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实验技术与方法
连续流动注射分析法测定白酒中氰化物

姜汉硕!赵婉婧!蒋莹
!辽宁省疾病预防控制中心"辽宁 沈阳$%%"""+#

摘$要!目的$建立采用连续流动注射分析仪测定白酒中氰化物的方法$ 方法$白酒样品用 & J2\A@9Y碱解!

在优化的试验条件下!用 \,?Y,Kg?.+"" 连续流动注射分析仪直接测定氰化物的浓度$ 结果$方法有效降低了

白酒中基质对检测结果的干扰!提高了测定的准确性和灵敏度$ 在 "0+" c+"" "J2\浓度范围内具有良好的线性关

系!相关系数为 "0### #!最低检出限为 "0%U "J2\!加标回收率为 .U01b c#U0#b!相对标准偏差为 &0&b c10Ub$

结论$方法操作简便快速%灵敏度高%结果准确!可满足测定各种白酒中氰化物的要求$
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$$白酒酿制过程中"如用木薯或野生植物等作
为原料#含氰甙配糖体物质"酿造时经水解产生氢
氰酸$ "或用含有氰化物的酒精生产配制酒"则白
酒中会含有氢氰酸 )%* ( 氢氰酸是一种剧毒物质"
且可产生致癌物氨基甲酸乙酯"因此氰化物是酒
类的一项重要安全检测指标( 我国在 ’I&U+U!
&"%&-食品安全国家标准 蒸馏酒及其配制酒. )&*

中规定蒸馏酒及其配制酒中氰化物应 m.0" MJ2\( 目
前"国 内 白 酒 中 氰 化 物 测 定 主 要 采 用 ’I2K
+""#0!.!&""1-蒸馏酒及配制酒卫生标准的分析
方法. )1*中的异烟酸-吡唑啉酮分光光度法"该法
测定时发生浑浊干扰的问题一直没有彻底解
决 )!-U* "对反应体系的 OY值要求较严"操作过程复
杂’费时"需要繁琐的手工操作"容易带来误差"影
响检测准确性"并且由于检测限的限制无法满足
白酒中微量氰化物的检测要求( 而已报道的通过
流动注射分析仪测定酒类中氰化物的研究 ).-#* "效
果并不理想( 本试验采用 \,?Y,Kg?.+"" 连续
流动注射分析仪对影响白酒中氰化物测定的各种
因素进行探究"有效降低了白酒中基质的干扰"并
提高了准确度和灵敏度"建立了简便’快速’灵敏’
准确的连续流动注射分析仪测定白酒中氰化物的
方法"可满足测定各种白酒中氰化物的要求(

%$材料与方法
%0%$主要仪器与试剂

g?.+"" 型流动注射分析仪 #美国 \@57@B$"配
备 *a-%+" 系列多通道蠕动泵’a])&"" 稀释器’
,)8+&" 系列自动进样器(

"0"&+ MCD2\A@9Y载液2接收液%%0" JA@9Y
#优级纯$用去离子水溶解并定容至 % """ MD"临用
前配制&蒸馏溶液%%10& J酒石酸 #?!Y!9/"优级
纯$"用去离子水溶解并定容至 % """ MD"保存期
% 周&磷酸盐缓冲液%#U J无水磷酸二氢钾 #优级
纯$"用去离子水溶解并定容至 % """ MD"保存期
% 个月&氯胺-K溶液% % J氯胺-K# #.b$ 溶解于
+"" MD去离子水中"临用前配制&异烟酸-巴比妥酸
试剂%在."" MD去离子水中加入 %& JA@9Y"搅拌溶
解"边搅拌边加入 %10/ J巴比妥酸和 %10/ J异烟酸
###b$"使其完全溶解"用去离子水稀释并定容

至% """ MD"保存期 % 周(
水中氰标准溶液%+" MJ2\#以 ?Aq计$"’IT

#W$"."%%+"中国计量科学研究院(
%0&$方法
%0&0%$原理

酒中氰化物经 A@9Y碱解后"在 OY’! 的弱酸
性条件下经在线蒸馏从氰络合物中释放"通过气体
渗透分离器分离"用 A@9Y溶液吸收"在 OYm. 的
条件下与氯胺-K反应生成氯化氰( 氯化氰与异烟
酸反应"经水解生成戊烯二醛"与巴比妥酸缩合生
成紫蓝色染料 )%"-%%* "/"" =M处比色测定(
%0&0&$试验方法

样品处理%酱香型白酒以 %t%""#?8?$’其他白
酒以 %t%"#?8?$的比例加入 & J2\A@9Y溶液碱解
稀释"放置 %" M<= 后进样测定(

标准溶液配制%取水中氰标准溶液用 & J2\
A@9Y溶液稀释为 +"" "J2\(

仪器条件%取样时间 %+" P"样品到阀时间
%/" P"负载时间 %+" P"泵速 1+ E2M<="蒸馏温度
%%. h"显色温度 .+ h"周期时间 1"" P"注入时间
%"" P"洗针时间 +" P(

测定步骤%按仪器操作程序开启流动注射分析
仪"将选定的仪器参数条件输入数据系统"待蒸馏
温度达到设定温度后"将去离子水泵入所有试剂管
线"检查有无泄漏及流动状态是否平稳"把泵管放
入对应的试剂瓶中"把样品管和标准溶液放入自动
进样器托盘支架中( 开始运行氰化物的测定程序
进行自动进样绘制标准曲线’测定样品( 分析完毕
后"将所有试剂管线放入去离子水中"泵去离子水
通过整个模板 %+ M<=( 泵送空气到模块 %+ M<= 以
干燥蒸馏系统"关闭电源"松开泵管(

&$结果与分析
&0%$蒸馏温度的选择

白酒样品进行检测时"碱解后的测定液带入连
续流动注射分析仪后首先要在线蒸馏"所以仪器的
蒸馏温度是重要因素( 为了观察测定液中乙醇含
量与蒸馏温度对测定结果的影响"在不同的蒸馏温
度下对加入不同浓度乙醇的标准液进行试验"见图
%( 从试验结果可见"在不同的蒸馏温度下测定液中
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乙醇含量对测定结果的影响程度也有很大不同"这
可能是由于测定液中的乙醇能与水形成共沸物影
响氰化物的蒸馏所致( 蒸馏温度只有在 %%. h时"
乙醇含量对测定结果的影响最小"并且在该温度下
测定液中乙醇含量在 "b c%"b时"对其测定结果
的影响均在 +b以内"可满足检测方法的要求( 因
此选择 %%. h为蒸馏温度(

图 %$不同蒸馏温度下乙醇含量对氰化物测定结果的影响
F<J>E:%$(=6D>:=5:C6:B7@=CD5C=5:=BE@B<C= >=G:E

G<66:E:=BG<PB<DD@B<C= B:MO:E@B>E:

&0&$显色温度的选择
流动注射分析中的显色反应是在非平衡的动

态条件下进行"并且在显色反应的试剂管路长度与
显色试剂已确定的条件下"显色反应的进行程度主
要受温度的影响 )%"* ( 为此在不同的显色温度条件
下对吸光度的变化进行了试验"结果见图 &( 从试
验结果可见"显色温度在 .+ h时"显色完全"测定结
果稳定(

图 &$显色温度对氰化物测定结果的影响
F<J>E:&$(=6D>:=5:C6G:R:DCO<=JB:MO:E@B>E:

&01$样品碱解条件的选择
据文献报道)U-.* "酱香型白酒的成分与浓香型及

清香型白酒有明显的不同( 加标白酒样品以 %t%"
#?8?$的比例加入 & J2\A@9Y溶液碱解后测定"测
定液中乙醇含量小于 %"b"浓香型与清香型白酒的
回收率可满足检测方法的要求( 但酱香型白酒的回
收率远不及浓香型与清香型白酒的回收率( 为了提
高其回收率"用不同比例的碱解液稀释后对其回收率
进行试验"结果见图 1( 可见增加碱解液稀释的比
例"可提高回收率"当碱解液的比例达到 %t%""#?8?$
时"其回收率达 #+b以上"可满足检测要求(

图 1$酱香型白酒稀释倍数对氰化物回收率的影响
F<J>E:1$W66:5BPC6M@CB@<-6D@RCED<f>CEG<D>B<C= 6@5BCE

C= B7:E:5CR:EH

&0!$标准曲线与线性范围
按照 %0& 方法对 "0+" c+"" "J2\氰化物标准

溶液进行测定"回归方程为 Gj"0%!!9i"0"+/""相
关系数为 "0### #"可见测定液中氰化物在 "0+" c
+"" "J2\范围内具有良好的线性关系(
&0+$方法最低检出限和定量限

按照文献)%&*方法"使用 % "J2\标准溶液重
复测定 &% 次"结果见表 %( 以 1 倍标准偏差计算得
出测定液的最低检出限为 "0%U "J2\( 当酱香型白
酒以 %t%""#?8?$’其他白酒以 %t%"#?8?$的比例进
行碱解稀释时"酱香型白酒和其他白酒的方法检出
限分别为 %U 和 %0U "J2\"方法定量限分别为 +" 和
+0" "J2\(

表 %$氰化物检出限测定结果#"J2\$

K@ND:%$K:PBE:P>DBPC6G:B:5B<C= D<M<B
次数 % & 1 ! + / U . # %" %%

测定值 %0"# "0#/# %0"+ %0%! %0%1 %0%% %0"# %0"% "0##& %0%/ %0"U

次数 %& %1 %! %+ %/ %U %. %# &" &%

测定值 %0"% %0"1 %0"! %0"& %0%1 %0%% %0"# %0%! %0%& %0%+

&0/$精密度和回收率
分别取各种香型的白酒样品按照方法的测定

步骤与仪器条件进行重复测定 U 次"计算相对标准
偏差#见表 &$"O!:为 &0&b c10Ub"可满足检测
方法学要求( 分别取各种香型的白酒样品"加入
高’中’低 1 种不同浓度的氰化物标准溶液"放置过
夜后对其本底样和加标样进行重复测定 U 次"计算

其回收率#见表 1$"回收率为 .U01b c#U0#b"满足
方法学要求(

1$小结
本方法通过研究用连续流动注射分析仪测定

白酒中氰化物时蒸馏温度’显色温度以及各种香型
白酒样品的碱解液用量对测定结果的影响"降低了
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$$$$ 表 &$白酒样品中氰化物的精密度试验结果#/ jU$

K@ND:&$K:PBE:P>DBPC6OE:5<P<C= C6P@MOD:P

样品
测定值2#"J2\$

% & 1 ! + / U
平均值
2#"J2\$

O!:
2b

白酒 %#浓香型$ 1#0& !&0" !&0% !&0& !"0U !&0& 1#0/ !%0% 10&

白酒 &#清香型$ %U01 %U0% %U0+ %U0/ %/0# %+0. %U0+ %U0% 10U

白酒 1#酱香型$ &"& &"1 &"% %#U &"! &"! &%& &"1 &0&

表 1$白酒样品中氰化物加标回收率的试验结果#/ jU$

K@ND:1$K:PBE:P>DBPC6E:5CR:E<:PL<B7 PB@=G@EG @GG<B<C=P

样品
本底值
2#"J2\$

加标量
2#"J2\$

平均值
2#"J2\$

平均回收
率2b

O!:
2b

白酒 %#浓香型$

白酒 &#清香型$

白酒 1#酱香型$

!%0%

%U0%

&"1

+"0" .U0. #10! %0!
&""0" &%/ .U01 &0%
+""0" !UU .U01 "0#
&+0" 1#0! .#0& &0#
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基质对测定结果的干扰"优化了测定条件"提高
了测定结果的准确性和方法的灵敏度( 建立了
一个简便’快速’灵敏的用连续流动注射分析仪
测定白酒中氰化物的方法( 试验结果表明"本方
法测定液在 "0+" c+"" "J2\范围内具有良好的
线性关系"测定液的最低检出限为 "0%U "J2\"回
收率为 .U01b c#U0#b"精密度 O!:为 &0&b c
10Ub"均符合检测方法的要求( 连续流动注射
分析仪测定白酒中氰化物的方法作为全自动现
代化分析技术可完全取代手动分光光度法"适用
于大批量含有不同浓度乙醇的各种白酒中氰化
物的检测(
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关于抗坏血酸棕榈酸酯#酶法$等食品添加剂新品种的公告
&"%/ 年第 # 号

$$根据*食品安全法+规定!审评机构组织专家对抗坏血酸棕榈酸酯(酶法)等 1 种食品添加剂新品种%辣
椒油树脂等 . 种食品添加剂扩大使用范围%富硒酵母食品营养强化剂扩大使用范围的安全性评估材料审查
并通过$

特此公告$
附件’%4抗坏血酸棕榈酸酯(酶法)等 1 种食品添加剂新品种

&4辣椒油树脂等 . 种食品添加剂扩大使用范围
14富硒酵母食品营养强化剂扩大使用范围
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