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硫酸钡吸光比浊法检测大蒜素影响因素分析
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摘　 要 目的 基于硫酸钡吸光比浊法ꎬ提出一种大蒜废水中大蒜素的检测方法ꎮ 方
法 通过单因素试验和 Ｌ９(３４)正交试验确定影响测定因素的主次关系和最佳测定条

件ꎬ通过精密度试验及加标回收试验ꎬ验证方法的重现性和准确性ꎮ 结果 最佳测定
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０􀆰 ０３０１ｘ ＋０􀆰 ００１ꎻ相关系数大于 ０􀆰 ９９ꎮ 标准曲线的加标回收率为 ９８％ ~９９％ꎬ相对标准偏

差为 １􀆰 ４％ ꎮ 结论 改进后的硫酸钡吸光比浊法具有较高的重现性和准确性ꎬ方法简

便快捷ꎬ可以满足用户对大蒜废水的快速检测需求ꎮ
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　 　 大蒜素是大蒜废水中的主要活性物质ꎬ
具有较高的抗菌功效ꎬ不在生物体内残留、不
容易使生物体产生耐药性以及不会对环境造

成污染ꎬ这些优点使其成为替代抗生素作为

产品添加剂ꎬ被广泛应用到医药、食品以及饲

料等多个领域中[１ － ４]ꎮ 然而ꎬ含硫基的酶又

会被大蒜素中的硫醚氧化ꎬ进而会对细胞分

裂产生抑制作用ꎬ影响微生物的正常代谢ꎬ对
后续的生化处理造成严重影响[５ － ６]ꎮ 目前大

蒜素的测定方法主要有色谱法、生物检测法

及化学法ꎮ 色谱法检测结果较准确ꎬ可信度

高ꎬ但其测定成本高ꎬ操作步骤繁琐[７ － ８]ꎮ 生

物检测法虽然方法简单ꎬ但操作复杂且测定

的准确度较差ꎮ 化学检测法是测定大蒜素的

主要方法ꎬ具体包括了定硫法、硝酸汞沉淀滴

定法ꎬ硫酸钡吸光比浊法ꎮ 定硫法操作步骤

复杂且耗时长ꎬ检测结果误差较大ꎻ硝酸汞沉

淀法因其滴定终点判断差异性较大从而导致

检测结果误差较大[９ － １３]ꎮ
针对大蒜素检测方法多以纯品大蒜素或

者经过高度浓缩的大蒜油为检测对象ꎬ笔者

以大蒜废水为研究对象ꎬ通过单因素和多因

素试验优化硫酸钡吸光比浊法测定条件ꎬ提
出了一种简单、快捷、高效的测定大蒜废水中

大蒜素的方法ꎮ

１　 实　 验

１􀆰 １　 大蒜废水的制备

模拟大蒜加工废水ꎬ称取大蒜 ２５ ｇꎬ去掉

蒜皮后洗净晾干ꎬ 用榨汁机榨出约 ６ ~
６􀆰 ５ ｍＬ大蒜汁ꎬ将大蒜汁用自来水稀释至

１ Ｌ备用ꎮ 废水各项水质指标与实际废水水

质模拟基本一致[１４]ꎮ
１􀆰 ２　 主要仪器与试剂

仪器和药品试剂主要有:紫外可见分光

光度仪ꎬＳＰ￣７５２ 型ꎬ上海光谱仪器有限公司

生产ꎻ用 Ｋ２ＳＯ４ 配制的 ０􀆰 １ ｇ / Ｌ ＳＯ２ －
４ 标准

溶液、质量浓度为 １０％ ＢａＣｌ２ 溶液、质量浓

度为 ２％聚乙烯醇溶液、浓盐酸、浓硝酸等ꎮ

试剂均为分析纯ꎬ药品来自天津市瑞金特化

学品有限公司ꎮ
１􀆰 ３　 测定原理和方法

新鲜的大蒜中并不含有大蒜素ꎬ它是大

蒜辣素的降解产物ꎬ大蒜素的主要成分是二

烯丙基三硫醚ꎬ带有强烈的刺激性气味ꎬ化学

性质极不稳定ꎬ易挥发ꎬ在大蒜废水中以成分

复杂的有机硫化物的混合物形式存在[１４ － １８]ꎮ
硫酸钡吸光比浊法主要是依据浓硝酸与

大蒜废水中硫元素反应生成硫酸根ꎻ加入的

氯化钡与硫酸根反应生成稳定的硫酸钡悬浊

液ꎻ硫酸钡颗粒在一定 ｐＨ 条件下ꎬ均匀分散

在聚乙烯醇介质中ꎬ通过分光光度法测定硫

酸盐质量ꎬ溶液中大蒜素的质量浓度计算公

式:
ρＡ ＝ ２ＣｓｍＡ / ＧｍＳＯ４

. (１)
式中:Ｃ 为回归方程求得 ＳＯ２ －

４ 质量ꎬｍｇꎻＧ
为大蒜素取样量ꎬ３ ｍＬꎻｍＳＯ４

为 ＳＯ２ －
４ 分子

量ꎬ９６􀆰 ０６ꎻｍＡ 为大蒜素分子量ꎬ１６２􀆰 ２６ꎮ
检测步骤:用移液管准确移取 ３ ｍＬ 样

品于 ２５ ｍＬ 比色管中ꎬ加入浓硝酸对样品进

行氧化ꎬ依次加入 ２％ 聚乙烯醇、１０％ ＢａＣｌ２
溶液ꎬ调节溶液 ｐＨ 值ꎬ加蒸馏水至２５ ｍＬꎬ盖
上试管塞ꎬ摇晃试管使溶液均匀ꎬ稳定一段时

间后ꎬ以空白试剂为参比ꎬ用１ ｃｍ 比色皿于

一定波长处测定吸光度值ꎮ 依据反应换算得

出溶液中大蒜素的质量浓度ꎮ
１􀆰 ４　 实验方法

测定条件的影响因素分析:选取波长

(４００ ~ ５００ ｎｍ)、ＢａＣｌ２ 用量(１ ~ ７ ｍＬ)、ｐＨ
值(１ ~ ７)、聚乙烯醇投加量(１ ~ ４ ｍＬ)和稳

定时间(０ ~ ６０ ｍｉｎ)５ 个影响因素ꎬ通过控制

变量法ꎬ采用单因素和正交实验方法确定其

对大蒜素测定的影响ꎬ确定最佳反应条件ꎮ
每组同步进行 ３ 组平行试验ꎮ

样品氧化影响因素分析:选取浓硝酸投

加量(０ ~ ４􀆰 ５ ｍＬ)和氧化时间(０ ~ ６０ ｍｉｎ)
２ 个影响因素ꎬ采用单因素实验确定大蒜素

中的硫元素反应生成硫酸根的条件ꎮ
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方法验证:利用选取的最佳测定条件对

硫酸根溶液和大蒜废水样品进行精密度及加

标回收试验ꎬ以相对标准偏差和加标回收率为

评价指标ꎬ验证测定方法的重现性和准确性ꎮ

２　 结果与分析

２􀆰 １　 大蒜素测定影响因素分析

２􀆰 １􀆰 １　 波长对大蒜素测定的影响

取 ３ ｍＬ 大蒜废水于 ２５ ｍＬ 比色管中ꎬ加
入 ２􀆰 ５ ｍＬ 浓硝酸氧化 １５ ｍｉｎꎬ依次加入 ２％聚

乙烯醇 １ ｍＬꎬ１０％ ＢａＣｌ２ 溶液 ５ ｍＬꎬ调节溶液

ｐＨ ＝ １ꎬ加蒸馏水定容至 ２５ ｍＬꎬ稳定 １５ ｍｉｎ
后ꎬ分析波长对大蒜素测定的影响(见图 １)ꎮ

图 １　 波长对大蒜素测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｏｎ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ａｌｌｉｃｉｎ

　 　 吸光比浊法以丁达尔效应为基础ꎬ在
４００ ~ ７５０ ｎｍ 波长内均可测定ꎮ 在保证线性

关系的前提下ꎬ选择无任何吸收干扰的短波

长为测定范围ꎬ以 ４００ ｎｍ 作为试验起点ꎬ依
次逐步提高波长ꎮ

从图 １ 可知ꎬ随着波长的增大ꎬ大蒜素测定

值总体呈现下降趋势ꎮ 当波长处于 ４００ ~
４２０ ｎｍ区间内时ꎬ大蒜素质量浓度保持相对稳

定ꎻ在 ４１０ ~４２０ ｎｍ 区间时ꎬ大蒜素质量浓度稳

定不变ꎮ 当波长大于 ４２０ ｎｍ 时ꎬ随着波长不断

增大ꎬ大蒜素质量浓度逐渐下降ꎬ由最初的

０􀆰 ０６５ ｍｇ / ｍＬ 下降到 ０􀆰 ０５９ ｍｇ / ｍＬꎮ 因此ꎬ选
择 ４１０ ~ ４２０ ｎｍ 中点 ４１５ ｎｍ 作为测定参数ꎮ

２􀆰 １􀆰 ２　 ＢａＣｌ２ 用量对大蒜素测定的影响

在 ４１５ ｎｍ 波长条件下ꎬ控制 ＢａＣｌ２ 投加

量分别为 １ ~ ７ ｍＬꎬ分析 ＢａＣｌ２ 用量对测定

结果的影响(见图 ２)ꎮ

图 ２　 ＢａＣｌ２ 投加量对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＢａＣｌ２ ｄｏｓａｇｅ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

　 　 从图 ２ 可知ꎬ大蒜素含量均呈现在先上

升后下降的趋势ꎬ当 ＢａＣｌ２ 投加量为 ５ ｍＬ

时ꎬＳＯ２ －
４ 取样体积为 ４􀆰 ５ ｍＬ 时ꎬ大蒜素质

量浓度最大ꎬ为 ０􀆰 ０９５ ｍｇ / ｍＬꎮ 随着 ＢａＣｌ２
投加量的增加ꎬ溶液中 ＢａＳＯ４ 晶体数量也

在逐步增长ꎬ当投加量增加到 ５ ｍＬ 时ꎬ
ＢａＳＯ４ 晶体的结晶速度和溶解速度处于动

态平衡ꎬ此时溶液的吸光度达到最大ꎬ悬浮

液处于最大饱和状态ꎮ 投加量继续增加ꎬ溶
液中 Ｂａ２ ＋ 质量浓度继续增大ꎬ超过沉淀反

应所需浓度ꎬ过多的电解质使得溶液中离子

浓度增大ꎬ导致反应生成的部分沉淀ꎬ产生

聚沉现象ꎮ 在确保悬浮液物质形态不变的

前提下ꎬ确定 ＢａＣｌ２ 最佳投加量为 ５ ｍＬꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 ｐＨ 值对大蒜素测定的影响

在 ＳＯ２ －
４ 投加量分别为 ０􀆰 ５ ｍＬ、２􀆰 ５ ｍＬ

和 ４􀆰 ５ ｍＬ 条件下ꎬ在波长为４１５ ｎｍꎬＢａＣｌ２ 投

加量为５ ｍＬꎬ测定 ｐＨ 值对大蒜素测定的影响

(见图 ３)ꎬ大蒜素质量浓度随着 ｐＨ 值的升高

整体呈下降趋势ꎮ 当ｐＨ ＝１时ꎬ大蒜素质量浓

度最大ꎬ质量浓度分别达到 ０􀆰 １１２ ｍｇ / ｍＬꎬ
０􀆰 ０７３ ｍｇ / ｍＬ 和 ０􀆰 ０２５ ｍｇ / ｍＬꎮ
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图 ３　 ｐＨ 值对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｐＨ ｖａｌｕｅ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

　 　 反应体系中作为胶体内核的硫酸钡ꎬ吸
附溶液中的 ＳＯ２ －

４ 使胶核表面带有负电ꎬ在
电场的作用下ꎬ会继续吸引溶液中带正价的

钡离子ꎬ形成第一吸附层(紧密层)ꎻ这时晶体

表面带有正电荷ꎬ会继续吸引溶液中带负电荷

的离子ꎬ构成电中性的双电子层结构ꎮ 反应体

系中氢离子质量浓度偏低或偏高都会对晶体

双电子层结构的形成产生影响ꎬ导致吸光度稳

定性发生变化ꎮ ｐＨ ＝１ 时ꎬ反应生成的硫酸钡

颗粒之间因斥力存在而不会相互聚集ꎬ在聚乙

烯醇水溶液中均匀分布ꎬ稳定性相对较好ꎮ 随

ｐＨ 值的逐步增大ꎬ大蒜素测定值逐渐下降ꎮ
故确定测定方法中 ｐＨ 值为 １ꎮ
２􀆰 １􀆰 ４　 聚乙烯醇用量及稳定时间对大蒜素

测定的影响

聚乙烯醇上羟基为极性分子ꎬ可与水分

子结合ꎬ加入 ＢａＣｌ２ 悬浊液后ꎬ部分羟基能够

主动与亲水的固体颗粒相吸附ꎬ剩余羟基便

分散在溶液中ꎬ形成稳定的悬浊液ꎮ 固体颗

粒均匀分散在体系中ꎬ在一定时间内能够维

持单位体积中粒子数量基本不变ꎬ使测得的

吸光度稳定可靠ꎮ
在 ＳＯ２ －

４ 投加量为 ０􀆰 ５ ｍＬꎬ２􀆰 ５ ｍＬ 和

４􀆰 ５ ｍＬ 时ꎬ波长为 ４１５ ｎｍꎬｐＨ ＝ １ 及 ＢａＣｌ２
投加量为 ５ ｍＬꎬ分析聚乙烯醇投加量对大蒜

素测定结果的影响(见图 ４)ꎮ
由图 ４ 可知ꎬ随着聚乙烯醇投加量的增

加ꎬ大蒜素质量浓度逐渐下降ꎮ 当聚乙烯醇投

图 ４　 聚乙烯醇投加量对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｐｏｌｙｖｉｎｙｌ ａｌｃｏｈｏｌ
ｄｏｓａｇｅ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

加量为 １ ｍＬ 时ꎬ大蒜素质量浓度最大分别为

０􀆰 ０１９ ｍｇ / ｍＬꎬ０􀆰 ０７８ ｍｇ / ｍＬ 和 ０􀆰 １２６ ｍｇ / ｍＬꎮ
此时聚乙烯醇对生成的硫酸钡沉淀具有很好的

分散作用ꎬ悬浊液具有最佳稳定性和最高灵敏

度ꎮ 随着聚乙烯醇投加量进一步增大ꎬ体系中

大蒜素含量逐渐减少并趋于稳定ꎮ 故测定方法

中聚乙烯醇投加量为 １ ｍＬꎮ
在上述试验的基础上ꎬ将溶液分别稳定

放置 １０ ~ ６０ ｍｉｎ(见图 ５)ꎮ 从图 ５ 可知ꎬ随
着稳定时间的延长ꎬ大蒜素质量浓度呈现缓

慢下降的趋势ꎮ 在时间为 １０ ~ ２０ ｍｉｎ 内时ꎬ
体系的大蒜素质量浓度最大且保持稳定ꎬ质
量浓度分别为 ０􀆰 ０２１ ｍｇ / ｍＬꎬ０􀆰 ０７８ ｍｇ / ｍＬ
和 ０􀆰 １３６ ｍｇ / ｍＬꎮ 故确定反应的稳定时间

为 １５ ｍｉｎꎮ

图 ５　 聚乙烯醇稳定时间对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｉｍｅ ｏｆ ｐｏｌｙｖｉｎｙｌ
ａｌｃｏｈｏｌ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
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２􀆰 ２　 正交法优化测定条件

在稳定时间为 １５ｍｉｎ 的条件下ꎬ选择聚

乙烯醇投加量、ｐＨ 值、波长、ＢａＣｌ２ 投加量

４ 个影响因素ꎬ以大蒜素质量浓度作为评价

指标进行 Ｌ９(３４)的正交试验ꎬ方案设计及结

果如表 １ 和表 ２ 所示ꎮ 由表 ２ 中 􀭺Ｋｉｊ值的大

小可以看出ꎬ４ 个因素的主次关系依次为:聚
乙烯醇投加量、ｐＨ 值、ＢａＣｌ２ 投加量、波长ꎮ
吸光比浊法测定大蒜废水中大蒜素的最佳试

验条件为:聚乙烯醇投加量为１ ｍＬꎬｐＨ ＝ １ꎬ
ＢａＣｌ２ 投加量为 ５ ｍＬꎬ波长为 ４１５ ｎｍꎮ

表 １　 正交试验方案表

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｓｃｈｅｍｅ ｔａｂｌｅ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｔｅｓｔ

编号
Ｖ /
ｍＬ ｐＨ 波长 /

ｎｍ
ＢａＣｌ２ /
ｍＬ

质量浓度 /
(ｍｇ􀅰ｍＬ － １)

１ １ １􀆰 ０３ ４１０ ４ ０􀆰 ０８８

２ １ ５􀆰 ０１ ４１５ ５ ０􀆰 ０８３

３ １ ７􀆰 ０４ ４２０ ６ ０􀆰 ０８１

４ ２ １􀆰 ０３ ４１５ ６ ０􀆰 ０８２

５ ２ ５􀆰 ０１ ４２０ ４ ０􀆰 ０８０

６ ２ ７􀆰 ０４ ４１０ ５ ０􀆰 ０８２

７ ３ １􀆰 ０３ ４２０ ５ ０􀆰 ０８１

８ ３ ５􀆰 ０１ ４１０ ６ ０􀆰 ０６７

９ ３ ７􀆰 ０４ ４１５ ４ ０􀆰 ０７９

　 　 注:Ｖ 为聚乙烯醇的投加量ꎮ

表 ２　 正交试验直观分析

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｖｉｓｕａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ ｔｅｓｔ

结果 Ｖ ｐＨ 波长 ＢａＣｌ２ 投加量

Ｋ１ｊ ０􀆰 ２５２ ０􀆰 ２５１ ０􀆰 ２３７ ０􀆰 ２４７

Ｋ２ｊ ０􀆰 ２４４ ０􀆰 ２３０ ０􀆰 ２４４ ０􀆰 ２４６

Ｋ３ｊ ０􀆰 ２２７ ０􀆰 ２４２ ０􀆰 ２４２ ０􀆰 ２３

􀭺Ｋ１ｊ ０􀆰 ０８４ ０􀆰 ０８４ ０􀆰 ０７９ ０􀆰 ０８２

􀭺Ｋ２ｊ ０􀆰 ０８１ ０􀆰 ０７７ ０􀆰 ０８１ ０􀆰 ０８２

􀭺Ｋ３ｊ ０􀆰 ０７６ ０􀆰 ０８１ ０􀆰 ０８１ ０􀆰 ０７７

　 　 注:Ｋｉｊ和 􀭺Ｋｉｊ表示在第 ｊ 个因素和第 ｉ 个水平条件下的

试验数据相加的总和及总和的平均值ꎮ

２􀆰 ３　 标准曲线的建立和分析

用移液管分别移取 ０ ｍＬꎬ ０􀆰 ５ ｍＬꎬ
１􀆰 ０ ｍＬꎬ １􀆰 ５ ｍＬꎬ ２ ｍＬꎬ ２􀆰 ５ ｍＬꎬ ３ ｍＬꎬ
３􀆰 ５ ｍＬꎬ４ ｍＬꎬ４􀆰 ５ ｍＬ 质量浓度为 ０􀆰 １ｇ / Ｌ

的 ＳＯ２ －
４ 标准溶液于 ２５ ｍＬ 比色管中ꎬ依次

加入 ２％ 聚乙烯醇 １ ｍＬꎬ质量浓度 １０％ 的

ＢａＣｌ２ 溶液５ ｍＬꎬ调节溶液 ｐＨ ＝ １ 后ꎬ加蒸

馏水至２５ ｍＬꎬ摇晃均匀后稳定 １５ ｍｉｎꎬ以空

白试剂作为参比ꎬ用 １ ｃｍ 比色皿于 ４１５ ｎｍ
波长处测定吸光度值ꎬ绘制工作曲线ꎮ

用该方法得出的回归方程为 ｙ ＝０􀆰 ３０１ｘ ＋
０􀆰 ００１ꎬ相关系数 ｒ２ ＝０􀆰 ９９９ １ >０􀆰 ９９ꎮ 标准曲线

平均加标回收率为 ９８％ ~９９％ꎬ相对标准偏差

为 １􀆰 ４％ꎮ
２􀆰 ４　 大蒜废水中大蒜素氧化条件分析

２􀆰 ４􀆰 １　 浓硝酸投加量对大蒜素氧化的影响

移取 ３ ｍＬ 同批次大蒜废水样品ꎬ分别

加入 ０ ~ ４􀆰 ５ ｍＬ 的浓硝酸并氧化 １５ ｍｉｎꎬ结
果如图 ６ 所示ꎮ

图 ６　 浓硝酸投加量对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄ ｎｉｔｒｉｃ ａｃｉｄ
ｄｏｓａｇｅ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

　 　 随着浓硝酸投加量的增加ꎬ大蒜素含量

呈现先增大后减小的趋势ꎮ 当浓硝酸投加量

为 ０ ~ ２􀆰 ５ ｍＬ 时ꎬ随着浓硝酸投加量的增

大ꎬ大蒜素含量从 ０ 增大到０􀆰 １０３ ｍｇ / ｍＬꎮ
当浓硝酸投加量为２􀆰 ５ ｍＬ时ꎬ大蒜素质量浓

度达到最大ꎬ此时大蒜素中的硫元素被彻底氧

化ꎮ 随着浓硝酸投加量的进一步增加ꎬ大蒜素

质量浓度开始逐渐下降ꎬ从 ０􀆰 １０３ ｍｇ / ｍＬ 下

降至０􀆰 ０８１ ｍｇ / ｍＬꎬ这是由于浓硝酸投加量过

少时ꎬ有机硫化物氧化不彻底ꎬ仅生成少量的

ＢａＳＯ４ 沉淀ꎬ导致测定结果偏低ꎻ当浓硝酸投

加量过多时ꎬ溶液酸度较大ꎬ酸效应会影响沉
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淀双电层的构成ꎬ生成的 ＢａＳＯ４ 沉淀溶解度

增大ꎬ影响吸光度的稳定性ꎬ导致数值下降ꎮ
因此ꎬ确定浓硝酸投加量为 ２􀆰 ５ ｍＬꎮ
２􀆰 ４􀆰 ２　 氧化时间对测定结果的影响

图 ７ 为氧化时间对测定结果的影响ꎮ 从

图 ７ 可知ꎬ随着氧化时间的延长ꎬ溶液稳定性

呈现缓慢下降的趋势ꎮ 当氧化时间在 １０ ~
２０ ｍｉｎ 时ꎬ样品中大蒜素含量较高ꎬ此时大

蒜素质量浓度为 ０􀆰 ０６７ ｍｇ / ｍＬꎮ 随着氧化

时间的进一步增长ꎬ大蒜素质量浓度下降到

０􀆰 ０５３ ~ ０􀆰 ０６ ｍｇ / ｍＬꎮ 故确定大蒜废水氧化

时间为 １５ ｍｉｎꎮ

图 ７　 氧化时间对测定的影响

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

２􀆰 ５　 精密度和加标回收试验分析

分别选取两种不同大蒜素质量浓度的大

蒜废水样品进行测定ꎬ对每种样品进行 １０ 次

平行试验ꎬ取 １０ 次试验的平均值进行精密度

试验结果分析ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ
表 ３　 大蒜废水中大蒜素测定精密度试验

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｔｈｅ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔ ｏｆ ｇａｒｌｉｃｉｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｉｎ ｇａｒｌｉｃ ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ

样品
大蒜素平均质量浓度 /

(ｍｇ􀅰ｍＬ － １) 相对标准偏差 / ％

Ａ ０􀆰 ０７１ ２７ ０􀆰 ８２９

Ｂ ０􀆰 ０９５ ２１ ０􀆰 ８９２

　 　 同时ꎬ利用两种不同大蒜素质量浓度的

大蒜废水样品作为待测样品进行加标回收试

验ꎮ 确定两种加标量中的 ＳＯ２ －
４ 添加量分别

为 ０􀆰 ０３ ｍｇ 和 ０􀆰 ０６ ｍｇꎬ对加标后的试样进

行 ３ 次平行测定ꎬ取 ３ 次测定的平均值进行

准确度试验ꎬ结果如表 ４ 所示ꎮ
表 ４　 大蒜废水中大蒜素测定加标回收试验

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｈｅ ｇａｒｌｉｃｉｎ ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ
ｉｎ ｇａｒｌｉｃ ｗａｓｔｅｗａｔｅｒ

样品 ＳＯ２ －
４

质量 / ｍｇ
ＳＯ２ －

４ 添

加量 / ｍｇ
测定 ＳＯ２ －

４

总量 / ｍｇ
加标回收
率 / ％

０􀆰 ０７１ １ ０􀆰 ０３ ０􀆰 １００ ６ ９８􀆰 ２２

０􀆰 ０７１ １ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １３０ ８ ９９􀆰 ５６

０􀆰 ０９６ ３ ０􀆰 ０３ ０􀆰 １２６ １ ９９􀆰 ３３

０􀆰 ０９６ ３ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １５６ ７ １００􀆰 ６１

　 　 从表 ３ 和表 ４ 可知ꎬ使用硫酸钡吸光比

浊法对大蒜废水中的大蒜素质量浓度进行测

定ꎬ样品的相对标准偏差稳定在 ０􀆰 ８％ ~
０􀆰 ９％ ꎬ样品回收率在 ９８％ ~ １０１％ ꎬ说明该

方法具有良好的准确度和精密度ꎮ

３　 结　 论

(１)通过正交试验得出影响测定大蒜素

质量浓度的 ４ 个主要因素的从大到小依次

为:聚乙烯醇投加量、ｐＨ 值、ＢａＣｌ２ 投加量、
波长ꎬ以硫酸盐溶液为对象时ꎬ硫酸钡吸光比

浊法测定大蒜素质量浓度的最佳测定条件

为:聚乙烯醇投加量为 １ ｍＬꎬｐＨ ＝ １ꎬＢａＣｌ２
投加量为 ５ ｍＬꎬ测定波长为 ４１５ ｎｍꎮ

(２)曲线回归方程为 ｙ ＝０􀆰 ３０１ｘ ＋ ０􀆰 ００１ꎬ
相关系数 ０􀆰 ９９９ １ > ０􀆰 ９９ꎮ 标准曲线平均加

标回收率达到 ９８％ ~ ９９％ ꎬ相对标准偏差为

１􀆰 ４％ ꎮ 样品的相对标准偏差稳定在０􀆰 ８％ ~
０􀆰 ９％ ꎬ样品回收率在 ９８％ ~ １０１％ ꎬ
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