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芹菜粉中总膳食纤维标准物质的研制 

张雪松, 高慧宇, 王国栋, 王  竹* 
(中国疾病预防控制中心营养与健康所, 北京  100050) 

摘  要: 目的  使用芹菜粉研制天然食品中总膳食纤维标准物质。方法  经冷冻干燥、混匀、分装制备了芹

菜粉中总膳食纤维标准物质。采 F-检验评价标准物质的均匀性, 采用 T 检验(t-test)评价标准物质的长期和短

期稳定性, 6 家实验室统一采用酶重量对芹菜粉中总膳食纤维进行定值, 并对定值结果进行了不确定度评估。

结果  芹菜粉标准物质均匀性、稳定性均符合标准物质定值技术要求。芹菜粉中总膳食纤维标准物质定值结

果为(29.9±2.3) g/100 g, k=2。结论  该标准物质可用于天然食品中总膳食纤维的日常检测的质量控制。 
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Preparation for reference material of total dietary fiber in celery powder 

ZHANG Xue-Song, GAO Hui-Yu, WANG Guo-Dong, WANG Zhu* 
(China Nation Institute for Nutrition and Health, Chinese Center for Disease Control and Prevention, 

 Beijing 100050, China) 

ABSTRACT: Objective  To prepare the reference material of total dietary fiber in celery powder. Methods  The 

reference material of total dietary fiber in celery powder was prepared by freeze-drying, mixing and repacking. F-test 

was used to evaluate the uniformity of the reference material, and t-test was used to evaluate the long-term and 

short-term stability of the reference material. The enzymatic gravimetric method was used to determine standard 

value of the total dietary fiber in 6 laboratories, and the uncertainty of the results was evaluated. Results  The 

uniformity and stability of celery powder met the technical requirements of reference material. The value of total 

dietary fiber in celery powder was (29.9±2.3) g/100 g, k=2. Conclusion  The reference material can be used for the 

quality control of daily detection of total dietary fiber in natural food. 
KEY WORDS: total dietary fiber; reference material; celery powder; enzymatic gravimetric method 
 
 

1  引  言 

近年来, 膳食纤维作为具有重要生理作用的营养物

质为公众所熟知, 膳食纤维是指在植物中天然存在的、提

取或合成的碳水化合物的聚合物, 其聚合度≥3, 不能被

人体小肠消化吸收, 对人体有健康意义[1]。膳食纤维具有

刺激胃肠蠕动、有利于粪便的排出、控制体重和减肥、降

低血糖和胆固醇、预防 2 型糖尿病、降低心血管疾病风

险、作为益生元促进肠道菌群的发育等众多促进健康的

作用[2‒6]。我国居民膳食纤维的适宜摄入量为 25~30 g/d[7], 
主要来源于蔬菜、谷物、水果等天然食品, 其中有 36.3%
的不溶性膳食纤维来源于蔬菜[8,9]。 

随着膳食纤维定义的不断演化, 其检测方法也在不

断发展[10], 目前有中性洗涤剂法、酶重量法、酶重量-液相
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色谱法等[11], 且不同方法之间由于测定原理的不同, 存在

较大的差异, 2014 年我国修订并实施了 GB 5009.88-2014
《食品安全国家标准 食品中膳食纤维的测定》[12], 确定采

用酶重量法测定天然食品中的总膳食纤维。而目前我国食

物成分表中膳食纤维数据多采用中性洗涤剂法, 因此在我

国食物成分监测项目中, 需要采用酶重量法更新我国食品

中总膳食纤维含量数据。由于酶重量法试样经酶解、沉淀、

抽滤等步骤, 还需测定灰分和蛋白质含量后计算得到总膳

食纤维含量, 实验流程长且操作复杂, 可能会导致实验结

果出现偏差, 而且在食物成分监测工作中, 需要全国多个

实验室协同完成天然食品的采集和膳食纤维含量的测定, 
为保证不同实验室检测结果的一致性, 需要基质相同的标

准物质进行质量控制, 但目前我国还没有关于天然食品中

总膳食纤维的标准物质。为了满足食物成分监测的需要, 
本研究选择了总膳食纤维含量丰富的芹菜, 按照国家质量

技术监督局对标准物质制备的相关要求[13,14], 进行芹菜粉

中总膳食纤维标准物质的研制。该标准物质可以在我国食

物成分监测以及其他相关膳食纤维检测项目中, 用于实验

室的能力验证和测定结果的质量控制, 从而逐步完善我国

食物中膳食纤维含量的数据, 为膳食纤维摄入量、功能评

价等科学研究提供准确的基础数据。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

FOSS Fibertec system 膳食纤维测定仪(包括 1023 
Filtration Module 真空抽滤装置和 1024 Shaking water 
bath 恒温振荡水浴箱)、Kjetec2300 全自动凯氏定氮仪(丹
麦福斯公司)。 

总膳食纤维标准物质(强化早餐谷物 SRM 3233, 美国

国家标准与技术研究院) 。 
95%乙醇、丙酮、石油醚(沸程 30~60 ℃)、氢氧化钠、

重铬酸钾、三羟甲基氨基甲烷(Tris)、2-(N-吗啉代)乙烷磺

酸[2-(N-morpholino)ethanesulfonic acid, MES]、冰乙酸、盐

酸等(分析纯, 中国国药试剂有限公司); 热稳定 α-淀粉酶

溶液、蛋白酶液、淀粉葡萄糖苷酶液、酸洗硅藻土(德国默

克公司); 实验用水为 GB/T 6682-2008 中规定的二级水。 

2.2  实验方法 

2.2.1  总膳食纤维的测定方法 
采用 GB 5009.88-2014《食品安全国家标准 食品中膳食

纤维的测定》[12]酶重量法测定标准物质中总膳食纤维的含量。 
准确称取双份试样(m)约 0.5 g(确至 0.1 mg), 双份试样

质量差≤0.002 g, 将试样转置于 400 mL 高脚烧杯中, 加入 
40 mL 0.05 mol/L pH=8.3 的 MES-TRIS 缓冲液, 搅拌混合均

匀。向每个烧杯中分别加入 50 μL 热稳定 α-淀粉酶液缓慢搅

拌加盖铝箔, 置于 95~100 ℃恒温振荡水浴箱中酶解 35 min, 

冷却至60 ℃, 用刮勺轻轻将附着于烧杯内壁的环状物以及烧

杯底部的胶状物刮下, 用 10 mL 水冲洗烧杯壁和刮勺。将试

样液置于 60 ℃±1 ℃水浴中, 向每个烧杯加入 100 μL 蛋白酶

溶液, 盖上铝箔, 振摇反应 30 min。边搅拌边加入 5 mL      
3 mol/L 乙酸溶液, 控制试样温度保持在 60 ℃±1 ℃。用     
1 mol/L 氢氧化钠溶液和 1 mol/L 盐酸溶液调节试样液 pH 至

4.5±0.2。边搅拌边加入 100 μL 淀粉葡萄糖苷酶液, 盖上铝箔, 
继续于 60 ℃±1 ℃水浴中持续振摇, 反应 30 min。 

向 每 份 试 样 酶 解 液 中 , 加 入 225 mL 预 热 至

60 ℃±1 ℃的 95%乙醇, 盖上铝箔, 于室温条件下沉淀 1 h。 
取已加入硅藻土并干燥称量的坩埚, 用 15 mL 78%乙

醇润湿硅藻土并展平, 接上真空抽滤装置, 抽去乙醇使坩埚

中硅藻土平铺于滤板上。将试样乙醇沉淀液转移入坩埚中抽

滤, 用刮勺和 78%乙醇将高脚烧杯中所有残渣转至坩埚中。 
分别用 15 mL 78%乙醇洗涤残渣 2 次, 15 mL 95%乙醇

洗涤残渣 2 次, 15 mL 丙酮洗涤残渣 2 次, 抽滤去除洗涤液

后, 将坩埚连同残渣在 105 ℃烘干过夜。将坩埚置干燥器中

冷却 1 h, 称量(mGR, 包括处理后坩埚质量及残渣质量), 精
确至 0.1 mg。减去处理后坩埚质量计算试样残渣质量(mR)。 

取 2 份试样残渣中的 1 份按照 GB 5009.5-2016《食品

安全国家标准 食品中蛋白质的测定》[15], 测定蛋白质质量

(mp), 采用全自动凯氏定氮仪测定。取另一份按照 GB 
5009.4-2016《食品安全国家标准 食品中灰分的测定》[16], 
测定灰分质量(mA)。 

同时制备 2 个空白样液与试样液进行同步操作, 用于

校正试剂对测定的影响。试剂空白质量为 mB。总膳食纤维

的含量(g/100 g)= R p A B 100
m m m m

m
  

 。 

式中: Rm 为双份试样残渣质量均值, g; mP 为试样残渣中

蛋白质质量, g; mA 为试样残渣中灰分质量, g; mB 为试剂空

白质量, g; m 为双份试样取样质量均值, g。 
2.2.2  标准物质的制备 

于 6 月份采集成熟的新鲜芹菜, 约 1 吨, 清洗去除泥

土等杂质 ; 清洗干净的芹菜 , 采用大型混合仪粉碎 , 在
‒40 ℃条件下冻干 72 h; 在相对湿度小于 35%的干燥的境

下, 收集冻干后的芹菜于大型粉碎混合仪中统一粉碎混合, 
混合后的芹菜粉过 80 目筛。膳食纤维采用无色西林瓶包装, 
每瓶装 5 g; 采用胶塞和铝塑组合盖封口; 采用条码打印机

打印标签批号, 采用手动贴标签。总共 500 个包装, 于干

燥阴凉的条件保存。 
2.2.3  检测方法的验证 

采用美国国家标准与技术研究院有证标准物质: 强
化早餐谷物 SRM3233 对检测方法进行验证。采用 2.2.1 中

描述的酶重量进行测定, 与标准值进行比较。 
2.2.4  均匀性和稳定性实验 

均匀性实验: 标准物质分装量为 500 瓶, 取样瓶数不
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少于 15 瓶, 故采用随机取样方式, 制作随机抽样表抽取 15
瓶子样, 用于标准物质均匀性检验。每个子样取 2 份用于

膳食纤维的测定。 
稳定性实验: (1)长期稳定性: 在室温、干燥、避光的

保存条件下, 对生产的芹菜粉中总膳食纤维标准物质的稳

定性测试进行了连续 12 个月的测定, 在样品分装后当天、

0.5、1、2、4、6、12 个月, 每次随机的样品进行检测。在

12 个月内对芹菜粉中的膳食纤维进行了 7 次稳定性监测, 
每次监测时进行 3 次独立测定; (2)短期稳定性: 考察高温

的运输环境中对总膳食纤维含量测定结果的影响。随机抽

取芹菜粉标准物质 12 个, 置于 50 ℃恒温箱中, 分别在第

0、8、24、72、144 h 抽取样品进行含量测定, 每时间点抽

取 3 个独立包装样品。 
2.2.5  标准物质的定值 

采用单一测定方法, 6 家实验室联合定值。 

3  结果与分析 

3.1  检测方法的验证 
采用酶重量法平行测定 NIST SRM3233 标准物质 6 次, 

结果为 9.11、9.03、9.15、9.14、8.97、9.22 g/100 g, 平均

值为(9.10±0.99) g/100 g, 符合 SRM3222 的标准值(9.0±1.2) 
g/100g。本研究采用的酶重量法的检测结果准确、可靠。 

3.2  均匀性检测分析 

随机抽取 15 个单元进行测定, 并采用单因素方差分

析法, 为进行样品均匀性评估, 芹菜粉中膳食纤维标准物

质均匀性的测定和分析结果见表 1 和表 2。 

 
表 1  芹菜粉中膳食纤维标准物质均匀性检测结果(g/100 g) 

Table 1  Uniformity test results of the reference material of total 
dietary fiber in celery powder (g/100 g) 

序号 膳食纤维含量 平均值 总均值 

1 29.26, 30.38 29.82 

30.56 

2 30.23, 30.86 30.55 

3 29.76, 31.03 30.40 

4 30.47, 31.37 30.92 

5 29.94, 31.57 30.76 

6 30.05, 30.44 30.25 

7 30.26, 30.64 30.45 

8 31.61, 31.64 31.63 

9 30.96, 30.59 30.78 

10 31.23, 30.17 30.70 

11 31.15, 29.97 30.56 

12 29.46, 30.55 30.01 

13 30.77, 31.02 30.90 

14 29.87, 30.69 30.28 

15 31.02, 39.78 30.40 

表 2  方差分析结果 
Table 2  results of analysis variance 

项目 方差和 自由度 均方 F 值 

组间 7.77208 14 0.555149 
0.94759 

组内 17.5756 30 0.585853 

 
 

3.3  稳定性检测分析 
3.3.1  长期稳定性 

长期稳定性是指在规定的保管、储存和使用条件下, 
在规定的时间间隔内, 使其描述的特性值保持在规定范围

内的能力。采用 2.2.4 的方法进行长期稳定性实验, 结果见

表 3。 
 

表 3  芹菜粉中膳食纤维标准物质长期稳定性检测结果(g/100 g) 
Table 3  Long term stability test results of the reference material 

of total dietary fiber in celery powder (g/100 g) 

日期 膳食纤维含量 平均值 

2018/7/3 32.15 31.26 30.14 31.18 

2018/7/17 30.14 30.79 29.82 30.25 

2018/8/16 30.45 31.76 30.64 30.95 

2016/9/3 30.15 29.56 30.14 29.95 

2018/11/5 29.19 30.12 30.79 30.03 

2019/1/7 32.10 31.05 30.63 31.26 

2019/7/8 30.60 29.70 29.60 29.97 

 
将表 3 中的数据, 以 X 代表时间, 以 Y 代表标准物质

的特性量值(膳食纤维标准物质的含量值), 拟合成一条直

线, 直线斜率 β1=-0.0589, 截距为 s(β1)0=30.701, 直线上每

个点的标准偏差 S2=0.496, 斜率的标准偏差 s(β1)=0.0682, 
自由度为 n-2＝5 和 P＝0.95(95%置信区间)的 t 因子等于

t0.05,n-2=2.571, 由于 |β1|=0.0589＜ t0.05,n-2×s(β1)=0.175, 故斜

率是不显著的, 因此说明芹菜粉中总膳食纤维标准物质在

该包装储存条件下, 12 个月内是稳定的。 
3.3.2  短期稳定性 

按 2.2.4 方法进行短期稳定性实验, 试验结果见表 4。
采用(t 检验)评价标准物质的稳定性, 查 t 分布双侧分位数

表 知 : t0.05,4=2.776, 高 温 t0.05,4(0,8)=0.4321 、 高 温

t0.05,4(0,24)=0.8606 、 高 温 t0.05,4(0,72)=0.5003 、 高 温

t0.05,4(0,144)=0.1853, 实验结果表明, 在高温条件下膳食纤

维标准物质样品的含量未发生变化, 标准物质样品短期稳

定性良好。 



第 18 期 张雪松, 等: 芹菜粉中总膳食纤维标准物质的研制 6389 
 
 
 
 
 

 

表 4  芹菜粉中总膳食纤维标准物质短期稳定性检测结果(g/100 g) 
Table 4  Short term stability test results of the reference material 

of total dietary fiber in celery powder (g/100 g) 

时间/h 膳食纤维含量 平均值

0 31.24 30.20 30.78 30.74 

8 30.02 29.34 31.22 30.19 

24 31.54 30.01 30.36 30.64 

72 29.78 30.56 30.89 30.41 

144 29.17 30.02 29.44 29.54 

 
3.3.3  标准物质的定值 

采用一种测定方法多家实验室协作的定值方法对所

研制的芹菜粉标准物质特性量值进行测定。采用 2.2.1 描

述酶重量法进行总膳食纤维含量的测定。芹菜粉中总膳食

纤维标准物质 6 家实验室定值结果见表 5。 
6 家实验室合作定值时需对测量数据进行处理, 采用

狄克逊及格布拉斯法从统计上剔除异常值, 狄克逊法临界

值 Q(0.05,6)=0.628, 6组数据检验结果 Q值为 0.00~0.31, 结果

表明所有的数据都符合要求, 没有异常值。采用 K-S 检验

进行正态分布验证, K-S 检验当 P＞0.05 是为正态分布, 6
组数据检验结果 P=0.988, 测定数据属于正态分布采用科

克伦法等精度检验准则, 检验各组数据时间是否等精度。6
组数据最大方差为 0.722, 6 组数据方差和为 2.395, 计算

C=0.303, 临界值 C(0.05,6,6)=0.4184, 结果表明各组数据为等

精度。因此本标准物质中总膳食纤维含量, 6 家实验室测定

结果的总平均值为 29.9 g/100 g。 
 

表 5  芹菜粉中总膳食纤维标准物质定值结果(g/100 g) 
Table 5  Calibration results of reference materials of total dietary fiber in celery powder (g/100 g) 

实验室 膳食纤维含量 平均值 总平均值 

No.1 31.4 31.6 30.4 30.6 31.6 30.6 31.0 

29.9 

No.2 29.4 29.2 29.7 30.5 29.4 30.1 29.7 

No.3 29.0 30.1 29.8 28.7 28.9 28.6 29.2 

No.4 30.6 29.5 31.1 29.7 29.9 30.7 30.3 

No.5 28.6 29.5 29.7 29.5 30.2 28.9 28.6 

No.6 30.1 30.6 29.9 30.9 29.1 28.7 30.1 

 
3.4  不确定度评定 

标准物质的不确定度来源主要由 3 个部分组成: 第 1
部分是由定值引入的不确定度 u(f), 第 2 部分是标准物质

的均匀性引入的不确定度 ubb, 第 3 部分为标准物质在有效

期内的变动性即标准物质的长期稳定性所引起的不确定度

ults 和短期稳定性引入的不确定度 usts。 
3.4.1  定值引入的不确定度 u(f) 

本研究研制的芹菜粉标准物质采用酶重量法定值 , 
经科克伦检验, 不同方法获得的定值数据为等精度, 方法

之间无显著性差异, 因此定值引入的不确定度由检测方法

的不确定度获得。根据总膳食纤维的测定方法和数学模型

分析可知, 该方法的不确定度分量的主要来源: 1)称量引

入的不确定度, 包括试样质量的称量 urel(m) =0.05773%, 
残渣质量的称量 urel(mR) =0.2017%; 2)灰分测定引入的不确

定度, urel (mA) =1.559%; 3)蛋白质测定引入的不确定度, 
urel(mp)=1.508%; 4) 重 复 测 定 引 入 的 不 确 定 度 , 
urel(s)=0.8277%。 

合成得芹菜粉中总膳食纤维标准物质定值引入的相

对标准不确定度:  

urel(f)= 2 2 2 2 2
rel rel R rel A rel P rel( ) ( ) ( ) ( ) ( )u m u m u m u m u s    =2.32%。 

3.4.2  均匀性引入的不确定度 ubb 
用方差分析法计算分析均一性检测数据, 但均匀性

评估数据的测量方法重复性较差, 导致 2 2
1 2s s 时, 则均匀

性引入的不确定度:  

2
2

2
2

4bb bb
2

s

su s
n v

   =0.06726 g/100 g。 

相对标准不确定度:  

urelbb=0.22%。 

3.4.3  稳定性引入的不确定度 us 
对芹菜粉中总膳食纤维标准物质进行 5 次短期稳定

(144 h)和 7 次长期稳定性(12 个月)考察, 采用方差法求算

短期稳定性和长期稳定性的不确定度值。 
长期稳定性引入的不确定度:  

u(lts)=s(β1)X=0.0682×12=0.8185 g/100 g 
相对标准不确定度:  

urel(lts)=2.68% 
短期稳定性引入的不确定度:  

u(sts)=s(β1)X=0.002806×144=0.3876 g/100 g 
相对标准不确定度:  

urel(sts)=1.28%。 

将上述不确定度分量进行合成, 则芹菜粉中总膳食
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纤维标准物质定值结果的合成相对标准不确定度为:  

2 2 2 2
rel rel rel rel rel( ) ( ) ( ) ( ) ( )u RM u f u bb u lts u lts    。 

 2 2 2 2= 0.02326 +0.002201 +0.02696 +0.01281 。  
=3.790%。  

采用置信概率 P=95%, 包含因子 k=2。则扩展相对标

准不确定度为:  

rel rel( ) ( ) 0.03790 2 7.58%U RM u RM k     。 

扩展不确定度为:  

rel( ) ( ) 0.0758 29.9 2.3U RM U RM x      g/100 g。 

芹 菜 粉 标 准 物 质 中 总 膳 食 纤 维 的 定 值 结 果 为

(29.9±2.3) g/100 g, k=2。 

4  结  论 

本研究完成芹菜粉中总膳食纤维标准物质的研制。将

新鲜芹菜冻干粉碎后制备出总膳食纤维标准物质, 采用酶

重量对标准物质中总膳食纤维的含量进行测定, 通过美国

国家标准与技术研究院标准物质 SRM3233 验证了检测方

法的准确性。该标准物质的均匀性、短期稳定性、长期稳

定性均满足标准物质要求。该标准物质的研制与应用, 将
为我国食物成分监测工作中膳食纤维含量的测定以及营

养调查中膳食纤维摄入量的评估工作提供质量控制和技

术支撑。 
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