备
	5.1　 高速台式离心机。
	5.2　 分析天平：感量为0.001g和0.0001g。
	5.3　 天平：感量0.1mg。
	5.4　 傅立叶红外光谱仪：符合GB/T 21186的要求。

	6　 硫酸软骨素的鉴别
	6.1 样品前处理

	7　 硫酸软骨素含量的测定

	官能团
	振动方式
	红外吸收波数/cm-1
	-0H键伸缩振动
	3600-3200
	羟基
	C-0伸缩振动
	1260-1000
	N-H键伸缩振动
	3500-3100
	酰胺基
	C=O伸缩振动
	1700-1630 
	N-H伸缩振动
	3500-3300
	氨基
	N-H弯曲振动
	900-650
	C=0伸缩振动
	1740-1650
	羧基
	-0H键伸缩振动
	3400-3250
	O-H键弯曲振动
	950-900
	S=O对称伸缩振动
	1320-1380
	硫酸基
	S-O伸缩振动峰
	1000-1200


