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离子色谱法测定糖蜜样品中氯离子、硫酸根和 

硝酸根含量 

赵文君 1,2, 史晓梅 2, 吴子毅 2, 张江旭 2, 赵金力 1, 张双虹 2, 谢云峰 2*, 赵抒娜 1,2* 

(1. 中粮屯河糖业股份有限公司, 农业部糖料与番茄质量安全控制重点实验室, 昌吉  831100; 2. 中粮营养健康研究院有

限公司, 老年营养食品研究北京市工程实验室, 营养健康与食品安全北京市重点实验室, 北京  102209) 

摘  要: 目的  建立离子色谱法测定糖蜜样品中氯离子、硫酸根离子和硝酸根离子含量的分析方法。方法  使

用去离子水稀释样品, 将稀释后样品溶液过 IC Na 柱净化, 后上机测定样品的氯离子、硫酸根、硝酸根含量。

使用 Ion Pac TMAS19(4 mm×50 mm, 7.5 μm)为分析柱, KOH 淋洗液的浓度为 35.0 mmol/L, 流速 1.0 mL/min, 进

样体积 50 μL, 采用外标法定量。结果  氯离子、硫酸根、和硝酸根标准溶液在 0.05~2.0 mg/L 内线性关系良

好, r2 大于 0.99, 检出限为 0.02~0.1 mg/L。在 1.0~4.0 mg/L 添加浓度上, 回收率为 85.4%~102.6%, 相对标准偏

差为 3.63%~10.64%。结论  该方法操作简便且快速准确, 能够有效测定糖蜜中的氯离子、硫酸根和硝酸根含

量, 满足糖蜜中氯离子、硫酸根和硝酸根的检测需求以及样品的分析测定。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of chlorine ions, sulfate ions and nitrate ions 

in molasses samples by ion chromatography. Methods  The sample was diluted by deionized water, the diluted 

sample solution was purified by IC Na column, and then the content of chlorine ion, sulfate and nitric acid of the 
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sample was determined by machine. Ion Pac TMAS19 (4 mm×50 mm, 7.5 μm) was used as the analysis column. The 

concentration of KOH leacheate was 35.0 mmol /L, the flow rate was 1.0 mL/min, and the volume of injection was  

50 μL. External standard method was adopted for quantitative analysis. Results  The normal solution of chloridion, 

sulfate and nitrate had good linear relationship in 0.05‒2.0 mg/L, r2 was greater than 0.99, and the limits of detection 

were 0.02‒0.1 mg/L. The recoveries were 85.4%‒102.6% and the RSDs were 3.63%‒10.64% at 1.0‒4.0 mg/L. 

Conclusion  This method is simple, rapid and accurate, and can effectively determine the content of chloridion, 

sulfate and nitrate in molasses, so as to meet the requirements for the determination of chloridion, sulfate and nitrate 

in molasses as well as the analysis and determination of samples. 

KEY WORDS: ion chromatography; molasses; chloridion; sulfate; nitrate 

 
 

1  引  言 

甜菜糖蜜是以制糖甜菜为原料制糖后得到的残余糖

浆, 接近中性的深黑色或褐色粘稠状物质。糖蜜(废蜜)中除

含有未发酵的糖类以外, 还有比较丰富的非糖物质, 如多

种无机阴离子, 包括氯离子、硫酸根、硝酸根等, 以及无

机阳离子, 包括钠离子、钾离子、镁离子等, 同时还含有

如甜菜碱、棉籽糖等有益于动物营养的功能性物质。全面

评估这些非糖成分对于后续的糖蜜在饲料中的应用、制糖

工艺及废蜜的综合利用具有指导作用[1‒4]。 

常见的无机阴离子的测定方法有分光光度法和离子

色谱法, 但是分光光度法测定阴离子含量具有耗时长的缺

点, 且会使用有毒试剂, 在测定样品中色素含量复杂的情

况下容易产生无法测定或测定不准的问题。而离子色谱法

前处理过程简单且安全, 其测定速度也远快于分光光度法, 

且可同时检测多种离子, 在检测大量样品中阴离子含量时

可节省大量人力、物力[5‒8]。目前对于糖蜜中氯离子、硫酸

根和硝酸根含量的测定还没有相关国家标准的方法。离子

色谱法检测速度快、灵敏度高、检出限低、可以同时检测

多种离子, 在农业与环境部门应用较多, 大多用于检测水

中的离子含量为主, 关于糖蜜中离子含量检测的研究较

少。所以有必要开发离子色谱法测定糖蜜样品中多种离子

同时检测的方法[9‒15]。 

本研究采用离子色谱法测定糖蜜中的氯离子、硫酸根

和硝酸根含量, 以期满足不同的实际需求, 并提供理论的

数据支持, 为糖蜜中氯离子、硫酸根和硝酸根含量的测定

提供快速准确的方法。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

氯离子标准溶液(1000 mg/L, Cl‒)、硫酸根离子标准

溶 液 (1000 mg/L, SO4
2‒) 、 硝 酸 根 离 子 标 准 溶 液     

(1000 mg/L, NO3‒)(美国 o2si 标准品公司); IC Na 柱(天津

博纳艾杰尔公司)。 

2.2  仪器与设备 

Dionex ICS-5000+型离子色谱仪 (美国戴安公司 ); 

BSA 224S-CW 电子天平(德国赛多利斯集团); 去离子水系

统[默克化工技术(上海)有限公司]。 

2.3  样品前处理 

准确称取糖蜜样品 1.00 g, 置于 100 mL 容量瓶中, 加

入去离子水准确定容, 充分混匀后, 将样品溶液过 IC Na

柱进行净化, 后使用离子色谱仪测定氯离子硝酸根和硫酸

根离子的含量。 

2.4  仪器条件 

色谱柱: AG19(4 mm×50 mm)阴离子保护柱, IonPac 

TMAS19 型分析柱(4 mm×250 mm, 7.5 μm); 色谱条件: 淋洗

液浓度为35.0 mmol/L的KOH溶液, 流动相流速: 1.0 mL/min, 

采样时间: 20 min, 柱温: 30 ℃, 进样量: 50 μL, 外标法

定量。 

3  结果与分析 

3.1  前处理条件的优化 

在测定糖蜜样品中氯离子、硫酸根和硝酸根 3 种离子

含量时, 为保证实验操作的简易性和测定 3 种离子含量的

准确性, 本研究对于样品的净化和净化柱的使用进行对比, 

分别准确称取一定量的糖蜜样品, 置于 100 mL 容量瓶中, 

加入去离子水准确定容, 充分混匀, 色谱图见图 1(a); 准

确称取一定量糖蜜样品, 置于 100 mL 容量瓶中, 加入去离

子水准确定容, 充分混匀, 过 IC Na 柱净化后测定, 见图

1(b), 对比图 1(a)和(b)的谱图, 定容后过 IC Na 柱净化后测

定的效果更佳。 

IC-Na 柱填料包含有强酸型阳离子交换树脂的银盐

Na+形式, 该树脂对于碱性金属离子如钙离子和过渡金属

离子具有很好的选择性。糖蜜样品中含有无机阳离子如钠

离子、钾离子、镁离子等非目标离子, Na 柱主要是为了去

除碱性金属离子和过渡金属离子, 所以 IC NA 柱的使用对
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糖蜜样品起到很好的净化效果。 

 
 

 
 

注: (a)直接定容; (b)过 IC Na 柱净。 

图 1  样品色谱图 

Fig.1  Chromatograms of samples 

 
3.2  流动相条件的优化 

图 2 对比了在相同种类流动相下等度和梯度 2 种不同

流动相条件, 氯离子、硫酸根和硝酸根离子 2 mg/L 标准混

合液出峰情况。如图 2(a)所示, 在等度的流动相条件下, 3

种离子峰型良好且响应较高。如图 2(b)所示, 在梯度的流

动相条件下, 3 种离子虽分离度高, 但峰型和响应较差。故

采用等度的流动相条件效果更佳。 

3.3  线性范围和检出限 

使用去离子水将 1000 mg/L 的氯离子、硫酸根和硝

酸根离子混合标准溶液逐级稀释至浓度为 0.05、0.1、0.2、

0.5、1.0、2.0 mg/L 的标准溶液, 按照 2.4 的条件进行测

定, 氯离子的保留时间为 3.827 min, 硝酸根离子的保留

时间为 4.243 min, 硫酸根离子的保留时间为 4.917 min, 

分别以氯离子、硫酸根和硝酸根离子的质量浓度为横坐

标, 相应的响应值为纵坐标, 绘制标准曲线, 得到氯离子

标准溶液的线性方程为 Y=0.5183X, 相关系数为 0.9998, 

硝酸根离子标准溶液的线性方程为 Y=0.5368X, 相关系数

为 0.9900, 硫酸根离子标准溶液的线性方程为 Y=0.2499X, 

相关系数为 0.9992, 以 S/N=3 计算检出限分别为氯离子

0.02 mg/L, 硫酸根离子 0.1 mg/L, 硝酸根离子 0.04 mg/L。

氯离子、硫酸根和硝酸根离子标准溶液色谱图见图 2(a), 

峰 1 即为氯离子, 峰 2 即为硝酸根离子, 峰 3 即为硫酸根

离子。 

 
 

 

 
注: (a)等度条件下; (b)梯度条件下。 

图 2  氯离子、硫酸根和硝酸根标准溶液色谱图(2 mg/L) 

Fig.2  Chromatograms of standard solutions of chloridion, sulfate 
and nitrate under isodegree conditions (2 mg/L) 

 

 

3.4  回收率和精密度 

本方法测定糖蜜中氯离子、硫酸根和硝酸根离子含量, 

同时在待测样品中加入已知量的 3 种离子标准溶液, 按照

2.3 步骤进行低、中、高 3 个浓度的加标回收实验(n=6), 回

收率结果见表 1。 

3.5  实际样品分析 

采用研究中建立的方法对 3 个糖蜜样品进行测定, 检

测结果见表 2, 糖蜜 1、糖蜜 2 和糖蜜 3 均能检测出氯离子、

硫酸根和硝酸根含量, 其中糖蜜 1 中 3 种含量均很高。2

号和 3 号逐渐降低, 3 个糖蜜样品的氯离子、硫酸根、硝酸

根含量有明显差异, 该实验方法的建立为甜菜糖蜜中离子

含量的测定提供了重要指导意义。 
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表 1  糖蜜中氯离子、硫酸根、硝酸根含量及其加标回收率 
Table 1  Content of chloridion, sulfate and nitrate in molasses and their standard recoveries 

 本底含量 /(mg/L) 加标浓度/(mg/L) 测得平均值/(mg/L) 平均回收率/% RSD/% 

 

0.087 

1.0 0.941 85.4 7.69 

氯离子 2.0 1.832 91.6 10.64 

 4.0 3.902 97.55 4.07 

  1.0 0.921 89.4 6.69 

硫酸根 0.027 2.0 2.079 102.6 9.64 

  4.0 3.829 95.05 4.57 

  1.0 0.941 90.7 3.63 

硝酸根 0.034 2.0 1.763 86.45 8.04 

  4.0 3.782 93.7 5.54 

 
表 2  不同糖蜜样品氯离子、硫酸根和硝酸根含量检测结果 

Table 2  Determination results of chloridion, sulfate and nitric acid content in different molasses samples 

糖蜜 氯离子测定值/(mg/kg) 硫酸根测定值/(mg/kg) 硝酸根测定值/(mg/kg) 

糖蜜 1 3950.43 2505.84 69235.79 

糖蜜 2 36.32 168.43 6151.52 

糖蜜 3 18.57 84.21 601.49 

 
4  结  论 

本研究建立了离子色谱法测定糖蜜中的氯离子、硫酸

根和硝酸根含量的方法, 前处理方法中优化了净化方式, 

能够准确反应糖蜜样品中氯离子、硫酸根和硝酸根含量情

况。3 种离子检出限分别为氯离子 0.02 mg/L, 硫酸根离子

0.1 mg/L, 硝酸根离子 0.04 mg/L, 方法的灵敏度能满足国

内外要求。在 1.0~4.0 mg/L 的添加水平时, 平均回收率是

85.4%~102.6%, 相对标准偏差(n=6)为 3.63%~10.64%。该

研究提供了一种简便准确的测定糖蜜中氯离子、硫酸根和

硝酸根含量的方法。 
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