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现代科学仪器
访 年 月

离子色谱法测定饮料中的柠檬酸盐

胡平 , 刘贺彬
, 任永红

’石家庄市疾病预防控制中心 石家庄 户河北师范大学 石家庄

摘 要 研究了固相萃取
一 离子色谱法测定饮料中柠檬酸盐含量

。

将样品稀释后 以 的流速通过

固相萃取柱去除脂肪等疏水性化合物后
,

经 林 滤膜过滤
,

直接进样测定
。

用 的

溶液等度淋洗
,

流速为
,

采用 一 型阴离子色谱柱进行分析
。

在此检测条件下
,

柠稼酸盐有很好的

线性 产
。

该方法的最小检出限为 卜岁
,

回收率为 一 ,

精密度
。

实验结果表明
,

该方法简便
、

快速
,

且检测结果准确
。
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柠檬酸和柠檬酸盐作为酸味剂
、

调味剂
、

防腐剂

及保鲜剂广泛用于饮料行业中
。

但是柠檬酸是一种

较强的有机酸
,

即使是食品级柠檬酸
,

在应用于饮料

行业作为添加剂时也必须限量
,

欧盟国家对其用量和

使用范围都有严格的规定
,

绝不允许超标准使用
。

因

此
,

建立对饮料中柠檬酸盐含量的测定方法很有必

要
。

离子色谱川 自 年问世以来发展很快
,

已在环境监测
、

电力
、

半导体工业
、

食品
、

石油化工
、

医

疗卫生和生化等领域得到广泛的应用〔
’ ,

其最大贡献

就在于检测阴离子和有机酸〔’〕
。

对有机酸的检测已

经有很多报道
一“〕,

鉴于饮料中柠檬酸主要以柠檬酸

盐形式存在
,

采用抑制电导检测的离子色谱法进行检

测
,

不但得到较低的检出限
,

而且操作简便
,

检测结果

准确
。

实验部分

, 主要仪器与试剂

离子色谱仪 一 型
,

附淋洗液发生器
、

自动进样器 美国 公司

色谱工作站
。

固相萃取柱 即
,

一

离心机 材

分析天平 万分之一

超声震荡器

柠檬酸标准品
, 一 。以

」

氢氧化钾溶液 岁

去离子水
· 。 。

离子色谱条件

色谱柱 一 一

柱温 ℃

流动相 一 ,

流速 口

抑制器 一 阴离子抑制器
,

抑制电流

检测器 电导检测器

进样量 协
。

, 标准储备液和标准液的配制

标准储备液的配制
林岁 柠檬酸盐溶液 以柠檬酸根计 称

取柠檬酸标准品
,

溶解稀释
,

并用 扩 的

溶液调 为
,

定容至
。

标准液的配制

分别取
,

卜
,

林
,

卜
, ,

,

标准储备液至 个 容量瓶中并定

容
,

得到
, , , , , ,

林岁

系列标准溶液
。

样品溶液制备

固相萃取柱准备

先用 甲醇溶液以 的流速通过固相

萃取柱
,

再用 去离子水以 的流速通过

固相萃取柱
,

备用
。

样品制备

将未知样品至少稀释 田 倍 对于含有气体的样品

应预先放在烧杯中超声振荡 而
,

以 而 的速度

通过备用的固相萃取柱
,

再经 叩 滤膜过滤
,

弃去前

滤液
。

收集剩余样品滤液至样品瓶中
,

待测
。
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样品测定

将样品瓶放人 自动进样器
,

编辑样品表
,

按

离子色谱条件进行测定
,

外标法定量
。

,

结果与讨论

标准曲线
以上述色谱条件

,

对系列标准液进行分析
,

以峰

面积对柠檬酸盐浓度进行线性回归
,

回归方程为 二

以 一 。
,

,

线性相关系数
, 。

组分定性和定量的精密度

将柠檬酸盐为 林岁 的标准液进样 次
,

标准色谱图见图
,

测定结果见表
。

由表 可知定

性和定量的测定结果相对标准偏差分别为 和
。

表 组分定性和定 的精密度试验结果

‘ 而

林岁
,

的

表 方法精密度的测定结果

卜岁 卜岁

一
, 一

一
一一

,

气 写

一
气

一
气

,

方法准确度实验

按照上述实验方法
,

对 种不同实际样品进行不

同浓度水平的加标回收试验
,

分别测定 次
,

取平均

值
。

测定结果和回收率计算结果列于表
。

由表 可

知
,

方法回收率为 一 。

沉

此
一 ’

表 回收实验结果

滩
, 一 ’

此

即

一一一
一

方法的检出限

按 离子色谱条件
,

将 林酬 的低浓度标准

液重复测定 次
,

得到柠檬酸盐离子浓度的标准偏
差

,

乘以 即置信水平在 的 值
,

从而获

得方法的检出限 为 林岁
。

方法精密度实验
按照上述实验方法

,

对 个不同浓度样品进行精
密度试验 稀释 倍

,

色谱图见图
,

结果见表
。

由表 可知
,

该方法的精密度
。

固相萃取柱的选择

饮料中的疏水性化合物会附着在阴离子分离柱

上
,

降低柱效
,

影响分离
,

并缩短分离柱使用寿命
。

因

此在前处理过程中要去除
。

现有方法大多采用加人

某种化学试剂或冷冻
、

离心等
,

也有使用 柱的报

道
,

这些方法虽然成本较低
,

但特异性和回收率都不

很理想
,

特别是在样品溶液酸性较明显的条件下更是

如此
。

因此我们采用 固相萃

取柱
。

它对疏水性化合物尤其是不饱和化合物和芳

香化合物具有高选择性
,

并且可在 一 范围内

保持稳定
。

由于柱填料中不含离子交换位点
,

因此不

会对柠檬酸盐有所保留
,

在很宽的 范围内均可获

得很好的回收率
。
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结 论

采用离子色谱法测定饮料中的柠檬酸盐
,

并结合

固相萃取的样品前处理技术
,

简便
、

快速
、

灵敏度高

且结果准确
。
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