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摘  要: 目的  研究前处理过程中使用 OnGuard II Ag 柱对磷酸盐测定值的影响。方法  以食品安全国家标准

方法为基础, 设计了 2 部分的实验内容: 测定不同浓度磷酸钠溶液中磷酸盐的含量; 测定经过前处理后的 2 种

鱼肉和 3 种肉松样品中磷酸盐的含量。结果  在 2 部分实验的前处理中使用 OnGuard II Ag 柱后, 磷酸钠溶液

实验中随着磷酸钠溶液浓度的增加, 磷酸盐溶液的测定值回收率由 106%降至 15.0%; 样品实验中过柱后鱼肉

和肉松的磷酸盐测定值降至未过柱的 8.67%~10.3%。结论  在无基质和有基质干扰的情况下, 使用离子色谱

测定磷酸盐含量过程中使用 OnGuard II Ag 柱, 均会严重影响到磷酸盐测定的准确性, 尤其会使高浓度磷酸盐

样品中磷酸盐的测定值大幅度降低。 
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ABSTRACT: Objective  To investigate the effect of OnGuard II Ag cartridge on phosphate determination during 

pretreatment. Methods  Based on the national food safety standard method, two parts of the experiment were 

designed: the determination of the phosphate content in different concentrations of sodium phosphate solutions, the 

determination of the phosphate content in the two kinds of fish meat and three kinds of meat floss samples after 

pretreatment. Results  After using the OnGuard II Ag cartridge in the pretreatment of two experiments, the recovery 

rates of the measured value of the phosphate solution decreased from 106% to 15.0% as the concentration of the 

sodium phosphate solution increased in the sodium phosphate solution experiment, and the measured value of 

phosphate of fish meat and meat floss also decreased to 8.67%‒10.3% of that before passing through cartridge in food 

sample experiment. Conclusion  In the absence of matrix and matrix interference, the use of OnGuard II Ag 

cartridge in the determination of phosphate content by ion chromatography will seriously affect the accuracy of 

phosphate determination, especially in high-concentration phosphate samples, it can lead to a significant decrease in 

the determination value of phosphate. 
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0  引  言 

磷酸盐是一种几乎在所有食物中天然存在的成分之

一, 同时磷酸盐还是一种常见的食品添加剂, 通常作为水

分保持剂、膨松剂、稳定剂等广泛应用于食品加工中。由

于磷酸盐可以提高肉制品的保水性, 改良肉质[1‒2], 因此在

肉制品的加工中的应用尤为广泛。但有资料显示, 当过量

的磷酸盐被摄入人体之后, 会影响人体对钙元素的吸收, 

从而造成人体内钙磷比例的失衡, 严重时会形成骨质疏松, 

造成骨骼畸形、发育迟缓等病症[1‒6]。因此, 我国对磷酸盐

在食品中的使用范围和限量有严格的限制: 在食品安全国

家标准 GB 2760—2015《食品安全国家标准 食品添加剂使

用标准》 [7]中 , 对肉制品和水产品中磷酸盐的限量是    

5.0 g/kg(以 PO4
3‒计)。同时, 国家制定了食品中磷酸盐的测

定方法 GB 5009.256—2016《食品安全国家标准 食品中多

种磷酸盐的测定》[8], 测定方法为离子色谱法。在食品之

外的领域, 离子色谱法也是作为磷酸盐测定的主要手段之

一[9]。在离子色谱法的样品预处理过程中, 排除磷酸根离

子之外其他离子(特别是 Cl‒等卤素离子)的干扰时, 常会用

到 OnGuard II Ag 柱(以下简称 Ag 柱)[10]。它的主要原理是

利用柱中螯合树脂浓缩的大量 Ag+, 利用 Ag+磺酸盐官能

团结合溶液中的高浓度 Cl‒、Br‒、I‒等卤素离子, 生成卤化

银沉淀保留在柱中, 从而去除溶液中过高的 Cl‒等卤素离

子, 以达到减少杂质离子对待测物质出峰的干扰、提高测

定准确性的目的[11‒14]。但是, 如果在使用离子色谱法进行

磷酸盐含量测定的前处理中使用 Ag 柱排除卤素离子干扰, 
就会出现磷酸盐的测定值过低、丧失准确性的现象。那么

是否只要溶液中有磷酸盐存在, 过 Ag 柱之后就会发生测

定值偏低的情况; Ag 柱是否是因为样品基质的存在才会对

PO4
3‒产生大的干扰; 当有复杂基质存在时(如食品基质), 

Ag 柱排除磷酸盐的问题是否有所缓解, 这些都是需要探

讨的问题。鉴于以上问题, 本研究设计了两部分实验: (1)

以一系列浓度的磷酸钠溶液模拟无干扰基质的情况: 溶液

在过 Ag 柱前先上机测定磷酸盐含量值, 再经活化后的 Ag
柱过滤并再一次测定; (2)用实际的食品样品进行磷酸盐含

量测定: 选取新鲜鱼肉和肉松这 2 类磷酸盐本底值较高的

样品, 进行超声提取、过滤和离心等处理后, 分别在经过

与不经过 Ag 柱过滤的情况下收集样品溶液, 上机测定其

中的磷酸盐含量并对比其差异。食品样品的前处理步骤参

考 GB 5005.256—2016《食品安全国家标准 食品中多种磷

酸盐的测定》[8]。测定完成后, 汇总 2 个阶段的实验数据

进行分析, 为磷酸盐含量的准确测定提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  实验材料 

1.1.1  仪器及耗材 
ICS-3000 型离子色谱仪 (美国安捷伦科技公司 ); 

OnGuard II Ag 小柱、OnGuard II RP 小柱(美国赛默飞公司); 
BSA323S 型电子天平(德国赛多利斯集团); KQ-500E 型超

声机(江苏省昆山市超声仪器有限公司); 3-30KS 高速冷冻

离心机(德国 SIGMA公司); Mill-Q超纯水一体化系统(美国

密理博公司)。 
1.1.2  实验试剂 

氢氧化钠[NaOH](分析纯, 国药集团有限公司); 磷酸

钠[NaPO4‧12H2O](分析纯, 天津福晨化学试剂有限公司); 
超纯水(Mill-Q 超纯水一体化系统, 实验室自制)。 
1.1.3  实验样品 

选取 2 种新鲜的鱼肉和 3 种不同品牌和产地的肉松, 
粉碎并分别混匀。 

1.2  实验方法 

1.2.1  溶液配制 

氢氧化钠溶液(50 mmol/L): 称取 0.4 g 氢氧化钠于

1000 mL 容量瓶中, 用去离子水定容至刻度;  
氢氧化钠溶液(10 mmol/L): 称取 2.0 g 氢氧化钠于

1000 mL 容量瓶中, 用去离子水定容至刻度;  
磷酸钠中间液 (1000 mg/L): 称取 0.400 g 磷酸钠 

[NaPO4‧12H2O]于 100 mL 容量瓶中 , 用氢氧化钠溶液   
(10 mmol/L)定容至刻度; 

磷酸钠溶液(0.5~100 mg/L): 按下表中的体积分别准确

移取磷酸钠中间液至 25 mL 比色管中, 用 10 mmol/L 氢氧化

钠溶液定容[8], 得到表 1 中一系列浓度的磷酸钠溶液。 
1.2.2  实验步骤 

①磷酸钠溶液实验 
对照组: 按表 1 中的浓度配制磷酸钠溶液，每个浓度

配制2个平行溶液; 将配制好的磷酸钠溶液上离子色谱仪测

定磷酸盐含量, 并计算每个浓度下测定值的算数平均值。 
实验组: 从配制好的磷酸钠溶液中每个取 10 mL, 用

经过超纯水活化后的 Ag 柱过滤; 弃去前 9 mL, 收集最后 

1 mL。每次过柱均使用新的 Ag 柱, 以保证 Ag 柱过滤效果

的统一。将滤液过 0.45 μm 滤膜, 上机测定。 
②样品实验 

分别称取 2.5 g 鱼肉和肉松样品, 每个样品均称取 4
个平行。 

用 50 mmol/L 氢氧化钠溶液将样品洗入 100 mL 容量
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瓶中 , 定容至刻度; 在 80 ℃下超声提取 30 min, 每隔    
5 min 振摇 1 次 , 之后冷却至室温 ; 取滤液在 4 ℃下   
8000 r/min 离心 10 min, 取上清液。 

将 4 个平行样品两两分为对照组和实验组, 对照组

样品的上清液使用经甲醇活化过的 OnGuard II RP 柱(以
下简称 RP 柱)过滤, 实验组样品的上清液使用 RP 柱和

Ag 柱过滤。 
两组样品过滤时均弃去前 9 mL, 收集最后 1 mL滤液; 

过 0.45 μm 滤膜后, 用离子色谱仪测定磷酸盐含量[8]。 
 

表 1  磷酸钠溶液的浓度 
Table 1  Concentration of sodium phosphate solution 

序号 移取体积/mL 磷酸钠溶液浓度/(mg/L) 

1 0.0125 0.5 

2 0.0250 1.0 

3 0.0500 2.0 

4 0.0750 3.0 

5 0.100 4.0 

6 0.125 5.0 

7 0.150 6.0 

8 0.175 7.0 

9 0.200 8.0 

10 0.225 9.0 

11 0.250 10.0 

12 0.275 11.0 

13 0.300 12.0 

14 0.350 14.0 

15 0.375 15.0 

16 0.425 17.0 

17 0.500 20.0 

18 0.625 25.0 

19 0.750 30.0 

20 1.00 40.0 

21 1.25 50.0 

22 1.50 60.0 

23 1.75 70.0 

24 2.00 80.0 

25 2.50 100.0 
 

1.2.3  仪器条件 
①仪器配置: KOH 在线淋洗液发生器(eluent generator, 

EGC)、ASRS 500 型阴离子抑制器(4 mm)、AS16 高容量阴

离子交换柱 (250 mm×4 mm)、 Ion Pac AG16 保护柱     
(50 mm×4 mm)、电导检测器。 

②仪器条件 : 抑制器电流 : 161 mA; 色谱柱柱温 : 
30 ℃; 淋洗液流速: 1 mL/min; 进样量: 25 μL; 仪器分析

过程采用梯度淋洗方式。淋洗程序见表 2。 
 

表 2  梯度淋洗程序 
Table 2  Gradient elution program 

时间/min KOH 浓度/mmol 

0 25 

25 65 

30 25 

31 25 

40 25 
 

2  结果与分析 

2.1  磷酸钠溶液中磷酸盐含量的测定结果与分析 

磷酸钠溶液实验的离子色谱图见图 1, PO4
3‒出峰时间

为 10.1 min, 在该条件下 PO4
3‒的色谱峰峰形较好, 且可以

与溶液中的其他干扰离子(如 Cl‒)的色谱峰完全分离。 
从磷酸钠溶液实验测定结果 (表 3)可以初步看出 , 

在磷酸盐浓度小于 6.0 mg/L 时, 随着磷酸钠溶液浓度的

增高, 两组的磷酸盐测定值回收率均大于 80%, 数值增

加趋势基本保持一致; 在磷酸钠溶液浓度大于 6.0 mg/L
后, 过 Ag 柱之后的实验组磷酸盐测定值和回收率都在

逐渐降低: 对照组测定平均值为 6.06 mg/L 时（回收率

为 101%）时, 实验组测定平均值为 5.12 mg/L (回收率为

85.3%); 而对照组测定平均值为 98.3 mg/L 时(回收率为

98.3%), 实验组测定平均值降到 15.0 mg/L(回收率为

15.0%)。虽然从实验组数据整体也呈现出随磷酸钠溶液

浓度增加而增加的趋势, 但增幅远比对照组的测定均值

小得多。此外, 从表 3 的数据和图 2 的趋势中可以看出, 
随着浓度的增加, 对照组与实验组的数值相差得越来越

大 , 并且实验组数据的趋势线存在 2 个比较明显的“平
台 ”区间和一个 “剧变 ”区间 : 当磷酸钠浓度计算值为

6.0~15.0 mg/L 时 , 实验组的测定均值保持在 4.41~  
5.23 mg/L 区间内; 磷酸钠浓度计算值为 17.0~100 mg/L
时, 实验组均值为 10.1~15.1 mg/L。而当磷酸钠浓度计

算值为 15.0~17.0 mg/L, 测定值发生“剧变”——实验组

均值由 4.85 mg/L 增加至 10.1 mg/L。上述这些变化在磷

酸钠浓度为 0.5~30 mg/L 的区间内体现得较为明显(图 2)。
因此 , 根据过滤后测定数值趋势的不同 , 将测定数据分

为 4 个阶段: 磷酸钠溶液浓度为 0.5~5.0 mg/L 的第一阶

段、浓度为 6.0~15.0 mg/L 的第二阶段 (平衡阶段 )、
15.0~17.0 mg/L 的第三阶段 (提升阶段 )和浓度大于  
17.0 mg/L 的第四阶段(再次平衡阶段)。以下将对这 4 个

阶段的情况分别进行描述和分析:  
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①第一阶段(磷酸钠浓度为 0.5~5.0 mg/L):  
在碱性磷酸钠溶液通过 Ag 柱过滤的过程中, 产生的

化学反应主要为 2 类: (1)小柱中的 Ag+与溶液中的 OH‒发

生化学反应; (2)Ag+与磷酸钠溶液发生的化学反应。由于溶

剂为氢氧化钠溶液, 因此溶液呈现碱性。在经过 Ag 柱时, 
首先溶液中的 OH‒会与 Ag+反应, 生成的 AgOH 水解产生

黑色沉淀 Ag2O, 被保留在 Ag 柱中。由于整个实验中采用

的 NaOH 溶液浓度固定不变, 可以认为这一过程所消耗的

Ag+的量基本维持不变。反应式如下:  

Ag++OH‒=AgOH↓ 
2AgOH=Ag2O↓+H2O 

在磷酸钠溶液平衡体系中, 阴离子组成主要有 PO4
3‒、

HPO4
2‒和 H2PO4

‒。因为实验中采用的 NaOH 溶液的浓度为

10 mmol/L, 溶液 pH 值计算如下:  𝑐 H = 1 × 100.01 = 1 × 10  mol/L H = − log −12 = 12 
当溶液整体 pH 值为 9~12 时, 磷酸钠溶液体系达到离

子平衡时主要的阴离子为 PO4
3‒[15], 与 Ag+反应生成

Ag3PO4
[16]。反应的离子式如下:  

3Ag+ + PO4
3‒ = Ag3PO4↓ 

在整个实验过程中作为溶剂的氢氧化钠溶液浓度不

变, 而不同浓度的磷酸钠溶液过滤之后的测定值与过滤

前相比呈现出了明显的差异。由此, 首先可以判断出, 虽
然生成 AgOH 反应过程中消耗了一部分 Ag+, 但由于实验

中氢氧化钠溶液浓度不变 , 因此这部分反应所消耗的

Ag+量也是不变的 , 所以氢氧化钠的存在并不是影响

PO4
3‒测定值变化的主要原因。其次, 结合计算得出的磷

酸钠溶液的 pH 值情况、实验后期逐步增加的 PO4
3‒浓度

与实验组测定值的“剧变”的发生, 可以推测在磷酸钠溶

液通过 Ag 柱的过程中, Ag+与 PO4
3‒发生了反应, 并且最

终影响了实验组的测定值。 
由于 Ag3PO4 本身微溶, 根据第一阶段的数据可以推

测出: 此时滤液中 Ag3PO4浓度较低, 并未达到可以析出的

程度, 因此以离子的形式保留在了滤液中。从数据和趋势

图上可以看出, 此时实验组的测定值随着对照组和磷酸钠

浓度计算值增大而增大, 而且增加的趋势几乎相同。 
②第二阶段(磷酸钠浓度为 6.0~15.0 mg/L):  
从这个阶段的数据中可以看出, 对照组测定均值与实

验组测定均值的差异开始逐渐拉大: 实验组的测定值基本

保持在 4~5 mg/L 左右, 且基本不随磷酸钠溶液浓度的增加

而变化。首先可以推测出, 这个阶段中由于溶液中 PO4
3‒增

加, 致使过 Ag柱时产生的 Ag3PO4的量逐渐增加; 另外溶液

在反应过程中消耗了 OH‒, 溶液的 pH 值降低。根据磷酸盐

溶液体系的平衡情况[15], 此时可能会出现少量 HPO4
2‒, 与

Ag+反应可生成 Ag3PO4。反应式如下:  

3HPO4
2‒+6Ag+=2Ag3PO4↓+H3PO4 

另一方面 , 由于生成的 Ag3PO4 总量增加 , 此时

Ag3PO4 在溶液中达到饱和、作为沉淀析出并被保留在 Ag
柱中; 而此时由于 Ag 柱的容量未到达上限, 所以此阶段

虽然磷酸钠溶液的浓度由 6.0 mg/L增加至 15.0 mg/L, 但是

Ag+的量依然可以满足生成 Ag3PO4 反应的需求, 所以滤液

中磷酸盐的测定值并未增大。 
③第三阶段(磷酸钠浓度为 15.0~17.0 mg/L):  
当磷酸钠溶液浓度处于 15.0~17.0 mg/L 的区间时, 

实验组测定均值从 4.85 mg/L 直接增加到了 10.06 mg/L。

并且, 当磷酸钠溶液浓度从 17.0 mg/L 增加至 100 mg/L 的

过程中, 测定值维持在 10.0~15.1 mg/L 之间, 基本保持不

变。由此可以推测, 在磷酸钠溶液浓度在 15.0~17.0 mg/L
时, 测定值的增加并不是由于人为因素而产生的偶然现

象, 而是溶液中的 PO4
3‒增加到一定浓度后引起的。这种

变化发生的原因有可能是过滤前 PO4
3‒量的增加以及 Ag+

消耗量的变化, 导致过 Ag 柱时的主反应和滤液中的电离

平衡的变化, 例如溶液中 HPO4
2‒增加使得反应产生的沉

淀量减少[16]等。而这个未知的变化最终产生的现象是: 相
比磷酸钠溶液浓度为 15.0 mg/L, 浓度为 17.0 mg/L 时, 实
验组的测定均值增大了 1 倍左右。而这一阶段的反应机

理 , 仅从离子色谱的测定数据上无法进一步进行解释 , 
还需要今后更深一步的研究。 

④第四阶段(磷酸钠浓度为 18.0~100.0 mg/L):  
这一阶段数值的趋势与第二阶段较为相似: 在经过

第三阶段的变化之后, 随着磷酸钠溶液浓度增加, 实验组

测定均值的趋势基本维持不变, 并且在溶液计算浓度到达

实验终点的 100 mg/L 之前, 并未再出现类似第三阶段一样

测定值急剧增加的状况。可以认为在这一阶段中, 过 Ag
柱时发生的反应与上一阶段相比并没有发生实质性的变化, 
并且在对照组的测定均值达到 98.3mg/L 时, 实验组的测定

均值仍然仅为 15.0 mg/L。据此还可以推测出此时 Ag+的量

仍然能够满足这一阶段的反应需求, 因此数值依然保持较

为平稳的趋势。 
从磷酸钠溶液的实验数据中可以得出以下两点: (1)

在没有样品基质存在的碱性溶液中, 使用 Ag 柱确实会对

使用离子色谱法进行磷酸盐的含量测定的结果值造成较

大的影响, 特别是在磷酸钠溶液的浓度增加到 5.0 mg/L
以上时 , 过柱前后的测定值开始出现差异 , 并且逐渐增

大; (2)在磷酸钠溶液浓度逐步增加的过程中, Ag 柱中的

反应可能发生了某些变化 , 使过柱后的测定值随着磷酸

钠溶液浓度的增加呈现出“增加-稳定-增加-稳定”的阶段性

趋势。 

2.2  实际样品中磷酸盐的含量测定结果与分析 

鱼肉和肉松样品的离子色谱图见图 3。采用上文所述
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的仪器条件下, PO4
3‒的出峰时间为 10.157 min, 结合磷酸

钠的色谱图可以看出, 在此条件下磷酸根的出峰时间基本

保持不变。并且, 此时 PO4
3‒离子色谱峰可以与其他的杂质

峰可以完全分离, 且峰形较好、便于准确定量。 
 

 
 

图 1  磷酸钠溶液中磷酸盐离子色谱图 
Fig.1  Chromatograms of phosphate ion in sodium phosphate solution 

 
表 3  磷酸钠溶液过滤前后的磷酸盐测定值 

Table 3  Measured value of phosphate before and after filtration of sodium phosphate solution 

序号 磷酸钠溶液计算浓度 
/(mg/L) 

对照组的测定平均值 
/(mg/L) 

对照组的测定回收率 
/% 

过滤后 PO4
3‒测定平均值

/(mg/L) 
实验组的测定回收率

/% 

1 0.5 0.52 104 0.53 106 
2 1.0 1.02 102 1.03 103 
3 2.0 1.99 99.5 1.87 93.5 
4 3.0 2.72 90.7 2.58 86.0 
5 4.0 3.95 98.8 3.63 90.8 
6 5.0 5.08 102 4.90 98.0 
7 6.0 6.06 101 5.12 85.3 
8 7.0 6.82 97.4 4.41 63.0 
9 8.0 7.98 99.8 4.76 59.5 

10 9.0 8.86 98.4 4.77 53.0 
11 10.0 9.69 96.9 5.06 50.6 
12 11.0 13.0 103 4.18 38.0 
13 12.0 14.0 103 5.23 43.6 
14 14.0 15.0 107 4.61 32.9 
15 15.0 15.0 100 4.85 32.3 

16 17.0 16.9 99.4 10.1 59.4 

17 20.0 19.8 99.0 11.2 56.0 

18 25.0 24.9 99.6 13.6 54.4 

19 30.0 29.2 97.3 12.8 42.7 

20 40.0 39.4 98.5 12.8 32.0 

21 50.0 50.2 100 14.6 29.2 

22 60.0 59.9 99.8 13.0 21.7 

23 70.0 71.4 102 15.1 21.6 

24 80.0 80.2 100 13.6 17.0 
25 100 98.3 98.3 15.0 15.0 
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鱼肉和肉松的实际样品测定数据如表 4 所示。从数

据中可以看出, 对照组中几种样品的磷酸盐本底含量都

比较高 : 作为非加工食品的生鲜鱼肉样品测定值在

4750~5041 mg/kg, 作为加工食品的肉松样品的测定值

更高于鱼肉。其次, 通过对比 2 组数据可以发现, 鱼肉

样品实验组的测定值仅为对照组的 9.58%~10.3%, 肉松

样品的实验组为 8.67%~10.2%, 这 2 类样品在经过 Ag
柱过滤后的测定值都受到了很大影响。根据前处理步骤

的称样量和定容体积 , 可以计算出上机前的溶液中

PO4
3‒的含量数据在 118.8~188.4 mg/L 之间。在磷酸盐溶

液实验中, 当磷酸盐溶液浓度为 100 mg/L 时, 过 Ag 后

的回收率为 15.0%, 而样品的实验组测定值仅为未过柱

的 8.67%~10.3%, 相比磷酸钠溶液, 比率并未升高或维

持不变, 反而降得更低。因此可以得出, Ag 柱尤其会对

高磷酸盐样品的含量测定值产生较大影响, 并且样品基

质的存在并不能减小过 Ag 柱对磷酸盐测定值的影响。 
 

 
 

图 2  过 Ag 柱前后磷酸盐测定值趋势对比(0.5~30 mg/L) 
Fig.2  Comparison of the trend of phosphate determination value before and after the Ag cartridge(0.5‒30 mg/L) 

 
 
 

 
 

图 3  鱼肉样品中磷酸盐的离子色谱图 
Fig.3  Chromatograms of phosphate in fish 
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表 4  实际样品中对照组(未过 Ag 柱)与实验组(过 Ag 柱)磷酸盐的测定值对比 
Table 4  Comparison of phosphate content in samples between control group(without Ag cartridge)and study group 

(treated by the Ag cartridge) 

样品 对照组的磷酸盐含量/(mg/kg) 实验组的磷酸盐含量/(mg/kg) 测定值百分比（实验组/对照组）/%

鱼肉 1-1 4892 468.8 9.58 

鱼肉 1-2 4750 487.9 10.3 

鱼肉 2-1 5041 502.8 10.0 

鱼肉 2-2 4816 490.4 10.2 

肉松 1-1 7466 765.0 10.2 

肉松 1-2 7535 772.1 10.2 

肉松 2-1 5989 519.5 8.67 

肉松 2-2 5820 572.1 9.83 

肉松 3-1 6751 667.2 9.88 

肉松 3-2 6841 679.0 9.93 

 
3   结  论 

本研究在参考 GB 5009.256—2016 方法的基础上, 分
别对 0.5~100 mg/L 磷酸钠溶液和鱼肉、肉松样品进行过

Ag 柱的实验对比。通过数据分析发现, 0.5~5.0 mg/L 磷酸

钠溶液过 Ag 柱后, 磷酸盐的测定回收率为 86.0%~106%; 
随着磷酸钠溶液浓度增加, 过柱之后的测定值呈现“增加-
稳定-增加-稳定”的规律性变化, 最终当磷酸钠溶液浓度为

100 mg/L 时, 过 Ag 后测定平均值为 15.0 mg/L, 测定回收

率仅为 15.0%; 鱼肉和肉松的样品实验中, 过柱前磷酸盐

本底含量均值的区间为 4750~7535 mg/kg, 过柱后为

468.8~772.1 mg/kg, 测定值仅为未过柱的 8.67%~10.3%。

通过实验研究，可以得出以下两点: 首先是在磷酸盐含量

的测定过程中, Ag 柱会降低过柱前后样品溶液中的磷酸盐

含量, 尤其是在高磷酸盐含量的样品中, 使用Ag柱会导致

磷酸盐的损失率更大；其次是当复杂基质(如食品基质)存
在时, 磷酸盐在过 Ag 柱过程中依然会有较多的损失。因此

不建议使用 OnGuard II Ag 柱去除样品中的 Cl‒等干扰离子。

如果需要排除干扰, 可以使用调整色谱条件提高 PO4
3‒分

离度等其他方法以及降低杂质的干扰。 
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