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离子色谱电化学检测器测定金针菇中亚硫酸盐
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采用异丙醇作为亚硫酸根离子色谱电化学检测法稳定剂!获得了较好的稳定性和线性相关

性!建立了离子色谱电化学检测器测定金针菇中亚硫酸盐的方法"样品采用简单的前处理!配合英蓝渗

析样品前处理系统!方法最低检出限为
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"简化了前处理步骤并有助于金针菇样品前处理的自

动化和获得较好的重复性!方法为亚硫酸盐的检测方法起到了很好的补充"
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引言

食品中采用离子色谱电导检测法测定亚硫酸盐

已经成为行业标准方法&
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!但是由于食品基体复杂!

各种常见阴离子及有机酸干扰分析测定"因此!有

人采用阴离子交换柱分离电化学法测定!同时加入

甲醛作为亚硫酸根的稳定剂&
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"研究中采用壁射式

电化学检测器!
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电极作为工作电极直流模式!考

察了两种稳定剂对于亚硫酸根分析的影响"方法是

离子色谱电导检测法的补充!在样品基体复杂的情

况下!可以特征性的测定各种食品中亚硫酸根含量"
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仪器与试剂
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英蓝渗析系统自动进样器"

亚硫酸钠标准储备溶液(
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)%准确称

取
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亚硫酸钠溶解于
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容量瓶!分别

加入稳定剂
"

(异丙醇)*
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(甲醛
D

氢氧化钠)!定容!

摇匀!使得异丙醇(稳定剂
"

)浓度为
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标准工作溶液由标准储备溶液稀释后得到!浓

度分别为
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色谱条件

色谱柱采用
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)阴离子交换柱作为分离柱!
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作为保护柱"流速为
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!色谱柱温为
=BW

!定量环体积为
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"电化

学检测器采用直流模式!工作电位为
#>"B#9

!银电

极作为工作电极*金属钯辅助电极*
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参比"

电流信号量程采用自动测量模式"
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样品制备

取金针菇
B##

3

!去根茎等将可食部分切碎后!

捣碎并加工制成浆状!混匀后!均分为两份试样!分

装入洁净烧杯!密封并待测"取
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样品分别装

入离心管!加入稳定剂
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溶液
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!离心后放置

于自动进样器转盘上等待进样"
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结果与讨论
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异丙醇和甲醛稳定剂的选择

为防止亚硫酸根氧化!标准溶液和样品均需要

使用稳定剂配置"不同的稳定剂对于样品分析影响

不明显!按照
=

倍信噪比计算最小检出限!使用甲

醛#氢氧化钠混合液稳定剂为
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!异丙醇稳

定剂得到的最小检出限为
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"配置
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亚硫酸根标液与
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异丙醇稳定剂
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重复进样
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次!得到相对标准偏差
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优于甲醛#氢氧化

钠稳定剂"因此!实验选用
"Q

异丙醇作为样品及

标准溶液配制的稳定剂"
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工作曲线线性相关性

在
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色谱条件下!使用稳定剂溶液!配置浓度

在
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的标准溶液!得到工作曲线线

性相关系数大于
#>$$$

!峰面积与浓度的线性方程

为
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!其中
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表示峰面积!
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样品浓度"
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样品分析

样品采用
!>=

前处理!经过英蓝渗析系统!样品

中大分子有机物被去除"同时!电化学检测器对亚

硫酸根在
#>"B#9

电位处有较好响应!常规阴离子

及有机酸在该分析条件下对亚硫酸根没有干扰!样

品谱图如图
"

所示"
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结论

使用英蓝样品渗析样品处理系统简化了金针菇

样品前处理!并讨论了不同稳定剂对亚硫酸根的方

法检出限的影响"使用直流电化学检测模式!亚硫

酸根可以获得较快的检出而不受到样品基体中其他

阴离子的干扰"
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金针菇样品处理后谱图

参考文献

&

"

'国家标准委员会
>;Y

#

E!$"G

,

!#""

中华人民共和国出

入境检验检疫行业标准&

;

'

>

北京%中国标准出版社出

版!

!#""

%

"HR>

&

!

'尹丽倩!袁东星!郭娟!等
>

离子色谱法测定烟气脱硫海

水中的亚硫酸根离子&

+

'

>

色谱!

!##$

!

!C

(

A

)%

G!BHG!$>

GB

中国无机分析化学
!!!!!!!!!!!!!!!!

!#"!

年


