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分光光度法测定食品中的溴酸盐
孙　平　高秀敏　海维维　张津凤

(天津科技大学)

　【摘　要】本试验选择酚噻嗪乙腈溶液与微量溴酸盐进行生色反应 , 并通过分光光度法进行分析

研究 , 试验在不同的条件下 , 分析影响测定溴酸盐的试验因素 , 最终完成确定了对微量溴酸盐的光

度分析方法。该方法的检测范围为 011～019μg/ mL , 检出限达到 011μg/ g以下。在对实际样品进行

的对照分析中 , 得到了满意的结果。本方法具有灵敏度高、简便、快速、易操作的特点 , 是测定食

品中溴酸盐的理想方法。
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　　溴酸盐是一种传统的食品添加剂 , 常用于对面粉的

改良处理。其作用原理是使蛋白质结构中的硫基 ( - SH)

氧化成二硫键 ( - S - S - ) , 形成网状结构 , 从而增强面

粉的弹性和持气性 , 以致面团产生坚韧的、蓬松的、柔软

的感观效果 , 因此溴酸盐在面制品中的添加应用最为广

泛。近年来通过某些动物实验发现 , 溴酸盐对遗传致畸、

致癌试验均有阳性效果 , 一些国家已经开始对食品中溴酸

盐的使用采取了严格限制 , 甚至有些国家已建议取消其在

食品中的使用。由于溴酸盐在食品中使用历史较长 , 并且

普遍存在着超量使用现象 (参见表 2对试验中的样品测定

结果) , 这无疑给消费者的健康带来隐患 , 因此加大对食

品中溴酸盐的检测及其管理的力度已经成为学术界和公共

卫生方面的迫切要求。我国虽有面粉中溴酸盐使用量在

0103g/ kg以下、成品不得检出的限制标准 , 但在检测和

管理方面缺少一种较为简单、准确的分析方法 , 以帮助有

关部门对其监测和管理。目前对溴酸盐测定有碘酸钾滴定

方法 , 该方法灵敏度低、准确度差 , 难以满足微量分析的

要求 ; 且对面制品的测定 , 需要复杂的预处理 ; 另外在使

用分子荧光、高压液相、流动注射分析中也存在操作复

杂、预处理困难等问题。S1Farrell等人使用酚噻嗪衍生物

(10H - 酚噻嗪、氯丙嗪、三氟拉嗪) 对溴酸盐进行了光

度测定 , 并得到了较好的灵敏度。试验发现 , 使用酚噻嗪

的甲醇溶液稳定性较差 , 本文采用乙腈做溶剂 , 使用简单

的酚噻嗪做显色剂进行条件试验和对样品分析 , 结果表

明 , 测定体系稳定性及灵敏度均有所提高。本方法不受其

他成分影响 , 适宜复杂食品中溴酸盐的测定 , 具有操作方

便、检测快速、灵敏度高、使用仪器简单等特点 , 可作为

对食品添加剂监测管理的常规分析方法。

1　试验仪器与材料

111　试验仪器

722光栅分光光度计 (上海精密仪器公司)、LD5 - 10

离心机 (北京医用离心机厂)、SHB - B95A型循环水式多

用真空泵 (郑州长城科贸有限公司)、电热恒温水浴锅

(天津市中环试验电炉有限公司)。

112　试验材料

溴酸钾 (AR) , 天津市佳兴化工仪器有限公司 ; 酚噻

嗪 (CP) , 中国浙江菱湖精细化工厂 ; 乙腈 (AR) , 天津

市四通化工厂 ; 检测样品 , 市售面包及面粉。

2　试验条件

试验中选择并配制了溴酸钾溶液 ( 510μg/ mL )、

0112g/ L 酚噻嗪乙腈溶液、5mol/ L 盐酸溶液等试验溶液。

并且通过不同的试验条件 , 对显色系统进行了试验研究。

211　吸收曲线

在溴酸钾浓度为 014μg/ mL、盐酸浓度为 3mol/ L 的

条件下 , 测定生色体系的吸收曲线 (见图 1) , 试验得到

的最大吸收波长 (λmax = 518nm) 与相关报道是一致的。
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图 1　溴酸盐与酚噻嗪乙腈溶液的生色体系的吸收曲线

212　盐酸浓度的影响

试验中发现酸的种类及其浓度对体系的显色效果有显

著的影响 , 在磷酸、硫酸与盐酸中比较 , 盐酸的效果最

好 , 其浓度对显色的影响如图 2所示。

图 2　生色体系的盐酸浓度对吸光度的影响

213　显色温度对生色效果的影响

通过适度加热可使反应加快 , 使生色体系尽快达到最

高值。但是温度过高会破坏生色系统 , 使颜色出现严重的

褪色 , 通过温度曲线 (见图 3) 可以看出 , 50℃是最好的

显色温度。

图 3　显色温度对生色效果的影响曲线

214　显色剂酚噻嗪用量与显色时间

试验发现 , 酚噻嗪的甲醇溶液不稳定 , 极易发生沉

淀。本试验采用乙腈做溶剂 , 与甲醇相比较 , 不仅其稳定

效果好 , 而且灵敏度也有所提高。从试验结果 (见图 4、

图 5) 看出 , 使用过量的酚噻嗪 , 并延长显色时间是不影

响体系的吸光度及其稳定性。

215　干扰元素

试验考虑到相关食品中伴随成分的影响 , 故通过添加

一定量常见物质后 , 进行光度测定 , 结果见表 1 , 并进行

干扰和影响分析 , 结果表明当 VC量较多时 , 有一定干扰

图 4　显色剂酚噻嗪用量对　　　图 5　显色时间对生色

　　　生色效果的影响　　　　　　　　效果的影响

作用外 , 大部分物质不影响对溴酸盐的测定。对 11 次的

测定结果 ,其变异系数 9315 % ; 摩尔吸光系数 1153×105。

表 1　添加物质后吸光度的变化(25mL 试验溶液含 10μg溴酸钾)

物质 食盐 糖 赖氨酸 碳酸钠 VC溶液 糊精 空白

用量 0. 5mg 0. 5mg 0. 1mg 0. 5mg 0. 5mg 0. 5mg

吸光度 0. 375 0. 380 0. 378 0. 384 0. 371 0. 384 0. 379

3　实际测定

对市售的一些面包、面粉样品进行了分析测定。称量

的样品仅需撕碎处理 , 再用重蒸馏水进行 3～5 次拌匀提

取 , 经过离心 40min , 得粗离心液 , 再经真空泵抽滤 , 得

滤液 , 将滤液移入容量瓶中 , 以重蒸馏水定容。移取一定

量样液进行显色 , 完全显色后 , 以试剂空白为参比 , 测定

吸光度 , 根据标准工作曲线 (见图 6) 上查出相应的溴酸

钾量 , 并计算样品中溴酸盐的含量。测定结果与部分液相

色谱的分析见表 2。

图 6　标准工作曲线

表 2　样品中溴酸盐含量 (mg/ kg) (以 KBrO3 计)

样品名称 自制面包 鲜奶土司 面包 甜面包 咸面包 面粉

含量 (本法) 5. 0 5. 2 6. 2 10. 5 8. 4 5. 3

含量 (LC法) — 4. 6 7. 0 9. 6 7. 9 5. 0

4　结果与讨论

通过试剂酚噻嗪与微量溴酸钾进行的显色反应及条件

试验结果分析 ,本方法的检测范围达到 (下转第 83页)
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烘干脱水。潮湿薯粉在变径的管道中 , 与干燥的热空气流

形成非稳状态的、有相对速度差的同向快速运动 , 高效率

的相互传质 , 使潮湿薯粉得以快速干燥 , 旋风分离器将脱

水薯粉收集下来。第一级干燥后的在线产品的含水量可控

制在 12 %～15 %。

2111　筛分工序

干燥后的在线产品通过筛分装置 , 将其分成以下 3种

组分和流向 : 粗大颗粒组分将脱离生产线 , 做饲料用 ; 中

粒径和一部分小粒径组分 , 送至搅拌工序作回填粉用 ; 另

一部分小粒径组分 , 将作为在线产品被输送至二次干燥

(灭菌) 工序。

2112　二次干燥 (灭菌) 工序

应用微波能技术既能满足含水量不高的在线产品低温

脱水的工艺要求 , 又能获得所需的消毒灭菌效果。据资料

介绍 : 微波能一般在 70℃就可全部杀死大肠杆菌 , 在

80～90℃, 只需 2～3min细菌总数就大大降低。速度快 ,

时间短 , 因此可保全马铃薯颗粒全粉中的营养成分和风味

物质 , 并延长保质期 , 对提高产品质量有显著的效果。

2113　冷却与筛分工序

经干燥工序后的马铃薯颗粒全粉在线产品在气流输送

装置中 , 与冷空气充分混合、传质 , 其内储的高温得以有

效地散失 , 并迅速地降到适宜包装的温度 , 再经过筛分装

置剔除不符合粒度要求的在线产品及混入的杂物 , 使合格

的在线产品进入包装袋后 , 不会因其内储的高温、及因内

储高温而继续挥发出的水分和其他杂物而影响产品质量。

2114　包装工序

合格的马铃薯颗粒全粉在线产品进入包装工序 , 经称

重计量后进入包装袋 , 封袋、缝口后下线成为成品。马铃

薯全粉内包装袋采用食品用聚乙烯塑料薄膜制成 , 排气后

绳索扎口 , 外包装袋采用纸塑复合材料 , 用维尼龙线缝

口。

马铃薯雪花粉与马铃薯颗粒全粉生产工艺在蒸煮制泥

工序之前基本相同。制泥工序之后的各工序操作要点如

下 :

干燥工段 : 将制好的薯泥通过输送泵送入滚筒干燥机

进行干燥 , 其水分控制在 10 %以下。

破碎工段 : 干燥后的大张半成品经破碎成 2～8mm的

雪花粉。

粉碎、收集、除尘工段 : 由于雪花粉容重很小 , 不利

于贮存和运输。将雪花粉粉碎到 60 目筛下除尘收集 , 以

降低贮运成本 , 同时也方便食品加工厂家使用。

马铃薯全粉产品的品质与生产控制有着密切的关联 ,

其加工技术中的工艺控制及生产控制水平和成套设备的水

平 , 有待于业内的工程技术人员共同去探索和提高 , 这也

是全面提高马铃薯全粉品质的保障。
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0～019μg/ mL , 检出限低于 011μg/ g以下。在实际样品

的测定中 , 与高压液相色谱分析比较 , 具有灵敏度高、简

便、快速、易操作的特点 , 可满足食品中对溴酸盐测定的

基本要求。试验中通过选择溶剂、变化反应条件确定了分

析测定的试验要点 , 使分析方法完整化 , 有利于对食品添

加剂的监测和科学化管理。
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