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建立了离子色谱分离
A

电导检测法测定火腿中的亚硝酸盐和硝酸盐的分析方法"样品经粉碎#

溶剂沉淀除蛋白和固相萃取净化后!采用优化后色谱条件的离子色谱仪测定其中的硝酸盐和亚硝酸盐"

结果表明!硝酸盐和亚硝酸盐浓度分别在
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和
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内具有良好的线性关系!方

法加标回收率
G#;!\

!
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"离子色谱法检测这两种离子!方法简便!稳定!满足火腿中硝酸盐和亚

硝酸盐含量的同时测定"
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前言

亚硝酸盐和硝酸盐被广泛用于肉制品中!能与

肉制品中的蛋白质结合!较长时间保持食品的色香

味不变$同时!亚硝酸盐对梭状芽孢杆菌有一定的抑

制作用!具有防腐作用)
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"但是!亚硝酸盐和硝酸盐

在适宜条件下均可在人体内合成具有强致癌作用的

亚硝胺类化合物)
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"植物#霉菌#人的口腔和肠道细

菌有将硝酸盐转化为亚硝酸盐的能力!因此!硝酸盐

往往表现为亚硝酸盐的毒性)
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"亚硝酸盐在食品添

加剂中是毒性最强的一种0剧毒剂1"人中毒剂量为
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因此亚硝酸盐作为亚硝胺的前体物质已受到人

们的广泛重视!各国对其在食品加工中的使用量都

制定了严格的标准"我国已对部分食品#生活饮用

水中的亚硝酸盐和硝酸盐制定了国家卫生标准)
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我国食品添加剂使用卫生标准规定在肉制品中亚硝

酸盐含量不得超过
$;%>

4

'

d

4

!硝酸盐含量不得超
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"目前!亚硝酸盐和硝酸盐的主要检

测方法有离子色谱法和分光光度法等)
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本文使用离子色谱仪和自动进样器对火腿中的

硝酸盐和亚硝酸盐的含量进行了检测"由于火腿样

品容易变质!本文对火腿样品前处理后硝酸盐和亚

硝酸盐的含量随放置时间的变化进行了探索"

%

!

实验部分

$&$

!

主要仪器与试剂

b*8/-'93&GD$

型离子色谱仪%瑞士万通公

司&!自动进样器%

!>!c/-2*++(-)01M09

Q

1*c/-5*+A

+-/

&!电导检测器!

b0

4

3& <*8D;#

离子色谱工

作站"

硝酸根离子标准样品%

%$$$9

4

'

N

&!亚硝酸根

离子标准样品%

%$$$9

4

'

N

&!丙酮%色谱纯&!碳酸

钠%

b*/5d

公司&!超纯水"

$&-

!

仪器工作条件

色谱柱(阴离子分析柱
b*8/-+*

Q

6 M.

QQ

>

%

#>$99j=;$99

&!柱温
D$a

$流动相
6

(

<0

#

&B

D

%

%;$99-1

'

N

&!流动相
_

(

<0

#

&B

D

%

=$;$99-1

'

N

&'

丙酮溶液%

>\

&!流动相流速
$;C9N

'

9()

"

$&'

!

实验步骤
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样品预处理

将火腿样品粉碎后!准确称取
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%精确至
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&样品于试管中!加水
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!迅速摇匀后!

在间歇搅拌下于超声波中提取
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!于
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水

浴放置
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!静置冷却至室温!加水定容至

%$$9N

"在常温下以
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水相滤膜过滤后!依次通过
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柱和
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柱进行净化!弃去前面
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流出液!收集后面的流出液进样测试"
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定量方法

以保留时间定性!峰面积定量!测定样品中的硝

酸盐和亚硝酸盐含量"
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结果与讨论
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实验条件的优化

为了保证硝酸盐和亚硝酸盐离子的分离效果!

并且缩短分析时间!使用
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色谱图

经条件优化后!检测火腿样品中亚硝酸盐和硝

酸盐的离子色谱图!如图
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所示"

图
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离子色谱法测定火腿中的亚硝酸根和

硝酸根离子色谱图
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线性方程和检出限

分别配制浓度为
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回归方程为
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以低含量样品连续测试
C

次计算硝酸盐和亚硝

酸盐的方法检出限!硝酸盐的检出限为
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精密度实验

采用上述方法对某火腿样品进行测试!测得

硝酸盐含量为
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!结果见表
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"结果表明!亚硝酸根和

硝酸根的相对标准偏差分别为
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和
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!方法

的重复性好!能够满足测试的要求"
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火腿样品精密度实验结果
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加标回收实验

在火腿样品中分别加入不同浓度的亚硝酸盐和

硝酸盐标准溶液%亚硝酸盐
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硝酸盐
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&!按照实验方法进行

样品前处理!之后采用离子色谱法测定"测得亚硝酸

盐的加标回收率为
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结语

采用离子色谱法测定火腿中硝酸盐和亚硝酸盐

的含量!方法灵敏度高#重复性好!结果准确可靠"能

够满足火腿中硝酸盐和亚硝酸盐含量的同时测定"
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