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摘 砚
:

拟仃一个酸泡莱中亚峭 酸根 离子 的测 定方 法
卜

在 盐酸介

质 中
,

亚硝 酸根 离子与对氨基苯晴酸偶 氮化后
,

再 与 a 一

茶氛盐酸溶液偶联 生成 紫红 色的 偶 氮化合物
。

该方 法 简

便
,

快速
,

灵敏度 高
,

选择性好
,

干扰 少
,

方法检 出 限 为 lx
1()n

19 / L
,

测 定 范围为 。闭 4二岁L
。

实验结果表明
,

该方法

用 于 测 定各种酸菜中亚硝酸根 离子
,

其结 果令人满 意

关性词
:
亚峭酸根

,

格里斯试 剂

剂时
,

格里斯试 剂几乎是对亚硝酸根特征显色
,

且显 l
色时间短

,

稳定时间长
,

酸度范围 宽
,

因而它被广泛

应用 于食品 中 的亚硝酸离子的测定
,

其作用机理为
:

SO
3
H

分析的.中图分类 号
:

15 2 0 7 3 文献标识码
:

A

文 章 编 号
:

l(X) 2 一0 3 0 6 (20() 3 )10 一0 14 9 一03 So
o
H

一

泛少
- N H / H , 0

2

一
50 3卜

义少
N

Z·, H
Z
。

~
砂

义~ 一 ~ 骨
,

大一户
一 N汁

叹尸切一
认什长一六

书
二

N州让夕

酸泡菜是一种有地方特色的 小吃
,

但 由于在腌

制过程中
,

植物 中的硝酸盐经微生物还原生成亚硝

酸根离子
。

因此
,

在酸泡菜走 向 市场时
,

亚硝酸根是

一个重要控制指标
。

建立起一个快速
、

准确
、

简便的

测定方法对生产企业是很有必要的
。

目前
,

亚硝酸的

测定方法很多
,

主要有分光光度法
、

荧光法
、

催化光

度法
、

离子色谱法
、

极谱法等
。

荧光光度法需用有机

试剂萃取
,

且操作较麻烦
,

易造成污染 ; 催化光度法

虽然灵敏度高
,

但在对测定有色水样时有一定困难
,

且选择性不好
,

干扰较严重 ; 离子色谱法
、

极谱法需

较贵重的大型仪器
,

条件较苛刻
,

不适合 乡镇个体企

业应用 ; 而分光光度法在采用格里斯试剂作为显色
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方 向
:

食 品资源的开发利用
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1 材料与方法

1
,

1 材料与仪器

酸 泡菜 (袋装
、

散 装 ) 市售 ; 硫 酸锌 溶液

(0
.

4 2 m o l/ L )
、

氢 氧 化钠 溶 液 (0
.

s m o l/ L )
、

硝 酸溶 液

(O
.

s m L )
、

乙 酸 钠溶 液 (0
.

2 5 m ol / L )
、

对氨 基 苯 磺

酸溶 液
、

。 一 蔡胺 盐 酸 溶 液
、

亚 硝 酸钠 标 准 溶 液

(5 0 林 g / m L) 均 为分析纯 ; 所用水 均为去离子水
。

7 2 1 型分光光度计
,

P H S 一3 C 型 酸度计
,

马 福炉
,

分析天平
。

1
.

2 实验方法

吸取每毫升含 5o 林g 的亚硝酸钠标准溶液 1
.

o m L

于 S Om L 容量瓶中
,

加 1
.

Om L 格里斯试剂 (川 的对氨

基苯磺酸溶液和 。一蔡胺盐酸溶液 )
,

并用乙酸钠调
p H 为 2. 0 一 2. 5

,

用蒸馏水稀至刻度
,

摇匀 放置 IO m in
,

然后在 5 3 O n m 处用 Z c m 比色皿
,

以试剂空 白为对照
,

测其吸光值
。

具有推广使用价值
。
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2 结果与讨论

2
.

1 吸收光谱的选定

吸取 2. o m L 亚硝酸钠标准使用液 (吸取 IO. o m L

亚硝酸钠标准液于 1 0 0 m L 容量瓶 中
,

用水稀释至刻

度线制成亚硝酸钠标准使用液 ) 于 S O. o m L 容量瓶

中
,

同 1
.

2 方法
,

1 0 m in 后在 4 0 0 一 6 5 0 n m 波长下
,

每隔
4 0 n m 测其吸光值

,

然后 以波长为横坐标
,

吸光值 为

纵坐标
,

得图 l
。

120
、

150
、

18o mi
n 后的吸光值

,

以时间为横坐标
,

吸光

值为纵坐标绘图
,

得图 3
:
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.
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)

图 3 吸光值与显色时 间的关系

从图 3 可 以得 出
,

反应时间在 巧m in 以后即为

一平台
,

因 而本文选定时间为 3 0 mi
n 。

2 4 显色剂用童的确定

吸取 2. Om L 亚硝酸钠标 准使用液于 5 0 m L 容量

瓶 中
,

分别加人对氨基苯磺酸溶液和 。一蔡胺盐溶液

混合 液 (1 : 1 ) 0 4
、

0 8
、

l
,

2
、

1 6
、

2 0
、

2 4
、

2
.

8
、

3 2
、

3
.

6
、

4. o m L
,

再加人 4 m L 乙酸钠溶液
,

稀至刻度
,

2 0 m in 后

在 53 0 n m 处测其吸光值
,

然后以显色剂用量为横坐

标
,

吸光值为纵坐标作 图得图 4
。

V恻来督
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4 10 4 5 0 49 0 5 30 5 70 6 10 6 5 0

波长 (
n m )

图 1 吸收光谱图

从图 中可 以得出
,

5 3 Om L 为其最大吸收峰
,

因而

选定 5 3 0 n m 为其吸收波长
。

2. 2 反应酸度的选定

由于实验过程中用乙 酸钠调节其酸度
,

因 而反

应酸度的选定即为加人乙酸钠量的确定
。

吸取 2. o m L

标 准使用液 ( 同 2
.

1) 于 5 0 m L 容量瓶 中
,

加人 l
.

Om L

格里斯试剂
,

摇匀
,

再分别加人 1
.

0
、

2. 0
、

3
.

0
、

4. 0
、

5
.

0
、

6
.

0
、

7
.

0
、

8
.

0
、

9
.

0
、

1 0 0 m L 乙 酸 钠溶 液
,

调 其 酸 度
。

10 rn i n 后用 Z e m 比色皿 在 5 3 0 n m 处测其吸光值
,

以

乙酸钠用量为横坐标
,

吸光值为纵坐标作图
,

得图 2 。

0 0
.

4 0
.

8 1
.

2 1
.

6 2 2
.

4 2
.

8 3
.

2 3
.

6 4

显色剂用量 ( m L)

图 4 吸光值与显色剂用量的关系

从图 4 可 以得出
,

从显色剂用量为 1
.

4 一 3. 6 m L 时

吸光值为一平 台
,

因而选定 2. o m L 显色剂用量
。

2. 5 标准曲线绘制

吸取 ZO. O m L 亚硝酸钠标准液于 I O0 m L 容量瓶

中
,

稀至刻度
,

再从 中分别吸取 0
、

1
.

0
、

2. 0
、

3. 0
、

4. 0
、

5
.

0
、

6
.

0 、

7
.

o m L 于 5 0 m L 容量瓶中
,

加 1
.

o m L 对氨基

苯磺酸溶液摇匀
,

IO m in 后加人 1
.

Om L 。一蔡胺盐酸

溶液
、

4. o m L 乙 酸钠溶液
,

摇匀
,

稀 至刻度
。

ZOm in 后

在 53 0 n m 波长测其吸光值
,

然后 以亚硝酸钠为纵坐

标
,

吸光值为横坐标绘制标准曲线 图
,

得图 5
。

分析板洲
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图 2 吸光值与 NaA C 溶液用量关系

从图 2 可以得出
,

在加入 1
.

0 一 7. o m L 乙酸钠溶液

时
,

其吸光值为一平台
。

经 PH S一 3 C 型酸度计测其 p H

范围 为 1
.

5 一 3. 0
,

因 而加人 调节 p H 的 乙酸钠 4. o m L

可控制其 p H 为 2. 0 一2. 5 ,

因此选定加人乙酸钠量为

4
.

o m L 。

2. 3 显色时间的测定

吸取 2. Om L 亚硝酸钠标准使用液于 5 0 m L 容量

瓶中
,

加人 1
.

O m L 对氨基苯磺酸溶液后立即加人 。一

蔡胺盐酸溶液 l
.

O m L
、

乙酸钠溶液 4. Om L ,

稀至刻度
,

然后分 别测 定 2
、

5
、

1 0
、

15
、2 0

、 2 5 、

3 0
、

3 5
、

4 0
、

6 0
、

9 0
、

0
.

1 0
.

2

吸光值 A

图 5 标准曲线图

0 3 0
.

4

28024020032016012050如
。�曰溉二�侧经尽窿深阁

在 10 一 2 8 0 林 g / L 浓度范围 内
,

N O Z一

含量与吸光值

成线形关系
,

其 回归方程为
: A = 0. o2 25 C 一0. 00 2

,

相关

系数为 0. 9 9 9 6
,

式中 C 的单位 林 g / L 。

2. 6 样品预处理

样 品 中亚硝酸根含量的测定结 果准确与 否与样

15 0 赚霸瘫藕瓣蒯
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品 中亚硝酸根的浸出量有关

。

实验中 用蒸馏水浸取

样品中的 亚硝酸根离子
,

在浸取过程中
,

存在着三个

因素的影响
:

浸取水体积
、

浸取次数和浸取时间
,

因而

设计一个三因素三水平正交表来安排较少量的试验
。

准确称量 1 0刀一 2住兔 经捣碎的酸菜
,

分别按正

交表上设计的方案浸取亚硝酸根离子
,

然后再移取

Z O. O m L 浸取液于 5 0 m L 容量瓶中
,

分别加人 3 一4 m L

N a O H 溶液 (0
.

s m o l/ L )
,

加人 1 0
.

0 m L 硫 酸锌溶液

(0
.

4 2 m o l/ L)
,

振荡
,

在 6 0℃水浴 中 加热 1 0 m in ,

取 出
,

冷却至室温
,

加水至刻度
,

摇匀
,

静置 3O mi
n 后过滤

。

移取过滤液 Z o. O m L 于 S Oo L 容量瓶中
,

用上述

选定条件测其吸光度
,

其亚硝酸根含量由下式可得
:

X = (5 0 x a
)/ [m x (2 0 / v

)x (2 0 / 5 0 )只 1 0 0 0 ]

其中
: x

为亚硝酸根含量 (m g / k g )
,

m 为称取的质

量 (g )
, v

为浸取水的体积 (m L)
, a

为 A 量在标准曲线

所对应的值 (林酬L )
。

由表 l 可以得出
,

B 为主要因素
,

取亚硝酸根含

量高 的水平 B 3 ; C 为居中 因素
,

取亚硝酸根含量最高

的水平 C 3

;A 为次要因素
,

取亚硝酸根含量最高的 水

平 A 、 ,

从而组成较优的浸取条件 A IB 3 C 3 。

3 样品的测定

3
.

, 散装酸菜的测定

准确称取 1以 0 一2 0. 0 9 捣碎的酸菜于 1 0 0 m L 烧杯

中
,

用上述所得最佳条件测其含量
,

其亚硝酸根含量

计算公式为
:

X = (5 0 x a
)/ [m x (2 0 / 7 5 )x (2 0 / 5 0 )x 1 0 0 0 ]

其中
: x 为亚硝酸根含量 (m g / k g )

,

m 为称取的重

量回
, a 为吸光值 A 所对应的值 (m g / L )

。

平行测定五次
,

其结果如表 2 所示
。

表 2 散装酸菜中亚硝酸根含量的测定结果

次数 1 2 3 4 5

亚硝酸根含量恤岁k目36
.

76 32
.

弘 33
.

8 8 3 4
,

36 35
.

83

平均值

34
,

6 7

分析检溯

3. 2 回收率实验

准确称取散装酸菜 10
.

0 一2 0. 0 9
,

用 Z o. o m L 蒸馏

水浸取
,

加人 3 一4 m L N a O H 溶液
、

1 0
.

o m L Z n S O ;

溶

液
,

水浴 中加热 IO mi
n ,

冷却至室温
,

定容至刻度
,

静

置 3 0 m in 后过滤
。

将滤液混合在一起
,

吸取混合液
lo. o m L

,

同时在另一份中加入亚硝酸钠标准使用液
,

用上述选定条件测其吸光值
。

同时做袋装酸菜的 回

收率实验
。

4 结论

本文采用格里斯试剂作为显 色剂
,

确定 了测定

酸菜 中亚硝酸根离子含量 的方 法
,

方法检 出限为

lxl o
一

ha g / L
。

经过多次测定和 回收实验
,

表明该方法

的准确度和精确度皆符合要求
。

表 1 正交实验结果 参考文献
:

实验号
A 浸取水

体积(m L )

B 浸取

时 l’ed (m in )

C 浸取

次 数

亚硝酸根

含量 (m 岁k g )

,
J
气‘飞�l(2(3(2l(25 ) l(30 )

1 2 (6 0 )
1 3 (90)

2(50) l

2 2

2 3

3(75) l

3 2

3 3

36
.

7 1 30
.

09

33
.

69 33
.

57

34
.

69 4 1
.

4 3

12
.

24 10
.

0 3

11
.

23 11
.

19

11
.

56 13
.

8 1

1 0 1 3
.

78

l,‘
内j

2

32
.

47

3 2
.

1 5

4 0
.

4 7

10
.

8 2

10
.

7 2

13
.

4 9

2
.

77

9
.

1 5

10
.

5 8

16
.

9 8

9
.

4 2

11
.

97

12
.

30

11
.

52

1 1
.

0 2

12
.
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【11 食品 卫 生检验方 法 [M]
,
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,
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.

【2 1 张爱梅
,

等
.

分析化学[J]
,

19 97
,

7 (4 ) : 8 14
.

[3] 李贵荣
.

理化检验 [J]
, 19 94

,
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:37
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〔41 夏心 龙
,

等
.
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等
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【6] 杨维平
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等
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199 7
,
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.

[7] 刘程
,

周汝仲
.

食 品 添加 齐d实用 大全〔M]
.

北 京工 业大学出版

社
, 19 9 4

, 1 0
.

18] 黄伟冲
,

等
.

食品 检验和分析 [M 1
.

中国轻工 业 出版社
,

19 89
,

1
.

I9] 费荣昌
,

费定晖
,

等
.

概率统计[M」
.

无锡轻 工 业 大 学出版社
,

199 7
, 7

.

【10] 杨晓泉
,

李 易梅
.

绿色食品 与 防癌【M l
.

华南理 工 大学 出版

社
,

199 8
,

1
.
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表 3 N O犷的回收率实验

试样号 亚硝酸钠含量(m 留k g) 亚硝酸钠标准使用液加人量 (m 扩 kg ) 亚硝酸钠测定量 (m 酬k目 回收率(% )

散装

袋装

14
.

57

14
.

50

14 7
.

62

14. 40
1

.

4 2

1
.

5 2

l 46
1

.

69

1 0
.

0

10
.

0

10
.

0

10
.

0

10
.

0

10
.

0

10
.

0

10
.

0

24
.

88

24
.

5 3

24
.

4 9

24
.

5 3

1 1 2 2

1 1 4 2

1 1
,

5 2

1 1
.

50

99
.

1

100 .3

98 7

10 1
.

3

98
.

0

99
.

0

1(X )
.

6

9 8
.

1

l气‘内」

厢丽{骊碑卿{ 15 1


