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Abstract: A method for the determination of bromate and bromide in flour was developed by ion 
chromatography (IC) coupled with accelerated solvent extraction (ASE). The bromate and bromide were 
extracted with ultra-pure water and quartz sand as a base material at 100  and 10.0 MPa. The determinatio℃ n 
was performed in a Shodex IC SI-52 4E (250 mm×4.0 mm) analysis column (45℃) by 300 μL injection and 
using 3.6 mM Na2CO3 as a mobile phase with the flow rate of 0.7 mL/min. A good linearity of binary 
mixtures of bromate and bromide was obtained within the range of 1.00~6.00 mg/kg (r>0.9995). The limit of 
detection for the method was 2.1 μg/kg. The average recoveries of both bromate and bromide were ranged 
from 94.06%~102.77% with the relative standard deviations of less than 3% (n=6). This method was rapid, 
accurate, simple and able to meet the testing requirements. 
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摘 要：建立了测定面粉中溴酸盐与溴离子的快速溶剂萃取-离子色谱法。用超纯水为淋洗液，石英砂
为基质在 100℃、10.0 MPa 条件下用快速溶剂萃取仪提取面粉样品中的溴酸盐和溴离子，采用 Shodex 
IC SI-52 4E 型分析柱（250 mm×4.0 mm）分离，淋洗液为 3.6 mM Na2CO3，流速 0.7 mL/min，柱温为
45℃，进样 300 μL。该方法在 1.00~6.00 mg/kg 范围内线性关系良好（r>0.9995），最低检出限为 2.1 μg/kg，
加标回收率在 94.06%~102.77%范围内，相对标准偏差小于 3%（n=6）。本文建立方法快速、准确、简
便，能够满足检测要求。 
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溴酸盐常被用于小麦粉品质的改良剂，这是因为

溴酸钾在面团发酵、醒发、烘焙过程中能起着慢性氧

化剂的作用，可以显著改善面团的流变学特性，增加

面团的筋力、弹性和延伸性，提高烘焙制品的效果和

口感等。然而，随着科技的进步，溴酸盐的毒性越来

越受到人们关注。日本于 1976 年发表研究表明，溴酸

钾的致突变性试验、修复试验和染色体异常试验均呈

阳性[1]。1992 年，世界卫生组织确认溴酸根是一种氧

化性致癌物，主要能导致动物的肾和膀胱组织发生癌

变[2-4]。长期以来，人们一直认为，只要添加和烘培条

件适当，溴酸钾将转化成惰性、无害的溴离子。但是，

随着分析技术的发展，尤其是色谱检测能力的增强，

已有的研究表明烘制后的面制品中仍残留着 0.02~0.3 

mg/ kg 的溴酸根[5-10]。近十年来发达国家先后颁布了

禁用溴酸钾作为面粉改良剂的政令，中国卫生部[2005] 

9 号令宣布自 2005 年 7 月 1 日起我国全面禁止使用溴
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酸钾作为面粉处理剂[11]。 

快速溶剂萃取（Accelerated Solvent Extraction，

ASE），是一种在高温高压下提取样品中有机组分的新

方法，它通过维持体系的高压状态，使溶剂在高温下

不发生汽化，克服了常压法萃取时提取温度的限制。

另外，通过控制仪器的程序，可以使样品的提取和分

离过程自动完成，从而缩短样品的提取时间，提高提

取效率[12-13]。快速溶剂萃取技术具有溶剂用量少、提

取时间短和高度自动化的优点，已被美国 EPA 收录为

处理部分样品的标准方法之一，并应用于土壤、食品、

药物等样品中残留物的提取[14-15]。本文建立以快速溶

剂萃取法提取，离子色谱法测定面粉中溴酸盐与溴离

子的含量。此法提取简便、效率高，回收率满足定量

测定的要求。 

1. 实验部分 

1.1 仪器与试剂 

APLE-2000 快速溶剂萃取仪（北京吉天仪器有限

公司），CIC-200 型离子色谱仪（青岛盛瀚公司），配

有抑制性电导检测器，Millipore 纯水仪（美国）。 

KBrO3 标准品 （ Sigma-Aldrich 公 司， 纯 度

>99.8%）；1000 mg/L 的溴离子标准溶液（北京纳克分

析仪器有限公司）；Na2CO3（上海山浦化工有限公司，

纯度>99.96%），在配制溶液时均使用超纯水（18.2 

MΩ/cm）。 

样品：面粉，饺子粉，发酵粉（购于超市）。 

1.2 样品处理 

称取 3 g 石英砂装入 11 mL 萃取池，再称取 0.5 g

面粉样品与 3 g 石英砂混合装入 11 mL 萃取池。快速

溶剂萃取条件：溶剂为高纯水，萃取温度 100℃，萃

取压力 10 MPa，加热时间 300 s，静态萃取时间 300 s，

循环次数 2 次，淋洗体积 60 %（每次循环新加入到样

品中的萃取液的比例），氮吹时间 60 s。将萃取后的溶

液定容至 50 mL，依次经 0.45 μm 水膜，C18小柱，Ag/H

柱后进样。 

1.3 标准溶液的配制 

称取 0.6523 g KBrO3于 500 mL 容量瓶定容，配

制成 1000 mg/L 的溶液，在 4℃条件下避光保存；将

1000 mg/L KBrO3与 KBr 标准溶液混合后稀释成浓度

为 1.0，2.0，3.0，4.0，5.0，6.0 mg/kg 的系列混合标

准溶液。 

1.4 色谱条件 

离子色谱柱：Shodex IC SI-52 4E 型分析柱（250 

mm×4.0 mm）；淋洗液：3.6 mM Na2CO3；流速：0.7 

mL/min；柱温：45℃；进样量：300 μL。电流：65 mA。 

1.5 方法学考察 

对添加标样的样品在 1.0~6.0 mg/kg 的浓度范围

内做该分析方法的工作曲线，按 1.4 色谱条件测定对

照品系列标准溶液，以浓度为横坐标，峰面积为纵坐

标，计算校准曲线回归方程、确定线性范围、以信噪

比为 3 计算检出限。 

在 0.5 g 样品中分别添加一定量的溴酸盐溴离子

混合标准溶液，使样品中分别含有 1.0 和 6.0 mg/kg 两

个水平含量，按照本实验方法进行提取及测定。每个

水平重复测定 3 次，同时做空白实验，分别计算加标

样品的平均回收率（n=3）。 

2.结果与讨论 

2.1 快速溶剂萃取条件的选择 

2.1.1 萃取温度的选择 

萃取时提高温度即增加了溶剂进入样品基体的扩

散，降低溶剂与样品基体之间的表面张力，从而使溶

剂溶解待测物的容量增加，也就使得萃取量增加。本

文在 50℃、75℃、100℃、125℃、150℃条件下分别

提取样品中的溴酸盐，结果表明：随着温度的升高回

收率也在增加，当温度由 50℃升高至 100℃时回收率

数值明显增加，但由 100℃升高至 150℃时回收率数值

变化不大，故选取 100℃作为萃取温度。 

2.1.2 萃取时间的选择 

增加静态萃取时间可提高萃取效率，但降低了工

作效率，为此，本文在萃取压力 10.0 MPa，萃取温度

100℃，加热时间 3 min，氮吹 60 s，淋洗体积 60%的

条件下分别萃取 1~10 min。结果表明：静态萃取时间

5 min 时即可达到较理想的效果。综合考虑到萃取效

果和萃取时间，循环次数选 2 次为宜。 

根据上述研究表明：利用快速溶剂萃取面粉中的

溴酸根离子和溴离子，萃取条件对萃取效率有较大影

响，依次是静态萃取温度、循环次数和萃取时间，压

力对萃取效率的影响较小。 
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2.2 色谱条件的优化 

选择 Na2CO3 溶液为淋洗液，洗脱能力较强，可

同时检测多种阴离子。电导抑制器将 Na2CO3 转化为

弱电导的H2CO3以降低背景电导突出待测离子的电导

从而提高检测灵敏度。选择 3.6 mM Na2CO3溶液为淋

洗液可以得到较好的保留时间重现性，较低的背景电

导和检出限。分析样品时，淋洗液流速慢，检测灵敏

度高，分离效果好，但所需时间较长；淋洗液流速快，

所需时间短，但检测灵敏度有一定程度的降低，分离

效果不好，所以，本次实验选用的淋洗液流速为 0.7 

ml/min，各个离子分离良好（如图 1-2 所示）。 

由于面粉样品中含有大量的 Cl—，当 Cl—浓度高时

对于溴酸根离子的检测会产生干扰。因此要准确测定

溴酸根离子、溴离子就必须选择合适的前处理方法，

使待测组分和干扰离子能有效分离。对于氯离子含量

高的样品，需通过银预处理柱以消除氯离子的影响。 
 

 

Figure 1 Ion chromatogram of binary mixtures of bromate 

and bromide ion(1mg/kg) 

图 1  BrO3
—和 Br—标准溶液离子色谱图（1mg/kg） 

 

 
Figure 2 Ion chromatogram of sample 

图 2 样品的离子色谱图 

2.3 回归方程、线性范围及检测限 

按 1.4 色谱条件测定对照品系列标准溶液，以浓

度为横坐标，峰面积为纵坐标，计算校准曲线回归方

程、确定线性范围、以信噪比为 3 计算检出限。得到

的线性回归方程分别为：溴酸根离子：Y=9.57×105X

－4.379×105，线性相关系数 r=0.9999；溴离子：

Y=1.18×106X－1.482×105，线性相关系数 r=0.9997。

试验表明，两种离子在 1.0~6.0 mg/kg 范围内呈良好的

线性关系。将标准液逐级稀释进样，测其峰高响应值

及基线噪音强度，以 3 倍信噪比计算检出限为 2.1 

μg/kg。 

2.4 精密度试验 

吸取混合标准对照品溶液，按 1.4 色谱条件重复

进样 6 次，每次 300 μL，测得两种离子峰面积的相对

标准偏差（RSD）为 1.39%和 1.29%（n=6），保留时

间的相对标准偏差（RSD）为 0.39%和 0.29%（n=6）。

结果表明该分析方法具有良好的精密度。 

2.5 加标回收率试验 

在 0.5 g 样品中分别添加一定量的溴酸盐溴离子

混合标准溶液，使样品中分别含有 1.0 和 6.0 mg/kg 两

个水平含量，按照本实验方法进行提取及测定。每个

水平重复测定 3 次，同时做空白实验，分别计算加标

样品的平均回收率（n=3），所得结果见表 1。平均回

收 率 为 94.06%~102.77% ， 相 对 标 准 偏 差 为

1.4639%~4.3343%。 

 
Table 1. Recovery of BrO3— and Br— from samples（n=3） 

表 1. 样品加标回收率（n=3） 

加标水平 

1.0 mg/kg 6.0 mg/kg 标准物质 
Recovery 
（％） 

RSD 
（％） 

Recovery 
（％） 

RSD 
（％） 

BrO3
— 94.0633 1.5174 95.2722 4.3343 

Br— 102.77 1.4639 100.9778 2.0834 

 

3.结论 

本文建立了面粉中溴酸盐和溴离子的快速溶剂萃

取-离子色谱检测方法。通过对实验条件的筛选和优

化，确定了快速溶剂萃取条件和色谱条件。测定结果

表明该方法简便、快捷、准确、灵敏度高，适用于面

粉中溴酸盐和溴离子含量的测定。 
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