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茶叶中美术绿（铅铬绿）的测定

１　范围

本方法第一篇规定了茶叶中铬酸铅含量的测定方法；第二篇规定了茶叶中美术绿的定性方法。

本方法第一篇适用于茶叶中铬酸铅的测定；第二篇适用于茶叶中美术绿的定性判定。

２　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

２．１　

美术绿　犐犲犪犱犮犺狉狅犿犲犵狉犲犲狀

铅铬绿

用铬酸铅颜料沉淀到铁蓝颜料分散体上，或使用铬酸铅颜料与铁蓝颜料混合均能制备出的一种

颜料。

注：美术绿的主要成分为铬酸铅和铁蓝，且铬酸铅的比例不低于５０％。

３　美术绿综合判定

本方法通过测定茶叶中的铅和铬酸根，判定茶叶中是否含有铬酸铅。当铬酸铅检出时，需要定性测

定茶叶中铁蓝，当铁蓝检出时，判定茶叶中含有美术绿。茶叶中的美术绿以铬酸铅的含量表示，根据９．２

计算铬酸铅的含量，从而标示茶叶中美术绿的含量。

第一篇　铬酸铅的测定

铅含量的测定采用ＧＢ５００９．１２的方法，ＣｒＯ４
２－的测定选用下述方法。

第一法　高效液相色谱电感耦合等离子体质谱联用法（犎犘犔犆犐犆犘／犕犛）

４　原理

茶叶样品经灰化后，其中的ＣｒＯ４
２－经碱性提取液提取后，以液相色谱进行分离，分离后的目标化合

物经过雾化由载气送入ＩＣＰ炬焰中，经蒸发、解离、原子化、电离等过程，大部分转化为带正电荷的正离

子，经离子采集系统进入质谱仪，质谱仪根据质荷比进行分离测定。以保留时间和质荷比定性，外标法

定量。

５　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。
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５．１　试剂

５．１．１　硝酸（ＨＮＯ３）。

５．１．２　氨水（ＮＨ３·Ｈ２Ｏ）。

５．１．３　氢氧化钠（ＮａＯＨ）：分析纯。

５．１．４　无水碳酸钠（Ｎａ２ＣＯ３）。

５．２　试剂配制

５．２．１　碱性提取液（０．１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ和０．０５６ｍｏｌ／ＬＮａ２ＣＯ３）：称取（４．０±０．０５）ｇＮａＯＨ（５．１．３）和

（５．０±０．０５）ｇＮａ２ＣＯ３（５．１．４）溶解并定容至１Ｌ，将溶液在２０℃～２５℃下密封保存于聚乙烯瓶中，使用

时ｐＨ应达到１１．５以上，有效期１个月。

５．２．２　碱性提取液（０．２ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ和０．１１２ｍｏｌ／ＬＮａ２ＣＯ３）：称取（８．０±０．０５）ｇＮａＯＨ（５．１．３）和

（１２．０±０．０５）ｇＮａ２ＣＯ３（５．１．４）溶解并定容至１Ｌ，将溶液在２０℃～２５℃下密封保存于聚乙烯瓶中，使

用时ｐＨ应达到１１．５以上，有效期１个月。

５．２．３　硝酸溶液（５ｍｏｌ／Ｌ）：取３５７ｍＬ硝酸（５．１．１）用水定容至１０００ｍＬ，混匀待用。溶液在２０℃～

２５℃下避光保存，如溶液呈黄色需重新配制。

５．２．４　硝酸溶液（１＋９）：取１０ｍＬ硝酸（５．１．１）与９０ｍＬ水混合，摇匀。

５．２．５　氨水溶液（１＋９）：取１０ｍＬ氨水（５．１．２）与９０ｍＬ水混合，摇匀。

５．２．６　硝酸铵溶液（０．０５ｍｍｏｌ／Ｌ）：一定量水中加入３．４ｍＬ硝酸（５．１．１）和３．７ｍＬ氨水（５．１．２），用水

定容至１Ｌ，摇匀；用硝酸溶液（５．２．４）或氨水溶液（５．２．５）调节ｐＨ在７．０～７．２范围内。

５．３　标准品

铬酸铅：Ｌｅａｄｃｈｒｏｍａｔｅ，ＣＡＳ号：７７５８９７６，分子式ＰｂＣｒＯ４，相对分子质量３２３．１８，纯度≥９９％。

５．４　标准溶液的配制

５．４．１　ＣｒＯ４
２－标准储备液：准确称取０．０２７９ｇ铬酸铅标准物质，于１００ｍＬ烧杯中，加入５０ｍＬ碱性

提取液（５．２．２）置于恒温磁力搅拌水浴锅中，在９０℃～９５℃温度下不间断搅拌３０ｍｉｎ，取出后冷却至室

温后转移至１００ｍＬ容量瓶中，用水冲洗烧杯并转移至容量瓶中，用水定容至刻度。溶液中ＣｒＯ４
２－的

质量浓度为１００ｍｇ／Ｌ。或使用六价铬标准溶液进行配制。

５．４．２　ＣｒＯ４
２－标准工作液：

取１．０ｍＬＣｒＯ４
２－标准储备液（５．４．１）用硝酸铵溶液（５．２．６）定容至１０ｍＬ，制得标准中间液，质量浓

度为１０ｍｇ／Ｌ。

分别吸取０．０５ｍＬ、０．１ｍＬ、０．２ｍＬ、０．５ｍＬ、１．０ｍＬ、２．０ｍＬ、５．０ｍＬ标准中间液于１００ｍＬ容量

瓶中，用硝酸铵溶液（５．２．６）定容并混匀，过水系微孔滤膜（０．４５μｍ），待上机测定。该标准工作液

ＣｒＯ４
２－的质量浓度分别为５μｇ／Ｌ、１０μｇ／Ｌ、２０μｇ／Ｌ、５０μｇ／Ｌ、１００μｇ／Ｌ、２００μｇ／Ｌ、５００μｇ／Ｌ。该标准

工作液现用现配。

６　仪器和设备

注：玻璃器皿及坩埚均需以硝酸溶液（１＋４）浸泡２ｈ，用水反复冲洗，最后用去离子水冲洗干净。

６．１　高效液相色谱电感耦合等离子体质谱联用仪（ＨＰＬＣＩＣＰ／ＭＳ）。

６．２　分析天平：感量为０．１ｍｇ和０．０１ｇ。

６．３　可调式电阻炉，功率为２０００Ｗ。
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６．４　磁力搅拌恒温水浴锅：能在９０℃～９５℃恒温。

６．５　ｐＨ计：精度为０．０１。

６．６　样品粉碎装置。

７　试样制备与保存

茶叶样品去杂后，放入粉碎机中粉碎，样品全部过标准网筛（４２５μｍ），储于洁净容器中，至于阴凉

干燥处密封保存，备用。

８　分析步骤

８．１　样品提取

准确称取粉碎均匀的茶叶样品１ｇ（精确到０．０１ｇ）于１００ｍＬ坩埚中，将坩埚置于电炉上以最大功

率灼烧至无白烟。冷却至室温后加入５０ｍＬ碱性提取液（５．２．１），置于磁力搅拌恒温水浴锅中，在

９０℃～９５℃温度下不间断搅拌３０ｍｉｎ，取出后冷却至室温，定容至１００ｍＬ容量瓶中，从中取１．０ｍＬ

用硝酸铵溶液（５．２．６）定容至５０ｍＬ（或根据实际浓度适当稀释），过水系微孔滤膜（０．４５μｍ），待上机测

定。按同一操作方法作空白试验。

８．２　仪器参考条件

８．２．１　液相色谱参考条件：

ａ）　色谱柱：Ｇ３２６８８０００１色谱柱，（柱长３０ｍｍ，内径４．６ｍｍ），或等效柱；

ｂ） 流动相：０．０５ｍｍｏｌ／Ｌ的硝酸铵溶液（５．２．６）；

ｃ） 洗脱方式：等度洗脱；

ｄ） 流速：０．６ｍＬ／ｍｉｎ；

ｅ） 进样量：５０μＬ。

８．２．２　电感耦合等离子体质谱仪参考条件：

模式：碰撞反应池模式；ＲＦ入射功率为１６００Ｗ；载气为高纯氩气；载气流速为１．０Ｌ／ｍｉｎ；雾化器：

漩流雾化器；碰撞反应气（Ｈｅ），流速为３．５ｍＬ／ｍｉｎ；检测质量数犿／狕＝５２（Ｃｒ）。

８．３　定量测定

８．３．１　标准曲线的制作

吸取标准系列溶液（５．４．２）５０μＬ注入液相色谱电感耦合等离子质谱仪，按仪器参考条件（８．２）进行

测定，得到相应的色谱图，以保留时间定性。以标准系列溶液中目标化合物的质量浓度为横坐标，以色

谱峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。

８．３．２　试样溶液的测定

在相同条件下，吸取空白溶液、试样溶液（８．１）５０μＬ注入液相色谱电感耦合等离子质谱联用仪进

行测定，得到相应色谱图（参见附录Ａ），以保留时间定性。根据标准曲线得到待测液中组分的含量，平

行测定次数不少于两次。

９　结果计算

９．１　试样中铬酸根（ＣｒＯ４
２－）的含量按式（１）计算：
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犡＝
（ρ１－ρ０）×犞×１０００

犿×１０００×１０００
×犳 …………………………（１）

式中：

犡 ———试样中ＣｒＯ４
２－的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ１ ———样品溶液中ＣｒＯ４
２－的质量浓度，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρ０ ———溶剂空白中ＣｒＯ４
２－的质量浓度，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞 ———试样溶液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———样品质量，单位为克（ｇ）；

犳 ———试样溶液稀释倍数；

１０００———换算系数。

９．２　试样中铬酸铅含量的计算：

当ＣｒＯ４
２－含量／Ｐｂ含量≥０．５５９７时，试样测得的Ｐｂ含量乘以换算系数１．５６０，即得铬酸铅（以Ｐｂ

ＣｒＯ４ 计）的含量；当ＣｒＯ４
２－含量／Ｐｂ含量＜０．５５９７时，试样测得的ＣｒＯ４

２－含量乘以换算系数２．７８７，即

得铬酸铅（以ＰｂＣｒＯ４ 计）的含量。

计算结果保留三位有效数字。

１０　检测方法的精密度、灵敏度、准确度

１０．１　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的１０％。

１０．２　灵敏度

当称样量为１．０ｇ，定容体积为１００ｍＬ后稀释５０倍测定时，ＰｂＣｒＯ４ 检出限为１０ｍｇ／ｋｇ，定量限

３０ｍｇ／ｋｇ。

１０．３　准确度

本方法ＣｒＯ４
２－添加浓度在３０ｍｇ／ｋｇ～３００ｍｇ／ｋｇ范围内，回收率为８７．１％～１０５．９％。

第二法　离子色谱法（犐犆法）

１１　原理

茶叶样品经灼烧后，其中的ＣｒＯ４
２－经碱性提取液提取，在碱性条件下（ｐＨ＝９．０±０．５），采用阴离子

交换色谱柱分离，离子色谱电导检测器测定，外标法定量。

１２　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

１２．１　试剂

１２．１．１　浓硫酸（Ｈ２ＳＯ４）。

１２．１．２　硝酸（ＨＮＯ３）。
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１２．１．３　碳酸氢钠（ＮａＨＣＯ３）。

１２．１．４　氢氧化钠（ＮａＯＨ）：分析纯。

１２．１．５　无水碳酸钠（Ｎａ２ＣＯ３）。

１２．２　试剂配制

１２．２．１　碱性提取液：配制同５．２．１。

１２．２．２　硝酸溶液（５ｍｏｌ／Ｌ）：配制同５．２．３。

１２．２．３　淋洗液储备液（４０ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸钠和１０ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸氢钠混合溶液）：分别称取４．２５ｇ无水碳

酸钠（１２．１．５）和０．８４ｇ碳酸氢钠（１２．１．３），用水溶解并定容至１Ｌ，混匀待用。

１２．２．４　淋洗液使用液（４ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸钠和１ｍｍｏｌ／Ｌ碳酸氢钠混合溶液）：将淋洗液储备液（１２．２．３）

用水稀释１０倍，混匀，经水系微孔滤膜（０．４５μｍ）抽滤后使用。

１２．２．５　再生液：吸取２ｍＬ浓硫酸（１２．１．１）用水定容至１Ｌ，摇匀，经水系微孔滤膜（０．４５μｍ）抽滤后

使用。

１２．３　标准品

同５．３。

１２．４　标准溶液的配制

１２．４．１　铬酸根（ＣｒＯ４
２－）标准储备液：配制同５．４．１。

１２．４．２　ＣｒＯ４
２－标准工作液：

取质量浓度为１００ｍｇ／Ｌ的ＣｒＯ４
２－标准储备液（５．４．１）１０ｍＬ用水定容至１００ｍＬ，制得标准中间

液，质量浓度为１０ｍｇ／Ｌ。

分别吸取０．２ｍＬ、０．５ｍＬ、１．０ｍＬ、５．０ｍＬ、１０．０ｍＬ、２０．０ｍＬ标准中间液于１００ｍＬ容量瓶中，用

水定容并混匀，过水系微孔滤膜，待上机测定。该标准工作液ＣｒＯ４
２－的质量浓度分别为０．０２μｇ／ｍＬ、

０．０５μｇ／ｍＬ、０．１０μｇ／ｍＬ、０．５０μｇ／ｍＬ、１．００μｇ／ｍＬ、２．００μｇ／ｍＬ。该标准工作液现用现配。

１３　仪器和设备

１３．１　离子色谱仪，配电导检测器，碳酸盐淋洗系统。如采用氢氧根系统，条件参见附录Ｂ。

１３．２　分析天平：感量０．１ｍｇ和０．０１ｇ。

１３．３　可调式电阻炉，功率为２０００Ｗ。

１３．４　磁力搅拌恒温水浴锅：能在９０℃～９５℃恒温。

１３．５　ｐＨ计：精度为０．０１。

１３．６　样品粉碎装置。

１４　试样制备与保存

同第７章。

１５　分析步骤

１５．１　样品提取

准确称取粉碎均匀的茶叶样品１ｇ（精确到０．０１ｇ）于１００ｍＬ坩埚中，将坩埚置于电炉上以最大功
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率灼烧至无白烟。冷却至室温后加入５０ｍＬ碱性提取液（５．２．１），置于恒温磁力搅拌水浴锅中，在

９０℃～９５℃ 温度下不间断搅拌３０ｍｉｎ，取出后冷却至室温，转移至１００ｍＬ烧杯中，用硝酸溶

液（５．２．３）调ｐＨ 至９．０±０．５后转移至５００ ｍＬ 容量瓶中，用水定容并混匀。过水系微孔滤膜

（０．４５μｍ），待上机测定。按同一操作方法作空白试验。

１５．２　离子色谱条件

离子色谱条件如下：

ａ）　色谱柱：ＭｅｔｒｏｓｅｐＡＳｕｐｐ５１５０或相当的阴离子色谱柱；

ｂ） 检测器：电导检测器；

ｃ） 抑制器：ＭＳＭⅡ化学抑制器；

ｄ） 柱温：３０℃；

ｅ） 流速：０．７ｍＬ／ｍｉｎ；

ｆ） 进样量：２０μＬ。

１５．３　定量测定

１５．３．１　标准曲线的制作

吸取标准系列溶液（１２．４．２）２０μＬ注入离子色谱仪，按仪器参考条件（１５．２）进行测定，得到相应的

色谱图，以保留时间定性。以标准系列溶液中目标化合物的质量浓度为横坐标，以色谱峰的峰面积为纵

坐标，绘制标准曲线。

１５．３．２　样品测定

在相同条件下，分别吸取空白溶液、试样溶液（１５．１）２０μＬ，按仪器参考条件（１５．２）进行测定，得到

相应色谱图（参见附录Ｃ），以保留时间定性。根据标准曲线得到待测液中组分的质量浓度，平行测定次

数不少于两次。

１６　结果计算

１６．１　试样中铬酸根（ＣｒＯ４
２－）的含量按式（２）计算：

犡＝
（ρ１－ρ０）×犞×１０００

犿×１０００
…………………………（２）

式中：

犡 ———试样中ＣｒＯ４
２－的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

ρ１ ———样品溶液中ＣｒＯ４
２－的质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

ρ０ ———样品空白液中ＣｒＯ４
２－的质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———试样溶液定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

１０００———换算系数；

犿 ———样品质量，单位为克（ｇ）。

１６．２　试样中铬酸铅含量的计算：

同９．２。

计算结果保留三位有效数字。
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１７　方法的精密度、灵敏度、准确度

１７．１　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的１０％。

１７．２　灵敏度

当称样量为１．０ｇ，定容体积为５００ｍＬ时，ＰｂＣｒＯ４ 检出限为１０ｍｇ／ｋｇ，定量限３０ｍｇ／ｋｇ。

１７．３　准确度

本方法ＣｒＯ４
２－添加浓度在３０ｍｇ／ｋｇ～３００ｍｇ／ｋｇ范围内，回收率为８５．１７％～１０７．５９％。

第二篇　铁蓝定性验证

１８　原理

铁蓝的主要成分亚铁氰根在酸性条件下蒸馏分解出氰化物，与氯胺Ｔ反应，生成氯化氰，与显色剂

生成蓝色染料，分光光度法测定。

１９　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的三级水。

１９．１　试剂

１９．１．１　氢氧化钠（ＮａＯＨ）。

１９．１．２　无水磷酸氢二钠（Ｎａ２ＨＰＯ４）。

１９．１．３　无水磷酸二氢钾（ＫＨ２ＰＯ４）。

１９．１．４　氯胺Ｔ（Ｃ７Ｈ７ＣｌＮＮａＯ２Ｓ·３Ｈ２Ｏ）。

１９．１．５　酒石酸（Ｃ４Ｈ６Ｏ６）。

１９．１．６　酚酞（Ｃ２０Ｈ１４Ｏ４）。

１９．１．７　１苯基３甲基５吡唑啉酮（Ｃ１０Ｈ１０Ｎ２Ｏ）。

１９．１．８　冰乙酸（ＣＨ３ＣＯＯＨ）。

１９．１．９　无水乙醇（ＣＨ３ＣＨ２ＯＨ）。

１９．１．１０　吡啶（Ｃ５Ｈ５Ｎ）。

１９．１．１１　甲基橙（Ｃ１４Ｈ１４Ｎ３ＳＯ３Ｎａ）。

１９．２　试剂配制

１９．２．１　ＮａＯＨ溶液（０．１ｍｏｌ／Ｌ）：准确称取１．０ｇＮａＯＨ（１９．１．１），用水定容至２５０ｍＬ，摇匀待用。

１９．２．２　ＮａＯＨ溶液（０．５ｍｏｌ／Ｌ）：准确称取５．０ｇＮａＯＨ（１９．１．１），用水定容至２５０ｍＬ，摇匀待用。

１９．２．３　磷酸盐缓冲溶液（ｐＨ＝７．０）：准确称取４２．６ｇ无水磷酸氢二钠（１９．１．２）和１３．６ｇ无水磷酸二氢

钾（１９．１．３），加水溶解，定容至１Ｌ，摇匀待用。

１９．２．４　氯胺Ｔ溶液（１０ｇ／Ｌ）：准确称取１．０ｇ氯胺Ｔ（１９．１．４），用水定容至１００ｍＬ，摇匀待用，现用
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现配。

１９．２．５　酚酞指示液：准确称取１．０ｇ酚酞（１９．１．６）于６０ｍＬ无水乙醇（１９．１．９）中，加水４０ｍＬ，摇匀

待用。

１９．２．６　吡啶吡唑啉酮溶液（５ｇ／Ｌ）：准确称取１．０ｇ１苯基３甲基５吡唑啉酮（１９．１．７），溶于２００ｍＬ

无水乙醇（１９．１．９）中，加１．２ｍＬ吡啶（１９．１．１０），混匀待用，现用现配。

１９．２．７　乙酸溶液（０．１ｍｏｌ／Ｌ）：准确吸取１．１５ｍＬ冰乙酸（１９．１．８），用水定容至２００ｍＬ，摇匀待用。

１９．２．８　甲基橙指示剂（０．５ｇ／Ｌ）：准确称取５０ｍｇ甲基橙（１９．１．１１），溶于水中，定容至１００ｍＬ，摇匀

待用。

１９．３　标准品

铁蓝：ＰｒｕｓｓｉｏｎＢｌｕｅ，ＣＡＳ号：１４０３８４３８，分子式Ｆｅ４［Ｆｅ（ＣＮ）６］３，相对分子质量８５９．２３，纯度

≥９９％。

１９．４　参比溶液配制

准确称取０．０１５０ｇ铁蓝标准物质于２５０ｍＬ高型烧杯中，准确加入１００ｍＬＮａＯＨ溶液（１９．２．１），

于室温下振荡３０ｍｉｎ后，取１０．０ｍＬ定容至１００ｍＬ，取稀释液１．０ｍＬ于５００ｍＬ蒸馏烧瓶中，加水至

液体总量约为１５０ｍＬ，加入１滴～２滴甲基橙指示剂（１９．２．８），再加入２ｇ酒石酸（１９．１．５），溶液由橙黄

色变为橙红色，迅速连接好蒸馏装置，将冷凝管下端插入盛有１０ｍＬＮａＯＨ溶液（１９．２．２）的１００ｍＬ容

量瓶中，收集蒸馏液，调节温度将蒸馏速度控制在２ｍＬ／ｍｉｎ～３ｍＬ／ｍｉｎ，当蒸馏液接近１００ｍＬ时，停

止加热，取下容量瓶，用水定容至刻度，摇匀。此标准溶液中铁蓝的质量浓度为０．１５ｍｇ／Ｌ。

２０　仪器和设备

２０．１　分光光度计：配１ｃｍ比色池。

２０．２　分析天平：感量０．０１ｍｇ和０．０１ｇ。

２０．３　５００ｍＬ蒸馏装置：配冷凝器和聚乙烯毛细管。

２０．４　振荡器。

２０．５　离心机。

２１　分析步骤

２１．１　试样制备

准确称取未经粉碎的茶叶样品１０ｇ（精确至０．０１ｇ），准确加入１００ｍＬＮａＯＨ 溶液（１９．２．１）于

２５０ｍＬ高型烧杯中，于室温下振荡３０ｍｉｎ后，用漏斗滤去茶叶，滤液于３０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，准确

移取上清液５０ｍＬ于５００ｍＬ蒸馏烧瓶中，加水至液体总量约为１５０ｍＬ，加入１滴～２滴甲基橙指示

剂（１９．２．８），再加入２ｇ酒石酸（１９．１．５），溶液由橙黄色变为橙红色，迅速连接好蒸馏装置，将冷凝管下端

插入盛有１０ｍＬＮａＯＨ溶液（１９．２．２）的１００ｍＬ容量瓶中，收集蒸馏液，调节温度将蒸馏速度控制在

２ｍＬ／ｍｉｎ～３ｍＬ／ｍｉｎ，当蒸馏液接近１００ｍＬ时，停止加热，取下容量瓶，用水定容至刻度，摇匀，待

测。同时作空白试验，空白溶液除不加碱液（１９．２．１）和酒石酸（１９．１．５）外，均按本条操作。

２１．２　测定

准确移取参比溶液（１９．４）、样液（２１．１）、空白溶液（２１．１）及水（仪器零点校正液）各５．０ｍＬ置于
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２５ｍＬ比色管中，加入１滴酚酞指示液（１９．２．５），用乙酸溶液（１９．２．７）缓慢调至无色，加４．０ｍＬ磷酸盐缓

冲溶液（１９．２．３）和０．３ｍＬ氯胺 Ｔ溶液（１９．２．４），摇匀，静置３ｍｉｎ，加５．０ｍＬ吡啶吡唑啉酮溶液

（１９．２．６），摇匀，静置２０ｍｉｎ，加水至刻度，摇匀。分光光度计于６２０ｎｍ处，用１ｃｍ比色池，测定吸光

度值后比较。

２２　定性判定

当扣除空白的样液吸光度值≥参比溶液的吸光度值时，即铁蓝有检出，反之，铁蓝未检出。

２３　定量限

当称样量为１０．０ｇ，蒸馏烧瓶移取量为５０ｍＬ，定容体积为１００ｍＬ时，铁蓝的定量限为３ｍｇ／ｋｇ。
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附　录　犃

（资料性）

犎犘犔犆犐犆犘／犕犛法的色谱图

犃．１　标准溶液色谱图（ＨＰＬＣＩＣＰ／ＭＳ法）见图Ａ．１。

图犃．１　犎犘犔犆犐犆犘／犕犛测得犆狉犗４
２－标准溶液色谱图（４０μ犵／犔）

犃．２　基质加标色谱图（ＨＰＬＣＩＣＰ／ＭＳ法）见图Ａ．２。

图犃．２　犎犘犔犆犐犆犘／犕犛测得基质加标样品测定液中的犆狉犗４
２－色谱图（２０μ犵／犔）
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附　录　犅

（资料性）

离子色谱条件

　　具体条件如下所示：

ａ）　色谱柱：ＡＳ１９（柱长２５０ｍｍ，内径４ｍｍ），或等效柱；

ｂ）　检测器：电导检测器；

ｃ） 抑制器：ＡＥＲＳ５００；

ｄ） 淋洗系统：ＫＯＨ溶液，３０ｍｍｏｌ；

ｅ） 注温：３０℃；

ｆ） 流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

ｇ） 进样量：５０μＬ。
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附　录　犆

（资料性）

离子色谱法的色谱图

犆．１　标准溶液色谱图（离子色谱法）见图Ｃ．１。

图犆．１　离子色谱测得犆狉犗４
２－标准溶液色谱图（１０犿犵／犔）

犆．２　基质加标色谱图（离子色谱法）见图Ｃ．２。

图犆．２　离子色谱测得基质加标样品测定液中的犆狉犗４
２－色谱图（０．２犿犵／犔）

本方法负责起草单位：吉林省食品检验所。

本方法参与验证单位：大连市食品检验所、广西东盟食品药品安全检验检测中心、海南省食品检验

检测中心、辽宁省食品检验检测院、北京市食品质量监督检验三站。

本方法主要起草人：石金娥、华蕾、王莹、李滢倩、王庆峰、刘斌。
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