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的加标回收率在92.1%～103.7% 之间，相对标准偏差均

小于 4 % 。

A c c Q·T a g 方法是一种用于肽及蛋白水解氨基酸

分析的柱前衍生技术。其内容主要包括：(l)用 Waters专

利的 AQC 衍生试剂衍生氨基酸，生成最大吸收在250nm

左右的高稳定性脲，生成的衍生物在室温下可稳定一

周。(2)用反相 HPLC 分离衍生产物。(3)用荧光或紫外检

测器外标法定量检测衍生产物。
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泡菜中亚硝酸盐测定方法研究

周文斌

(重庆工商大学环境与生物工程学院，重庆      400067)

摘   要：通过试验发现：在进行泡菜样品中亚硝酸盐提取时，提取的最佳条件是在70℃的水浴中提取30～45min；

样品液中加入2g活性炭粉，能有效的排除色素和抗坏血酸对亚硝酸盐测定造成的干扰；显色剂先加入2ml对氨基

苯磺酸溶液，5min 后再加入1ml N-1- 萘乙二胺盐酸溶液，使显色稳定。
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Abstract ：In pickled vegelables experiments found: that the optimum nitrite extract conditions were: 30～45min in 70℃ in

water bath; with active carbon added to reduce the interference errors of assaying nitrite in the pickle; then with sulfanilic acid

solution 2ml added to the sample first , to incubate for 5 min, then finaly with N-(1-naphthyl)-ethylenediamine hydrochloride

1ml added to make the colored azo compound stabilized.

Key words：pickled vegetable；nitrite；determination

中图分类号：TS207.3                                    文献标识码：A                          文章编号：1002-6630(2006)02-0241-03

亚硝酸盐的测定方法有多种，如紫外可见分光光度

法(比色法)、催化发光光度法(福还原分光光度法)、示

波极谱法、气相色谱法和高效液相色谱(HPLC)法等，国

标方法为盐酸萘乙二胺比色法[1]。该方法灵敏、简便快

速而被广泛应用。但国标法过于笼统，对泡菜中亚硝

酸盐的提取以及测定没有明确说明。本实验在测定亚硝

酸盐的国标方法的基础上，通过实验寻找出测定泡菜中

的亚硝酸盐含量的较佳方法。

1 材料与方法

1.1 试剂与设备

1.1.1 试剂
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各种试剂参照国标配制，纯度为分析纯(A.R.)，其

中亚硝酸钠为优级纯(G.R.)，使用的水为重蒸水。电热

恒温水浴锅 SSY 型、751 型分光光度计、电子天平(感

量 0.0001g)、高速组织搅拌器。

1.2 方法

1.2.1 显色剂实验方法

取2.00ml浓度为5μg/ml的亚硝酸钠标准溶液于50ml

的带塞比色管中，加入 2ml 的对氨基苯磺酸溶液，然后

间隔时间 0、1、2、3、4、5、6、7、8、9、1 0 m i n

加入 1ml N-1- 萘乙二胺盐酸溶液，用水定容，摇均，

暗处静置15min，以试剂空白作对照，用2cm 的比色杯

在 538nm 处比色。

1.2.2 亚硝酸盐的提取时间和提取温度

在测定亚硝酸盐的国家标准方法中，试样中的亚硝

酸盐的提取是用70℃的蒸馏水并在沸水浴中加热15min。按

3.1，在样品中加入5.00ml亚硝酸钠标准使用液(5μg/ml)，

在不同的提取温度和不同的提取时间下，对亚硝酸盐进

行提取，并测定提取温度和提取时间对亚硝酸钠回收率

的影响。

1.2.3 VC 对亚硝酸盐回收率的影响

用移液管分别移取2.00ml亚硝酸钠标准使用液(5μg/ml)

置于两个 50ml 带塞比色管中，一个不加抗坏血酸溶液，

一个加2ml 的抗坏血酸溶液(5μg/ml)。按先加入氨基苯

磺酸溶液，5min 后再加入 N-1- 萘乙二胺盐酸溶液，显

色，分别测定其吸光度，并计算出亚硝酸盐的含量，

用以比较 V C 对亚硝酸盐回收率的影响。

1.2.4 活性炭对样品中亚硝酸盐测定的影响

用移液管分别吸取25.00ml亚硝酸钠标准使用液(5μg/ml)

置于两个500ml的容量瓶，按方法3.1对泡制的茎用芥菜

(青菜头)进行预处理，一个不加入活性炭，另一个加入

2g 活性炭。待处理完毕后，按步骤3.2 对各样品的亚硝

酸盐含量进行测定。

2 结果与分析

2.1 显色剂加入次序对测定结果的影响

我国国家标准测定亚硝酸盐的方法是先加入氨基苯

磺酸溶液，3～5min 后再加入N-1- 萘乙二胺盐酸溶液；

AOAC[2]推荐的方法是先加入氨基苯磺酸溶液，5～10min

后再加入N-1- 萘乙二胺盐酸溶液，比较这两种方法结果

见表 1 ，A O A C 的方法测定较国标方法重现性好。

时间(min) 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

吸光值 0.094 0.102 0.11 0.118 0.124 0.125 0.126 0.126 0.126 0.126 0.126

表1 不同时间加入显色剂的影响

Table 1   Effect of adding ingrain agent in different time

2.2 亚硝酸盐的提取时间和提取温度

泡菜样品在不同的提取温度和加热时间下亚硝酸盐

的回收率见表2。由此可知，在70℃的水浴中提取30～

4 5 m i n，得到较高的回收率。因此，在 7 0℃的水浴中

加热30～45min 为亚硝酸盐提取的最佳条件。为了节省

时间，也可选择在80℃水浴中加热20min，该法回收率

达 98.8%，此提取条件对亚硝酸盐的回收率符合分析方

法要求。

2.3 VC 对亚硝酸盐回收率的影响

表 3 列出了 VC 对亚硝酸盐回收率的影响，结果表

明，当亚硝酸盐的浓度为10μg/50ml 时，未加 VC 的回

收率为 9 8 % ，而加入抗坏血酸的回收率仅为 4 3 %。由

此说明，V C 的存在对亚硝酸盐的测定产生严重干扰。

2.4 活性炭对样品中亚硝酸盐测定的影响

加标量(μg) 测得量(μg) 回收率(%)

未加 V C 10 9.8 98

加入 V C 10 4.3 43

表3  VC对亚硝酸盐回收率的影响

Table 3   Effect of VC on nitrite recovery

由表3可以看出， VC的存在对亚硝酸盐的测定干扰

严重，必须采取一定的措施消除干扰。活性炭对植物中

的色素和VC 都具有较好的吸附作用[3]，因此，研究活性

炭对样品亚硝酸盐的测定有其必要性。由表4 可以看出，

未加入活性炭的样品，亚硝酸盐测定含量为7μg/50ml，

加入活性炭的样品亚硝酸盐含量为15.5μg/50ml，由此可

见，在进行测定泡菜中的亚硝酸盐时，样品液中加入

本底值(μg) 加标量(μg) 测得量(μg) 回收率(%)

未加 6.5 10 7 42

加入活性炭 6.5 10 15.5 94

表4  活性炭对亚硝酸盐回收率的影响

Table 4    Effect of active carbon on nitrite recovery

                     回收率(%)
温度(℃)

15min 30min 45min 60min

50 90.2 91.5 94.5 95.7

70 95.8 100.2 99.6 96.5

80 98.8 98.9 98.1 97.5

100 98.3 97.1 92.3 89.6

表2 不同条件下亚硝酸盐的回收率

Table 2    Nitrite recovery rate in vegetable at different condition
recovery rate
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活性炭可以有效地消除误差，从而提高了分析结果的准

确 性 。

3 结  论

通过以上几组实验的研究，对测定泡菜中亚硝酸盐

的样品制备、测定方法总结如下。

3.1 样品液制备

将泡菜用滤纸吸去表面水分，用四分法取样，切

碎，用组织捣碎机捣碎成匀浆备用。准确称取匀浆样

品10～20g(精确到0.01g)，置于500ml烧杯中，加12.5ml

硼砂饱和液，搅拌均匀，以70℃左右的水约300ml 将试

样洗入500ml 容量瓶中，于80℃水浴中加热20min，取

出后冷却至室温，然后一面转动，一面加入 5ml 亚铁氰

化钾溶液，摇匀，再加入 5ml 乙酸锌溶锌溶液和 2g 活

性炭粉。加水至刻度，摇匀，用滤纸过滤，弃去初

滤液 3 0 m l，得样品提取液。

3.2 测定

吸取40.0ml 上述滤液于50ml 带塞比色管中，另吸

取 0.00、0.20、0.40、0.60、0.80、1.00、1.50、

2.00、2.50ml 亚硝酸钠标准使用液(相当于 0、1、2、

3、4、5、7.5、10、12. 5μg 亚硝酸钠)，分别置于

50ml 带塞比色管中。于标准管与试样管中分别加入2ml

对氨基苯磺酸溶液(4g/L)，混匀，静置5min 后各加入

1ml 盐酸萘乙二胺溶液(2g/L)，加水至刻度，混匀，暗

处静置 15 m i n，用 2 c m 比色杯，以零管调节零点，于

波长 5 3 8 n m 处测吸光度，绘制标准曲线比较，同时做

试剂空 。

3.3 结果计算

式 中 ：

x——吸光值对应于标准曲线上亚硝酸盐的量(μg)；

m ——样品质量(g)。
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