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摘　要：建立了基于气相分子吸收光谱法测定味精中硫化物含量的高灵敏分析方法。
对测定波长、载气及载气流量等影响硫化物分析灵敏度的条件参数进行了系统的优化。
在优化的实验条件下，该方法对味精中硫化物的检出限为１．８μｇ／ｋｇ；对实际味精样品
中硫化物７次重复测定的相对标准偏差在３．４９％～３．９０％之间，回收率为９７．４３％～
１００．５１％。结果表明，该方法准确可靠，可以在味精中硫化物检测领域推广应用。
关键词：气相分子吸收光谱法；测定；味精；硫化物
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味精是食品调味料中最重要的一种，主要成分为谷氨酸钠。味精的生产工艺中会用 Ｎａ２Ｓ作为除铁
剂使用，而人体摄入该化合物后会在体内分解成 Ｈ２Ｓ，造成中毒现象［１］。因此，２００８年１２月，国家卫生部
发布的《食品中可能违法添加的非食用物质和易滥用的食品添加剂品种名单（第一批）》中，明确规定禁止

Ｎａ２Ｓ在味精生产中被使用。味精中Ｎａ２Ｓ残留进入食品流通环节，将会带来巨大的食品安全问题。由于
味精生产过程往往难以被监控，所以通过食品中 Ｎａ２Ｓ的残留检测是作为其被使用与否的一个判定标
准［２］。目前，味精中Ｎａ２Ｓ的检测多数参考的是水质硫化物的检测，包括分光光度法［３－７］、离子色谱
法［８］、碘量法［９，１０］等。其中，亚甲基蓝分光光度法已在团体标准（Ｔ／ＣＡＩＡ／ＳＨ００１－２００４）《味精硫化物测
定亚甲基蓝分光光度法》中应用，但该方法测定硫化物过程中会受颜色、浊度、离子等本底干扰，且检出
限相对较高（最低检出浓度为０．３ｍｇ／ｋｇ）。此外，表面增强拉曼光谱技术也已经应用于味精中 Ｎａ２Ｓ
的测定，并展现了良好的分析性能［１１］，但该技术需用到金纳米粒子，批量样品测试分析成本较高。因
此，亟需发展味精中硫化物的高效、便捷且具备较好检出性能的新型定量分析方法。
气相分子吸收光谱法是基于被测成分分解成的气体，对辐射光的吸收强度与成分浓度的关系遵守光

吸收定律来进行定量分析的；根据辐射光源吸收波长的不同，进行定性分析。本研究通过采用气相分子吸
收光谱法测定味精中硫化物的含量，提供一种高效准确的测定味精中硫化物含量的方法。该方法与传统
方法检测原理不同，其通过特定化学反应，将试液中硫化物转换为气态进行光谱检测，因此该方法不受液
体的浊度、色度、金属离子等干扰的影响，能够快速、准确的检测待定物质。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＡＪ－３７００气相分子吸收光谱仪（上海安杰环保科技股份有限公司）。仪器工作条件：工作温度２０～３０℃，
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环境湿度≤８５％；氘灯光源，灯电流３００ｍＡ；气源压力０．２Ｍｐａ；载流液为 ＨＣｌ（１＋３）；ＰＭＴ负高压２６０Ｖ；
测量方式：峰面积。
硫化物标准储备液（９３．２ｍｇ／Ｌ，系国家标准物质ＧＢＷＯ８６３０），４℃下密封保存，标准系列由该储备

液用超纯水稀释至所需质量浓度。ＨＣｌ（分析纯，国药集团化学试剂有限公司）。水为超纯水。
味精样品：市场购买。

１．２　实验方法
准确称量味精试样５０．００ｇ，加入３００ｍＬ超纯水，于２５℃超声３０ｍｉｎ，待试样溶解完全，用水定容至

５００ｍＬ，在仪器最佳工作条件下上机测试。样品空白平行测定。

２　结果与讨论

２．１　硫化物测定波长及光源选择
选取硫化物标准使用液，扫描１８０～２４０ｎｍ波长范围紫外吸收光谱，以波长为横坐标，吸光度为纵坐

标，绘制紫外吸收光谱图。如图１所示，在１９５～２４０ｎｍ波长范围内，硫化物具有较强的特征吸收。根据
（ＨＪ／Ｔ　２００－２００５）应用于水中硫化物测定［１２］，采用Ｚｎ灯作为光源，以Ｚｎ灯的２０２．６ｎｍ特征谱线作为硫
化物的吸收谱线，存在干扰较少。因此，本工作以在紫外区具有较强连续辐射的氘灯作为光源，选取

２０２．６ｎｍ作为硫化物的测量波长。

２．２　载气选择
选取相同稀释浓度的标准使用液，分别选择相同流速的空气、氮气作为载气，测试硫化物的吸收

值。结果如图２所示。两种载气均符合实验要求，但是从便捷性以及经济性方面考虑，本实验采用空
气作为载气。

图１　硫化物的紫外吸收光谱
Ｆｉｇ．１　Ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　ｓｕｌｆｉｄｅｓ

图２　空气和氮气作为载气对硫化物吸光度的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｂｓｏｒｂａｎｃｅｓ　ｆｏｒ　ｓｕｌｆｉｄｅ　ｕｓｉｎｇ　ａｉｒ
ａｎｄ　ｎｉｔｒｏｇｅｎ　ａｓ　ｃａｒｒｉｅｒ　ｇａｓ

图３　硫化物溶液基于气相分子吸收光谱法在
２０２．６ｎｍ吸收波长下采集的谱图
Ｆｉｇ．３　Ｔｈｅ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ａｃｑｕｉｒｅｄ　ｆｒｏｍ　ｓｕｌｆｉｄｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
ａｔ　２０２．６ｎｍ　ｂａｓｅｄ　ｏｎ　ｇａｓ　ｐｈａｓｅ　ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　ａｂｓｏｒｐ－
ｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

２．３　载气流量选择
采用相同浓度的标准溶液，在０．１０～０．１３Ｌ／ｍｉｎ载气流量范围内，考察载气流量对硫化物测定的影

响。在２０２．６ｎｍ测试波长下，对２ｍｇ／Ｌ硫化物标准溶
液进行３次平行测试，结果表明，在所选载气流量范围内，

硫化物分析灵敏度随载气流量变大而降低。同时，实验过
程发现，载气流量过低时，硫化物测试峰形平台太短，不易
掌握读数时间。综合考虑，选择载气流速为０．１２Ｌ／ｍｉｎ。

２．４　硫化物吸收谱图与线性范围
仪器电机波长校正后，选择２０２．６ｎｍ作为吸收波长。

硫化物标准溶液以０．２９ｍＬ／ｓ的速度进入反应模块，在

ＨＣｌ载液条件下充分反应，产生 Ｈ２Ｓ气体，气体进入吸光
管度吸收。采集谱图如图３所示。

配制浓度为０．０、０．２、０．４、０．８、２．０、４．０ｍｇ／Ｌ硫化物
标准系列溶液，从低浓度到高浓度进行测试。以吸光度
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（ｙ）为纵坐标，标准溶液浓度（ｘ，ｍｇ／Ｌ）为横坐标，拟合得到硫化物的标准曲线。标准曲线的线性方程为：

ｙ＝０．０９６４５ｘ－０．００２６６５（ｒ＝０．９９９９９），满足一般实验室对于分析的要求。

２．５　检出限
重复测定空白样品７次，然后计算方法检出限：ＭＤＬ＝Ｓ×ｔ（ｎ－１，１－ａ＝０．９９）。式中：ｎ为重复测定

的加标样品数，Ｓ为ｎ次加标测定浓度的标准偏差，ｔ为自由度为ｎ－１时的Ｓｔｕｄｅｎｔ’ｓ　ｔ值（可查表得到），

１－ａ为置信水平。计算出本方法对硫化物的检出限为１．８μｇ／ｋｇ，以３倍检出限计算最低检出浓度为５．４

μｇ／ｋｇ，而常用的亚甲基蓝分光光度法测定味精样品中硫化物的最低检出浓度为０．３ｍｇ／ｋｇ
［５］左右，可见

本方法灵敏度优势显著。

２．６　精密度测试
采用气相分子吸收光谱法对８０％含量的谷氨酸样品（样品编号１），９０％含量的谷氨酸样品（样品编号

２），进行７次测定，结果如表１所示。气相分子吸收光谱法测定相对标准偏差（ＲＳＤ）在３．４９％～３．９０％
之间。

表１　精密度测试结果（ｎ＝７）
Ｔａｂｌｅ　１　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｂａｓｅｄ　ｏｎ　ｒｅａｌ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｉｎ　ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ（ｎ＝７）

Ｎｏ． Ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｖａｌｕｅ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ａｖｅｒａｇｅ　ｖａｌｕｅ
（ｍｇ／ｋｇ）

ＲＳＤ
（％）

１　 ０．６００４　 ０．６３１２　 ０．６１０８　 ０．５８０３　 ０．６５１２　 ０．６３１０　 ０．６０１２　 ０．６１５２　 ３．９０

２　 ０．８３１３　 ０．８６１１　 ０．８８０２　 ０．７９０３　 ０．８２０５　 ０．８３０９　 ０．８５０４　 ０．８３７８　 ３．４９

２．７　加标回收率测试
根据上述样品硫化物含量测试结果进行加标回收率测试，测定结果如表２所示，本方法检测味精中硫

化物加标回收率为９７．４３％～１００．５１％。表明方法的准确度较高，能用于味精中硫化物得的分析检测。

表２　加标回收实验结果（ｎ＝７）
Ｔａｂｌｅ　２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｓｐｉｋｅｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ（ｎ＝７）

Ｎｏ． Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ａｄｄｅｄ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｔｏｔａｌ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｆｏｕｎｄ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

１　 ０．６１５２　 １．００００　 １．６２０３±０．２０９１　 １．００５１　 １００．５１

２．００００　 ２．６０１２±０．１３０５　 １．９８６０　 ９９．３０

２　 ０．８３７８　 １．００００　 １．８１２１±０．１１２２　 ０．９７４３　 ９７．４３

２．００００　 ２．８３２３±０．１５０６　 １．９９４５　 ９９．７２

３　结论

本研究建立了基于气相分子吸收光谱法的味精中硫化物的定量分析方法。本方法的检出限较低，加
标回收率在９７．４３％～１００．５１％范围，相对标准偏差为３．４９％～３．９０％。为味精中硫化物的测定提供了
一种新颖的测试手段，也为气相分子吸收光谱法在食品领域的应用拓展提供了重要参考依据。
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