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离子色谱法测定食品添加剂三聚磷酸盐中的杂质含量
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摘要：研究了离子色谱法检测食品添加剂三聚磷酸盐中杂质含量的分析方法。用>0?@梯度淋洗，流速为&A,
3B／34C，成功地同时测定了三聚磷酸盐中的D+E、>?E%、F?!E( 、磷酸盐、焦磷酸钠、三偏磷酸钠等杂质的含量。各杂
质在检测条件下有很好的线性，所测杂质的相对标准偏差范围为"A!!G",A%!G。采用HF&&型阴离子色谱柱，样
品测定的整个过程可在&.34C内完成。实验结果表明，该方法具有分析时间短、线性范围宽、灵敏准确、试剂用量
少等优点。
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三聚磷酸盐是一种比较重要且用量较大的食品

添加剂。它能调节6@值，保持水分，主要用于保持
罐头食品色泽及香味；在饮料中起螯合作用；在熟肉

制品中可提高嫩度，改善色泽。按[\&"%(#’&强制
性标准需要检测的质量指标［&］有：含量、五氧化二

磷、氟化物（A（/E）!"A""%G）、砷、重金属、氯化物
（A（D+E）!"A"!.G）、硫酸盐（A（F?!E( ）!"A(G）、
水不溶物等。随着我国食品工业的不断发展，对磷

酸盐产品质量要求越来越高，国外对我国出口的磷

酸盐产品质量要求也越来越严格，尤其一些国家还

要求对我国出口的聚磷酸钠或偏磷酸钠中的正磷酸

盐和焦磷酸盐的含量等指标进行检测。用经典的化

学法或分光光度法［&］分离检测上述杂质含量时，存

在试剂用量大、环境污染大、方法繁琐费时等问题，

且不能同时检测/E、D+E、F?!E( 、正磷酸盐和焦磷酸

盐等指标；有的项目用经典方法检测的灵敏度也不

够高，如样品中的正磷酸盐和焦磷酸盐含量极低时，

用经典方法是很难准确检测的，故用原有方法分析

多磷酸盐产品纯度已不能满足需要，需要更简单快

速、灵敏有效的方法来替代化学法检测多磷酸盐的

杂质含量。

离子色谱是!"世纪$"年代发展起来的一种新
的分析技术，已广泛用于环保［!］、食品［%］、饮料［(，.］、

医药［-］等多种行业。用离子色谱检测水体及食品

中多磷酸盐的含量也有文献报道［!］，但用离子色谱

检测磷酸盐中杂质的含量国内尚未见文献报道。本

文研究了离子色谱法检测食品添加剂三聚磷酸盐中

杂质含量的分析方法。该方法具有分析时间短、线

性范围宽、灵敏准确、试剂用量少、污染少和可同时

检测等优点。
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! 实验部分

!"! 仪器设备及主要试剂材料
美国!"#$%&公司!’()**型离子色谱仪，+!,*

电导检测器，!"#$%&-#$./01233型阴离子保护柱，
1433型阴离子分离柱，阴离子微膜抑制器，.%/56%7
色谱工作站。

流动相：称取)*8**9优级纯氢氧化钠加至)*
:;去离子水中，摇匀放置至澄清，用此氢氧化钠溶
液和超声波真空脱气3*!<*:"$的去离子水分别
配制)::#=／;和3**::#=／;的6/>?溶液。
标准溶液：用优级纯或分析纯的氟化钠、氯化

钠、硝酸钠、硫酸钠、磷酸二氢钠、焦磷酸钠、三偏磷

酸钠分别制备成@A、B=A、6>AC、4><A, 、磷酸根、焦
磷酸钠和三偏磷酸钠的质量浓度为3***:9／;的标
准储备液，用时根据需要将标准储备液稀释成系列

混合标准溶液。

三聚磷酸盐样品由云南昆阳磷肥厂提供。

!"# 色谱条件
流动相：)::#=／;6/>?(3**::#=／;6/>?

溶液，梯度淋洗，流速为38D:;／:"$；抑制电流：C**
:1；进样量：<)";。

!"$ 样品处理
称取*8<9三聚磷酸盐样品置于烧杯中加水溶

解，再转入<**:;容量瓶中定容，用*8,)":滤膜
过滤。平行做)个样品试验，同时做一个空白试验。

# 结果与讨论

#"! 分离条件
采用梯度（见表3）淋洗，不需加入有机改进剂，

一次进样可在3):"$内同时分离和检测三聚磷酸
盐中@A、B=A、6>AC、4><A, 、磷酸盐、焦磷酸钠和三
偏磷酸钠等多种杂质。

表! 流动相梯度淋洗
%&’()! *+&,-)./01)(2)./

!／:"$ !（)::#=／;6/>?）／E !（3**::#=／;6/>?）／E
*F** G* 3*
*F<* G* 3*
3*F* H* ,*
<*F* 3* G*

#"# 方法的检出限和工作曲线
配制@A、B=A、6>AC、4><A, 、磷酸根、焦磷酸钠

和三偏磷酸钠的质量浓度为*8):9／;的混合标准
溶液，进样检测。按公式":"$I"·（<#6／#）（式中

"为样品质量浓度，#6为噪声峰高，# 为样品峰
高）计算出其相应的最小检出限；配制不同质量浓度

的各杂质组分的混合标准溶液系列，以峰面积$对
相应组分的质量浓度"（:9／;）求线性回归方程，结
果见表<。由表<可知，本方法对@A，B=A，4><A, 的
检测限都低于JK3*C,(G3强制性标准中有关其质
量标准的检测要求。回归方程的线性相关系数较

高，满足测试要求。

表# 检出限及线性关系
%&’()# 3)/)4/-0.(-5-/6&.,(-.)&++)(&/-0.67-86

B#:L#$%$7 !%7%07"#$=":"7／（:9·;A3） M%9N%OO"#$%PQ/7"#$ ;"$%/NN/$9%／（:9·;A3） %
@A *F*3R $I33DR*D"A3CDGG *F*)A)F* *FGGGG
B=A *F*3* $IG*GG<"A3)DC *F3A3*F* 3F****
6>AC *F*<< $I,CGG)"A, *F3A)F* 3F****
4><A, *F*3G $IH3H)<"A<<,, *F<A3*F* 3F****
.S#OLS/7% *F*R, $I<,R<D"TD<3) *F<A3*F* *FGGG,
.UN#LS#OLS/7% *F*G< $I<*),R"AD*CH 3F*A3**F* 3F****
VN":%7/LS#OLS/7% *F*HR $I<CH,H"TH3* *F,A<*F* 3F****
$：L%/5/N%/；"：:/OO0#$0%$7N/7"#$（:9／;）F

表$ 组分保留时间、测定结果和方法的精密度（&I)）
%&’()$ 9)/)./-0./-5)，&.&(:/-4&(+)62(/6&.,8+)4-6-0.01+)&(6&58()6（&I)）

B#:L#$%$7 !／:"$
4/:L=%3

’（0#:L#$%$7）／E M4!／E
4/:L=%<

’（0#:L#$%$7）／E M4!／E
@A 3F*R A A A A
B=A 3FC* *F**) )FH, *F<DC *FH,
6>AC 3FG* *F**, DF3R *F**D DFC<
4><A, <F<) A A *F3DG 3F)*
.S#OLS/7% ,FC) *F<,3 3FDH *F3*, <F*)
.UN#LS#OLS/7% GF)C GFCD* *F<, <F<,C *F<<
VN":%7/LS#OLS/7% 3*FCD 3F<** ,F,) *F*R, RFH,

A：$#7W%7%07%WF

#"$ 样品分析
混合标准溶液及实际样品的成分分离见图3。

方法的精密度及图3中各组分的保留时间见表C。
由图3可看出，本方法对@A、B=A、6>AC、4><A, 、磷酸
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盐、焦磷酸钠和三偏磷酸钠的分离检测较好。所测

杂质的相对标准偏差为!"##$!%"&#$，说明该方
法测定的精密度较高。本实验在送检的两个样品中

未检出’(，但检测结果令人满意。

图! 混合标准品（"）、样品!（#）及样品$（%）的色谱图
&’()! *+,-."/-(,".0-1.’2/3,4-10/"56",60（"），0".784!（#）"560".784$（%）

)*’(；#*+,(；&*-.(&；/*0.#(/ ；1*234523678；9*2:;4234523678；<*7;=>876234523678*

参考文献：

［)］ ?=@ABC6@7=@A*D6@EF44G4H’44EIEE=7=J85*#@E8E*K8=L=@A：

+38>=M6,N@EC57;:O;855，)PP<*P#%
凌关庭*食品添加剂手册*第#版*北京：化学工业出版社，

)PP<*P#%
［#］ 04@AQ=CR=6@，S4C03=H8@，?=CT8@6*U@J=;4@>8@76,+38>V

=57;:，)PP/，)&（)）：%<
宋秀贤，牟世芬，刘克纳*环境化学，)PP/，)&（)）：%<

［&］ +36=+38@AW8@，?=CT8@6，S4C03=H8@*+3=@858X4C;@6,4H

+3;4>674A;623:，#!!)，)P（)）：P/
柴成文，刘克纳，牟世芬*色谱，#!!)，)P（)）：P/

［/］ 036@?=6@LC，?=@Y6@，X=6@AZ8@:=*+3=@858X4C;@6,4H+3;4V
>674A;623:，#!!)，)P（/）：&%!
单连菊，林 艳，蒋仁依*色谱，#!!)，)P（/）：&%!

［1］ BC4[83C6，Q=6?=@*+3=@858X4C;@6,4H+3;4>674A;623:，#!!)，
)P（&）：#<9
郭德华，夏 琳*色谱，#!!)，)P（&）：#<9

［9］ +38@\=@AM3C6@，S4C03=H8@*+3=@858X4C;@6,4HO36;>6M8C7=M6,
I@6,:5=5，)PP<，)<（)）：1/
陈青川，牟世芬*药物分析杂志，)PP<，)<（)）：1/

中国色谱学会第四届理事会名单

名誉理事长：卢佩章 王治国

顾问：陆婉珍 周同惠 俞惟乐 马立人 方肇伦

理事长：张玉奎

副理事长：武 杰 陈 义 袁倚盛 许国旺

常务理事（以汉语拼音为序）：

陈立仁 陈 义 戴朝政 邓玉林 耿信笃 关亚风 胡国栋 江桂斌 寇登民 李攻科

梁鑫淼 刘国诠 刘虎威 罗国安 牟世芬 钱小红 任一平 孙毓庆 汪正范 吴采樱

武 杰 许国旺 阎 超 杨海鹰 袁倚盛 张祥民 张玉奎 邹汉法

秘书长：许国旺（兼）

副秘书长：冯钰锜（兼） 阎 超（兼）

名誉理事：史景江 侯镜德 龚 健 张汉英 赵秋雯 王琴孙 姜庚信 吴烈钧 刘锦耀 陆懋荪

理事（以汉语拼音为序）：

白 泉 毕开顺 柴逸峰 陈立仁 陈 义 戴朝政 戴 军 邓玉林 丁明玉 范国梁 冯钰锜

傅若农 耿信笃 关亚风 郭伟强 贺浪冲 胡春华 胡国栋 胡育筑 黄文风 黄志强 蒋登高

江桂斌 姜润喜 金美兰 金熹高 伉大器 寇登民 李发美 李攻科 李 钧 李 彤 练鸿振

梁鑫淼 林炳承 刘布鸣 刘国诠 刘虎威 罗国安 莫卫民 牟世芬 牛增元 钱小红 裘理仁

邱宗荫 屈 健 任一平 师治贤 苏立强 孙毓庆 田洪孝 王 鹏 王秀萍 王英华 王远兴

汪正范 吴采樱 武 杰 夏立钧 夏之宁 许国旺 许 旭 徐小平 阎 超 杨更亮 杨国生

杨海鹰 杨芃原 叶建农 袁倚盛 张惠之 张 鉴 张铭金 张书胜 张天龙 张先俊 张祥民

张玉奎 张智超 张铭金 张书胜 张天龙 张先俊 张祥民 周春山 周卯星 周 围 周志华

邹汉法

（中国色谱学会 许国旺）

#!!&年/月#1日

·&P#·第&期 吴玉萍等：离子色谱法测定食品添加剂三聚磷酸盐中的杂质含量




