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续表

项 日 指 标

重金属(以Pi〕计)含量 落 0. 002

砷〔入)含掀 0. 000 3

灼烧失址 0. 60

生:灼烧失量指标仅适用于产品包装时检验用

4 试验方法

    本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时.均指分析纯试剂和GB 6682中规定的三级水。

    试验中所需标准溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他规定时，均按GB 601,GB 602,
GB 603规定制备

4.1 鉴别

4-1.1 试剂和材料

4. 1.1.1盐酸(GB 622);

4.1-1.2 无水乙醇(GB 678);

4.1.1.3 氧化钙(GB 1262)饱和溶液;

    配制:称取3g氧化钙放入1 OOOmL水中，经剧烈搅拌或振摇后，放置澄清，取澄清液备用。

4.1.1.4硫酸镁(GB 671)溶液:120g/L;
4.1.1.5 四苯硼钠(HG 3-1164)乙醇溶液:34g/L;

    配制:称取3. 4g四苯硼钠，溶于100mL无水乙醇中，必要时过滤后备用。

4. 1.1. 6 红色石蕊试纸。

4.1.2 鉴别方法

4.1.2.1 碳酸盐

    ，. 取50mL lg/mL试验溶液，置于250mL锥形瓶中，滴加盐酸，即放出气体。将此气体导入氧化
钙饱和溶液中，发生白色浑浊

    b. 取适堂lg/ml，试验溶液，滴加硫酸镁溶液，即发生白色沉淀。
4. 1.2.2 钾盐

    :.取适量lg/mL试验溶液，加人四笨硼钠溶液，即有大量白色沉淀生成。
    b. 取适L+ lg/mL试验溶液置于锥形瓶中，将锥形瓶置于电炉上加热，放于瓶口处的湿的红色石

蕊试纸应不变色。

4.2 碳酸钾含量的测定

4.2.1 四苯硼钾重量法(仲裁法)

4.2.1.1 方法提要

    在弱酸性介质中，碳酸钾与四苯硼钠生成四苯硼钾沉淀。根据四苯硼钾沉淀的质量扣除氯化钾、硫

酸钾的质量计算碳酸钾的含量。

4.2.1.2 试剂和材料

4.2-1-2.1 无水乙醇(GB 678);

4.2.1.2.2 冰乙酸(GB 676)溶液:1+9;

4.2.1.2.3 四苯硼钠(KG 3-1164)乙醇溶液:34g/L;

    配制:称取3. 4g四苯硼钠，溶于100mL无水乙醇(4.2.1.2.1)中，必要时过滤后备用

4.2.1.2.4 四苯硼钾;
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    制备:称取。.2g碳酸钾(GB 1397),精确至。. 000 lg。溶于300-工水中，加入5滴甲基红指示液，

用乙酸溶液调至红色，于水浴上加热到40C，在搅拌下加入45mL四苯硼钠乙醇溶液，放置1Omin取

卜 冷至室温，用清洁的柑竭式过滤器抽滤，用5%的乙醇溶液洗涤、转移沉淀，抽干;取下柑祸式过滤

器，用10-L无水乙醇分5次沿增锅式过滤器壁洗涤，抽干

4.21，2.5 四苯硼钾乙醇饱和溶液;

    配制，将制得的四苯硼钾，加入50mL 95%乙醇(GB 679) , 950mL水，充分振荡使之饱和。使用前干

过滤

4.2.1.2.6 甲基红(HG 3-958)乙醇溶液 lg/l。

4.2.1.3 仪器、设备

4.2.1.3.1 tIM式过滤器 滤板孔径5-151xm

4.2.1.4 分析步骤

    称取。.8-0.85g于270̂-300℃灼烧至恒重的试样;精确至。.000 2g,溶于水，移入500mL容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。如试验溶液浑浊，则需干过滤，弃去初始10-15mL滤液。用移液管移取

25mL试验溶液置于100mL烧杯中，加35mL水，1滴甲基红指示液，用乙酸溶液调至红色，于水浴上加

热至40 C，在搅拌下逐滴加入8. 5mL四苯硼钠乙醇溶液，放置l Omin取下，冷至室温。用已于120-

125 'C下烘至恒重的柑竭式过滤器抽滤，用四苯硼钾乙醇饱和溶液转移沉淀，并每次用15m1四苯硼钾

乙醇饱和溶液洗涤沉淀3至4次抽干。取下柑竭式过滤器，用2m1无水乙醇沿增涡式过滤器壁洗一次，

抽千，于120-125℃下干燥至恒重。

4.2.1.5 分析结果的表述

    以质量百分数表示的碳酸钾(K2C03)含量(X,)按式((1)计算:

，， m, X 0. 192 8 _

入1=一 .几万一X土o0一(0.926 9X,+0.793 1X5)
      mx500

二385. 6m,一((0. 926 9X,+0. 793 1X5)···················一 “··⋯⋯ (1)

式中 ，— 四苯硼钾沉淀的质量，9;

      。— 试料的质量，9;

  0. 192 8— 将四苯硼钾换算成碳酸钾的系数;

      X— 按照本标准第4. 5条测定的氯化物(以KCl计)的含量，%;

      X— 按照本标准第4. 6条测定的硫化合物(以K2SO。计)的含量，%;

  0. 926 9— 将氯化钾换算为碳酸钾的系数;

  0.793 1— 将硫酸钾换算为碳酸钾的系数。

4.2-1.6 允许差

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。3%0

4. 2.2 酸碱滴定法

4.2.2.1 方法提要

    碳酸钾在水溶

忍�

换—，定溶下m干在

第4法果换607�1 0  0 01 0 0 1 19�法果;液
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    称取约1g于270̂-300'C灼烧至恒重的试样，精确至。. 000 2g.置于250mL锥形瓶中，加50mL水

溶解。加入5滴溪甲酚绿一甲基红混合指示液，用盐酸标准滴定溶液滴定至溶液由绿变为暗红色 将溶液
煮沸2-in，冷却后，继续滴定至暗红色，同时作空白试验。

4.2.2.5 分析结果的表述

    以质量百分数表示的碳酸钾(K2C03)含量(X,)按式((2)计算:

      (V-V� ),X 0. 069 10
x,= 一一一一石一一一~ X 100-3. 006X2一5. 686X,

6.910(V一Vo)c
一3. 006X2一5. 686X                                       (2)

式中:V--一滴定试验溶液所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，mL ;

      从— 滴定空白试验溶液所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，mL;

      。— 盐酸标准滴定溶液的实际浓度，mol/L ;

      ，— 试料的质量，9;

0. 069 10— 与1. OOmL盐酸标准滴定溶液Cc (HCI) =1. OOOm.I/L〕相当的以克表示的碳酸钾的质量;

      X一一按照本标准第4.3条测得的钠含量，%;

      X— 按照本标准第4.4条测得的钙、镁(以Mg计)的含量，%;

.:::
将钠换算为碳酸钾的系数

将镁换算为碳酸钾的系数

4.2.2.6 允许差

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。.3%。

4.3 钠含量的测定

4.3.1 方法提要

    钠在高温火焰中发射具有确定波长的特征光，其光强度与试验溶液中钠离子浓度成正比。通过测量

发射光的强度测定试样中钠的含量。

4. 3. 2 试剂和材料

4.3.2.1 碳酸钾(光谱纯)溶液:20g/L;

4.3-2.2 钠标准溶液:1mL溶液含有。.1mgNa,
4.3. 3 仪器、设备

4.3.31 火焰光度计。

4.3.4 工作曲线的绘制

    在一系列250mL的容量瓶中，各加入l OmL碳酸钾溶液。再分别加入。. 00,2. 50,5. 00,10. OOmL

的钠标准溶液 用水稀释至刻度，摇匀。使用火焰光度计，在波长589nm处，以水调零、测量发射强度。以

钠含量为横坐标，以扣除试剂空白后对应的发射强度为纵坐标绘制工作曲线。

4.3. 5 分析步骤

    称取约。.2g试样，精确至。. 000 2g,置于烧杯中。加少量水溶解，转入250mL容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。使用火焰光度计，在波长589nm处，以水调零，测量试验溶液的发射强度。

4.3.6 分析结果的表述

    以质量百分数表示的钠(Na)含量(Xz)按式((3)计算:

    m, X 10-a人z=--;二---石-          .X1OO
        - (l一 人 日少

                      10-(1-Xg)·······一·一···················⋯⋯‘3，
式中:11— 从工作曲线上查得的试验溶液中钠的质量，mg;

      ，，— 试料的质量，只;
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      X,— 一按照本标准第4.n条测定的灼烧失量，%。

4.3.7 允许差

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0. 005 % o

4.4 钙、镁总量的测定

4.4.1 方法提要

    当pH-10时，在氨一氯化钱缓冲溶液中，Ca'' ,M82一与EDTA生成络合物 根据EDTA标准滴定溶

液的消耗量确定钙、镁总量。

4.4.2 试剂和材料

4.4.2.1 盐酸(GB 622)溶液 1+1;

4.4-2.2 氨水(GB 631)溶液 2+3;

4.4. 2.3 氨一氯化铁缓冲溶液甲 pH- 10;

4.4.2.4 镁标准溶液:1mL溶液含有1 mg Mg;

    配制:称取l. 6608于800℃灼烧至恒重的氧化镁，溶于25m1盐酸及少量水中，移入1 OOOml容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

4.4.2. 5 乙二胺四乙酸二钠(EDTA) (GB 1401)标准滴定溶液:c(EDTA)约为0. 05mol/I;

4.4.2.6 铬黑T指示剂。

4.4. 3 仪器、设备

4.4. 3.1 微量滴定管:分度值为。02mL o

4.4.4 分析步骤

    称取约5g试样，精确至。.01g;置于250mL锥形瓶中，加90mL水溶解;加盐酸溶液中和至pH-4
时(以pH试纸检查)，加热煮沸5min，冷却。用移液管移取5. OOmL镁标准溶液，用氨水调节pH-8(以

pH试纸检验);加入5mL氨一氯化馁缓冲溶液甲，加。.1g铬黑T指示剂，摇匀。用EDTA标准滴定溶液

滴定至溶液由紫红变为蓝色。

    除不加试样外，与试样同时同条件下做空白试验

5 分析结果的表述

以质量百分数表示的钙、镁(以Mg计)总量(X,)按式((4)计算

X,
(V-Vo),X0.024 31

    m(1一X,)

2. 431(V-V� )c

X 100

                    一 m石二瓦了~.“’‘.””‘.‘””‘’·’·‘”““’‘’⋯”’‘.””’“(4)
:V 滴定试验溶液所消耗的EDTA标准滴定溶液的体积，mL ;

叭— 滴定空白试验溶液所消耗的EDTA标准滴定溶液的体积，mL;

  c一一EDTA标准滴定溶液的实际浓度，mol/L ;

ht— 试料的质量，9;

4.4.6

X,— 按照本标准第4.11条测定的灼烧失量，%;

31— 与1. OOmLEDTA标准滴定溶液Cc(EDTA)=1. 000 mol/L〕相当的以克表示的镁的质量
  允许差

车

中

翻

车

式

00

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。.005y, e

4.5 氯化物含量的测定

4.5门 方法提要

    同GB 3050第2条。

4.5.2 试剂和材料

4.5-2.1 氯化钾(GB 10736)标准溶液 ‘(KCD=0.005 ..I/L;
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    配制:称取1. 8648于500-600℃灼烧至恒重的基准氯化钾，精确至。. OOlg 置于烧杯中，加水溶

解，全部移入500-L容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

    用移液管移取l OmL溶液置于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

4.5-2.2 硝酸银(GB 670)标准滴定溶液:c(AgNO)约为0. 005mol/I

    配制:用移液管移取5mL按GB 601配制的硝酸银标准滴定溶液，置于l00ml容量瓶中，用水稀

释至刻度，摇匀。

    其他同GB 3050第4条。

45.3 仪器、设备

    同GB 305。第3条。

4.5.4 分析步骤

    称取1. 9-2. Ig试样，精确至。.Olg，置于50ml烧杯中，加少量水润湿。滴加4mL硝酸溶液使试料
溶解，加1滴澳酚蓝指示剂，继续滴加硝酸溶液至试验溶液恰呈黄色，再加15ml乙醇，以下操作按GB

3050第4.7.3条所述，从，’.: 放入电磁搅拌子··⋯”至“⋯⋯记录起始电位值⋯. ”。然后，用硝酸银标
准滴定溶液进行滴定，先加入。.5mL，再逐次加入0. 1mL，以下按GB 305。第4.7.3条所述从“记录每

次加入硝酸银标准溶液后的总体积⋯⋯”开始进行操作。

4.5.5 空白试验

    在50mL烧杯中，加人4mL硝酸溶液，用氢氧化钠溶液调节pH值至中性(用pH试纸检验)，以下

从“加1滴澳酚蓝指示剂··⋯”开始，与试验溶液同时同样进行空白试验验.析步银同总    在

下黄水作析⋯剂总化钠积用 下g的，用水用5，G检用m，的重第HA的9，H在. HA1，滴5HLA
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    配制:准确称取。.1000g经105 110 C干燥至恒重的无水硫酸钾(K2S04)溶于水，移入1 OOOmL

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

4.6. 3 分析步骤

    称取约1馆试样，精确至。.01g,溶于水，移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。用移液管

移取l OmL试验溶液置于50mL烧杯中，加2滴过氧化氢，用15ml盐酸溶液中和，加热煮沸2min。冷却

后，倾入50ml比色管中，以少量水冲洗烧杯，倾人比色管中，加2mL盐酸溶液，用水稀释至40mL，再加

5m工_乙醇、3mL氯化钡溶液，摇匀，在30-35'C水浴中保持l Omin，用水稀释至刻度摇匀;与标准比浊溶

液进行比较

    标
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                一1蒜-10.0-一Xs}.············································⋯⋯川
m— 从工作曲线上查出的试验溶液中铁的质量，mg;

m0— 从工作曲线上查出的空白试验溶液中铁的质量,mg;

  m— 试料的质量，9;

X,— 按照本标准第4.11条测定的灼烧失量，%。

7 允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。. 000 5 0 a o
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      同GB 8451第2条。

4.9.2 试剂和材料

4-9.2.1 盐酸(GB 622)溶液:1+1;

4. 9.2.2 盐酸(GB 622)溶液:1+9;

4.9.2.3 硫化钠饱和溶液;

    配制 称取5g硫化钠，溶于lOmL水和30mL丙三醇的混合液中。

4.9-2.4 铅标准溶液:1mL溶液含有。.OlmgPb
    配制:用移液管移取1OmL按GB 602配制的铅标准溶液，置于100mL容量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀。此溶液使用时配制

    其他同GB 8451第3条。

4.9.3 分析步骤

    A管:在SOmL比色管中，移取2. OOmL铅标准溶液，加水至25mL a

    B管和C管:各称取1. 00+0. Olg试样，置于50mL比色管中，加入21mL水溶解。滴加约4mL盐酸

溶液((4.9.2.1)，待溶液不发生气泡时，向C管中用移液管移人2. OOmL铅标准溶液。

    以下操作按GB 8451第6条从“混匀，加1滴100酚酞指示剂⋯. ”开始进行操作。
4.10 砷含量的测定

4.10.1 方法提要

    同GB 8450第2.1条。

4.10.2 试剂和材料

4.10.2.1砷标准溶液:lmL溶液含有0. OO1mgAs,
    配制:用移液管移取lOmL按GB 602配制的砷标准溶液，置于1 OOOmL容量瓶中，用水稀释至刻

度 摇匀，此溶液使用时配制。

    其他同GB 8450第1, 2. 3,1. 2.7-1. 2.10和2.2.3条。

4.10.3 仪器、设备

    同GB 8450第2.3条。

4.10. 4 分析步骤

    称取1.00士0. Olg试样，置于测砷装置的锥形瓶中，加入25mL水使试样溶解。滴加盐酸中和至溶
液不发生气泡(约1. 5mL盐酸)，再加入5mL盐酸，以下操作按GB 8450第2.4条以“加5mL碘化钾溶

液⋯ ”开始进行操作。澳化汞试纸所呈颜色不得深于标准。

    标准是移取3. OOmL砷标准溶液，加水至22mL，从“再加人5mL盐酸··⋯”开始，与试样同时同样

处理

4.11 灼烧失量的测定

4门1-1 方法提要

    将试样在270---300℃灼烧，根据灼烧前后的减量确定灼烧失量。
4.11.2 仪器、设备

4.11.2.1高温炉:能控制在270-300℃工作。
4.11.3 分析步骤

    称取约5g试样，精确至0. 000 2g,置于已恒重的瓷柑祸中，在270̂-300℃灼烧至恒重。
4.11. 4 分析结果的表休

以质量百分数表示的灼烧失量(x8)按式(9)计算:

Xs-m-m' X 100...................................⋯⋯     (9)

式中:m, 灼烧后试料的质量，9;



HG 2452一93

      *一一灼烧前试料的质量,go

4. 11. 5 允许差

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于。.05000

5 检验规则

5门 食品添加剂碳酸钾应由生产厂的质量监督检验部门按照本标准的规定进行检验，生产厂应保证所

有出厂的食品添加剂碳酸钾都符合本标准的要求。每批出厂的产品应附有质量证明书。内容包括:生产

厂名、产品名称、批号、净重


