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摘 要5 对利用火焰原子吸收光谱法直接测定白酒中的铁"锰的含量!和微波消解法进行了对比

试验!测定结果无显著性差异!精密度和准确度都符合要求# 且火焰原子吸收光谱直接测定法具

有操作简单"速度快"节约试剂及能源的特点$ 若杂质比较严重的酒样!宜采取微波消解法$ %陶

然&
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铁是对人体有益的微量元素#白酒中也不可避免含

有一定量的铁#但过量的铁会产生黄棕色固形物#严重

的会使酒体中产生黄褐色沉淀$ 一般情况下#当酒中铁

含量超过 $ @J ^ _J 时#要加植酸!环己六醇六磷酸酯"处

理#加入量一般为铁离子含量的 !)2# 倍$ 因此需要测定

酒中铁离子浓度$ 采用原子吸收法能更直接的测到铁离

子含量#对加入植酸有着更好的指导意义$
锰虽然是人体代谢所必需的微量元素#但过量的锰

进入机体可引起中毒#所以锰是国家标准卫生指标中的

强制检验项目 <8 ^ + #&&2)/%0!&&3’蒸馏酒与配制酒卫

生标准分析方法(中锰的测定采用了 <8 ^ + #&&2)2&)食

品中铁*镁*锰的测定(#此标准是针对所有食品的#标准

中对样品采用湿法消解‘-a$ 但在一些报道中酒样只需赶

掉酒精及部分有机物#并不需要进行消解 ‘3a# 因此我们

对直接测定法和微波消解法进行了多方面对比#从而论

证了白酒无需消解就可以用原子吸收光谱仪测定其中

的锰含量$

- 材料与方法

-)- 仪器

-)-)- 76H;;b X# 原子吸收光谱仪#美国热电$
-)-)! XN70!&&!; 型压力自控密闭微波溶样系统 #上

海新仪微波化学科技有限公司$
-)-)3 DC90- 型电子控温加热板# 上海新仪微波化学

科技有限公司$
-)-)/ ;H!&/ 电子天平!- ^ 万"# 梅特勒0托利多$
-)! 试剂

-)!)- 硝酸 9’63!优级纯"$
-)!)! 过氧化氢 9!6!!分析纯"$
-)!)3 &)# @(, ^ H 硝酸溶液%量取 3! @H 硝酸#加去离子

水并稀释到 -&&& @H$
-)!)/ 铁*锰标准溶液%准确称取金属铁*金属锰!纯度

大于 22)22 c"各 -)"""" J#分别加硝酸溶解并移入到两

只 -""" @H 容量瓶中# 加 ")# @(, ^ H 硝酸溶液并稀释到

刻度$ 贮存于聚乙烯瓶内#/ d保存$ 此两种溶液每 $ H
各相当于 $ @J 铁*锰‘!a$
$)!)# 铁*锰标准使用液%分别精确吸取 #)&& @H 的 $ J ^



! 铁!锰标准溶液于两只 "## $! 容量瓶中"加 #%& $’( ) !
硝酸溶液并稀释到刻度"分别得到 &# $* ) ! 的铁!锰标

准使用液#
"+,%- 铁!锰标准稀释液$分别精确吸取 &# $* . ! 铁%锰

标准使用液 #+&# $!""+## $!",+## $!"/+## $!"0+## $!
于两组 "## $! 容量瓶中"加 #+& $’( . ! 硝酸溶液并稀释

到刻度"分别得到 #+,& $* . !"#+&# $* . !""+## $* . !""+&#
$* . !",+## $* . ! 铁!锰标准稀释液&
"+/ 试样处理

"+/+" 直接测定法$ 准确吸取 "#+## $! 酒样于聚四氟

乙烯溶样杯中" 放置于电子加热板上加热" 设置温度

""& 1赶去酒精"蒸发至近干"用 #%& $’( . ! 硝酸溶液多

次洗涤至 ,& $! 容量瓶中并定容至刻度"摇匀待测& 同

时按上述操作做试剂空白&
"%/%, 微波消解法 2,3$准确吸取 "#+## $! 酒样于聚四氟

乙烯溶样杯中" 放置于电子加热板上加热" 设置温度

""& 1赶去酒精" 蒸发至近干约 " $!& 取下冷却后加

-+## $! 硝酸%, $! 过氧化氢"晃动摇匀& 把溶液杯放入

消解罐内"盖好盖子& 将消解罐置于微波消解炉内的托

盘上"设置好微波消解的功率%加热时间和压力大小以

及工序"然后进行消化& 将消化好的溶液转移至 ,& $!
容量瓶中"用去离子水定容至刻度"摇匀待测& 同时按上

述操作做试剂空白&
"+0 测定

将待测样品和空白样于仪器最佳工作条件下和相

应标准稀释液一起上机测定"由光谱软件自动得到校准

曲线"采用一般线性拟合法定量样品中铁锰含量&

, 结果与讨论

,+" 方法的线性范围!检测限和相关系数

操作光谱软件将仪器调节到最佳工作状态"按实验

方法分别测定铁%锰系列标准稀释液"得到其标准曲线

’见图 ""图 ,("试验表明"铁%锰标准曲线在 #4, $* . !
范围内有着良好的线性关系#

分别取铁%锰空白溶液 "" 次测量"铁标准偏差 567
#+###-"以 /56 ) 5 计"检出限为 #+#, $* ) !)锰标准偏差

567#+###/"以 /56 ) 5 计"检出限为 #+##0 $* ) !#
线性回归方程$87#+#9&:";<#+##,-
线性相关系数’=>($#%9990
特征浓度$#%#0&9
线性回归方程$87#%,#,-&;<#%##-0
线性相关系数’=>($#%99:"
特征浓度$#%#,"?

,%, 方法的精密度比较

对同一种酒样分别按直接测定法和微波消解法进

行处理测定"- 次平行测定的结果%标准偏差%变异系数

见表 "# 试验表明"两种方法之间无显著差异"达到国标

@A . B &##9+9#C,##/ 精密度要求#

,%/ 方法回收率的比较

对同一种酒样按梯度加入铁锰标准溶液分别按直

接测定法和微波消解法进行处理测定" 数据见表 ,"表

/# 可见直接测定法铁的回收率为 99%,& D4"#?+&# D"平

均回收率 "##+9/ D) 锰的回收率为 99+&# D4"#&+&# D"
平均回收率 "#/+"? D# 微波消解法铁的回收率为 :&+##
D490+## D"平均回收率 :9+0#/ D)锰的回收率为 "##+:
D4"#?+## D"平均回收率 "#,+:9 D#
,+0 讨论

,+0+" 采用溶样杯和电子加热板可以同时预处理若干

图 " 铁的标准曲线

图 , 锰的标准曲线
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¡ 1      ¡¢£¤¥¦§       ¡mg/L¡ 
¡¢£¤¥ ¡¢£¤¥ ¡¢£¤ 

¡¢£¤ ¡¢£¤ ¡¢£¤ ¡¢£¤ 
1 0.709 0.068 0.728 0.060 
2 0.734 0.069 0.683 0.063 
3 0.679 0.066 0.680 0.061 
4 0.684 0.061 0.733 0.059 
5 0.704 0.063 0.674 0.053 
6 0.700 0.059 0.668 0.054 

¡¢£ 0.702 0.064 0.694 0.058 
¡¢£¤ 0.018 0.004 0.026 0.004 
¡¢£¤
¡%¡ 2.56 6.25 3.75 6.90 
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酒样#赶去酒精等有机物#比用其他器皿方便快捷$

!)/)! 转移溶样杯中溶液时#应注意转移完全#将密封

碗里冷凝的液珠用去离子水洗入杯中%溶样杯中溶液转

移至容量瓶后#要用去离子水洗涤容器壁#并入容量瓶

中$
!)/)0 使用微波消解炉消化与普通湿法消解相比#只需

几分钟#相对于国标中湿法消解而言#节约了大量的时

间和试剂#减少了环境污染$
!)/)/ 对于含有少量杂质的酒样#在加热至近干时加入

!10 23 -& 4硝酸溶液#继续加热至近干$ 若杂质比较严

重的酒样#建议采取微波消解法$

0 结论

实验表明#采用以上两种方法处理酒样#测定结果

无显著性差异#精密度和准确度都符合要求$ 对于白酒

铁&锰的测定而言#可以不进行消解就可以测定#方法具

有操作简单&省时省力&节约试剂&能源的特点#具有较

高的推广使用价值$
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¡ 2     ¡¢£¤¥¦§¨©      ¡mg/L¡ 
¡¢£¤¥ ¡¢£¤¥ ¡¢ 

¡ 
¡¢ 
¡ ¡¢£ ¡¢£

¡%¡ 
¡¢£ ¡¢£

¡%¡ 
1 0.20 0.211 105.50 0.170 85.00 
2 0.20 0.215 107.50 0.179 89.50 
3 0.40 0.398 99.50 0.346 86.50 
4 0.40 0.381 95.25 0.355 88.75 
5 0.60 0.596 99.33 0.556 92.67 
6 0.60 0.591 98.50 0.564 94.00 
¡¢£ 2 ¡¢£¤¥¦§ 1 ¡¢£¤¥¦ 6 ¡¢£¤¥¦

¡¢£¤¥¦§¨©ª«¬® 0.702 mg/L ¡ 0.694 mg/L¡¢
2 ¡¢£¤¥=¡¢¡¡¢£¤ 

¡ 3      ¡¢£¤¥¦§¨©     ¡mg/L¡ 
¡¢£¤¥ ¡¢£¤¥ ¡¢

¡ 
¡¢ 
¡ ¡¢£ ¡¢£

¡%¡ ¡¢£ ¡¢£
¡%¡ 

1 0.20 0.210 105.00 0.214 107.00 
2 0.20 0.199 99.50 0.208 104.00 
3 0.40 0.410 102.50 0.403 100.75 
4 0.40 0.406 101.50 0.411 102.75 
5 0.60 0.628 104.67 0.608 101.33 
6 0.60 0.635 105.83 0.609 101.50 
¡¢£ 3 ¡¢£¤¥¦§ 1 ¡¢£¤¥¦ 6 ¡¢£¤¥¦

¡¢£¤¥¦§¨©ª«¬® 0.064 ¡ 0.058 mg/L;¡¢£=
¡¢¡¡¢£¤ 
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洋河酒厂股份有限公司通过整合型
管理体系监督和转换审核

本刊讯’!&&/ 年 -! 月 !C 日至 !: 日# 上海质量体系审核中心的专家组对洋河酒厂股份有限公司进行为期 0 天的整合型管理体系

*质量&环境&职业健康安全&食品安全.!&&/ 年度监督审核$ 其中#D?@@E 食品安全管理体系是按照国家认证认可委员会于 !&&/ 年 ! 月

$B 日发布&!&&/ 年 0 月 $ 日实施的(基于 D?@@E 食品安全管理体系规范*试行.)标准进行的转换审核$ !&&0 年#洋河酒厂股份有限公司

根据 D?@@E 食品安全管理体系的 C 个原理#并结合我国食品行业的特点和规范&法律法规以及国际上其他国家食品安全管理体系标准

的要求#建立了食品安全管理体系#并在全国同行中率先通过食品安全管理体系*D?@@E.和整合型管理体系认证#由于当时国家食品安

全管理体系标准还没有出台#没有国家统一的标准$ 随着国家新标准的实施#该公司及时的对 D?@@E 食品安全管理体系进行相应的改

版和转换$
专家组一行通过记录查阅&领导汇报&现场检查以及与职工交谈等方式#对该公司原辅材料的采购&生产过程的控制&企业的环境管

理& 生产安全管理以及销售等生产经营活动的全过程进行了详细而深入地检查$ 通过检查# 审核中心的专家对该公司在 (管理手册)
(D?@@E 手册)&程序文件和作业指导书的执行以及国家法律法规与国际标准等方面的遵守给予充分肯定#体系持续有效运行#符合整合

型管理体系的要求$ 在 $! 月 !: 日的审核末次会议上#审核组长潘盈宣布该公司顺利通过整合型管理体系*质量&环境&职业健康安全&食

品安全.监督审核和 D?@@E 食品安全管理体系转换审核#继续保持认证证书*质量&环境&职业健康安全&食品安全.使用资格#同时换发

D?@@E 食品安全管理体系认证证书$
整合型管理体系的持续有效运行#推动了洋河酒厂股份有限公司管理的升级#提升了洋河产品的品质和形象#为洋河产品在激烈的

市场竞争中创造了良好的内部和外部环境$ 企业获得了巨大的经济效益和社会效益#!&&/ 年该公司的各项主要经济指标同比呈两位数

增长$ 同时#该公司还获得了 !&&01!&&/ 年*全国食品安全示范单位+&!&&/ 年*中国食品工业质量效益先进企业+和*全国酿酒行业百名

先进企业+称号%在 !&&/ 年 B,# 世界环境日到来之际#公司获得*江苏省首批绿色企业+称号*最高级别.#这是该公司继获得*全国环保先

进企业+后获得的又一殊荣%安全生产上 !&&/ 年公司被中华全国总工会&国家安全生产监督管理局联合表彰为全国*安康杯+竞赛优胜企

业$ *宋杰书.


