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Ⅰ　　　　

前　　言

　　本标准代替ＳＮ／Ｔ２８２７—２０１１《出口食品接触材料　木质材料　二氧化硫的测定》中二氧化硫的

测定。

本标准与ＳＮ／Ｔ２８２７—２０１１相比，主要变化如下：

———标准名称修改为“食品安全国家标准　食品接触材料及制品　木质材料中二氧化硫的测定”；

———将第一法中“方法提要”修改为“原理”；

———将第一法中“结果计算和表述”修改为“分析结果的表述”；

———修改了第一法的计算公式；

———将第二法中“方法提要”修改为“原理”，并修订了文字内容；

———将第二法中“结果计算和表述”修改为“分析结果的表述”，并修订了文字内容。
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１　　　　

食品安全国家标准

食品接触材料及制品　木质材料中
二氧化硫的测定

１　范围

本标准规定了食品接触木（竹）质材料中二氧化硫滴定法和比色法的测定方法。

本标准适用于木（竹）筷、木（竹）碗、木（竹）勺、木（竹）铲中二氧化硫的测定。

第一法　滴定法

２　原理

在密闭容器中对试样进行酸化并加热蒸馏，以释放出其中的二氧化硫，释放物用乙酸铅溶液吸收。

吸收后用浓盐酸酸化，再以碘标准溶液滴定，根据所消耗的碘标准溶液量计算出试样中二氧化硫的

含量。

３　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的三级水。

３．１　试剂

３．１．１　盐酸（ＨＣｌ）。

３．１．２　乙酸铅［Ｐｂ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·３Ｈ２Ｏ］。

３．１．３　碘（Ｉ２）。

３．１．４　可溶性淀粉［（Ｃ６Ｈ１０Ｏ５）狀］。

３．２　试剂配制

３．２．１　盐酸溶液（１＋１，体积比）：取盐酸１００ｍＬ小心加入１００ｍＬ水中，混匀。

３．２．２　乙酸铅溶液（２０ｇ／Ｌ）：称取２０ｇ乙酸铅，溶于少量水中并稀释至１０００ｍＬ。

３．２．３　淀粉指示剂（１０ｇ／Ｌ）：称取１ｇ可溶性淀粉，用少许水调成糊状后，再缓缓倾入１００ｍＬ沸水中，

随加随搅拌，煮沸２ｍｉｎ，冷却至室温，备用，此溶液现用现配。

３．３　标准品

碘标准溶液［（
１

２
Ｉ２）＝０．１ｍｏｌ／Ｌ］：按ＧＢ／Ｔ６０１配制与标定或商品化产品。

３．４　标准溶液配制

碘标准滴定溶液［（
１

２
Ｉ２）＝０．０１ｍｏｌ／Ｌ］：吸取１０．０ｍＬ碘标准溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀
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释定容至刻度。

４　仪器和设备

４．１　分析天平：感量０．１ｍｇ。

４．２　全玻璃蒸馏器。

４．３　酸式滴定管。

４．４　碘量瓶。

４．５　电刨或电锯。

４．６　粉碎机。

５　分析步骤

５．１　试样制备

将抽取的样品，用电刨或电锯取其表面３ｍｍ厚，粉碎，装入洁净容器内。密封作为试样，标明标

记。在制样的操作过程中，应防止样品受到二氧化硫的污染。

５．２　蒸馏

称取试样５ｇ（精确至０．０１ｇ），置于５００ｍＬ圆底烧瓶。在圆底烧瓶中加入２５０ｍＬ水，为防止样液

暴沸，可加入少许玻璃珠。装上冷凝装置，冷凝管下端插入碘量瓶中的２５ｍＬ乙酸铅溶液（２０ｇ／Ｌ）中，

然后在蒸馏瓶中加入１０ｍＬ盐酸溶液（１＋１，体积比），立即盖上塞子，加热蒸馏。当蒸馏液约达

２００ｍＬ时，使冷凝管下端离开液面，再继续蒸馏１ｍｉｎ。用少量蒸馏水冲洗插入乙酸铅溶液（２０ｇ／Ｌ）的

装置部分。在检测试样的同时做空白试验，空白试验的测定从“在圆底烧瓶中加入２５０ｍＬ水”做起。

５．３　滴定

向取下的碘量瓶中依次加入１０ｍＬ盐酸、１ｍＬ淀粉指示剂（１０ｇ／Ｌ），摇匀后用碘标准滴定溶液

（０．０１ｍｏｌ／Ｌ）滴定至溶液变蓝且在３０ｓ内不褪色为止。

６　分析结果的表述

试样中二氧化硫的含量按式（１）计算：

犡＝
（犞１－犞２）×犮×０．０３２０３×１０００×１０００

犿
……………………（１）

　　式中：

犡 　———试样中二氧化硫的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犞１ ———滴定试样所用碘标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２ ———滴定试剂空白所用碘标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———碘标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

０．０３２０３———１ｍＬ碘标准溶液［犮（
１

２
Ｉ２）＝１．０ｍｏｌ／Ｌ］相当的二氧化硫的质量，单位为克每毫摩尔

（ｇ／ｍｍｏｌ）；

１０００ ———换算系数；

犿 ———试样质量，单位为克（ｇ）。

计算结果保留三位有效数字。
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７　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的１０％。

８　其他

方法检出限为１０ｍｇ／ｋｇ。

第二法　比色法

９　原理

在密闭容器中对试样进行酸化并加热蒸馏，以释放出其中的二氧化硫，二氧化硫被四氯汞钾吸收后

形成稳定的络合物，再与甲醛及盐酸副玫瑰苯胺作用生成玫瑰紫色化合物，比色定量。

１０　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的三级水。四氯汞钾液有剧毒

性，操作时应戴橡胶手套，若溅到皮肤上，立即用水冲洗。

１０．１　试剂

１０．１．１　氯化汞（ＨｇＣｌ２）。

１０．１．２　乙二胺四乙酸二钠盐（Ｎａ２·ＥＤＴＡ）。

１０．１．３　氯化钾（ＫＣｌ）。

１０．１．４　氨基磺酸（Ｈ３ＮＯ３Ｓ）。

１０．１．５　甲醛（ＨＣＨＯ）：含量３６％～３８％。

１０．１．６　盐酸副玫瑰苯胺（Ｃ１９Ｈ１８ＣｌＮ３；ＣＡＳＮｏ．５６９６１９）：纯度不得低于９５％。

１０．１．７　盐酸（ＨＣｌ）。

１０．１．８　磷酸（Ｈ３ＰＯ４）。

１０．２　试剂配制

１０．２．１　四氯汞钾吸收液（０．０４ｍｏｌ／Ｌ）：称取１０．８６ｇ氯化汞、０．０６６ｇ乙二胺四乙酸二钠盐、５．９６ｇ氯化

钾，溶于水中并稀释至１０００ｍＬ。

１０．２．２　氨基磺酸溶液（６ｇ／Ｌ）：称取０．６ｇ氨基磺酸，溶于１００ｍＬ水中，临用配制。

１０．２．３　甲醛溶液（２ｇ／Ｌ）：吸取１ｍＬ甲醛，用水稀释至２００ｍＬ，储存在具塞玻璃瓶中，临用配制。

１０．２．４　盐酸溶液（１ｍｏｌ／Ｌ）：取盐酸９０ｍＬ用水稀释到１０００ｍＬ。

１０．２．５　盐酸溶液（１＋１）：取盐酸１００ｍＬ小心加入１００ｍＬ水中。

１０．２．６　磷酸溶液（３ｍｏｌ／Ｌ）：取２０．５ｍＬ磷酸用水稀释到１００ｍＬ。

１０．２．７　盐酸副玫瑰苯胺储备液（２ｇ／Ｌ）：精确称取０．２ｇ盐酸副玫瑰苯胺，溶于１００ｍＬ盐酸溶液中。

１０．２．８　盐酸副玫瑰苯胺工作液（０．１６ｇ／Ｌ）：取２０ｍＬ盐酸副玫瑰苯胺储备液和２５ｍＬ磷酸溶液于

２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，此溶液于暗处保存可放置６个月。
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１０．３　标准溶液配制

１０．３．１　二氧化硫标准溶液：配制见附录Ａ。

１０．３．２　二氧化硫标准使用液：按标定计算结果，用四氯汞钾吸收液（１０．２．１）将二氧化硫标准溶液

（１０．３．１）稀释成１ｍＬ相当于５μｇ二氧化硫，于０℃～４℃下可保存１个月。

１１　仪器和设备

１１．１　紫外可见分光光度计。

１１．２　分析天平：感量０．１ｍｇ。

１１．３　全玻璃蒸馏器。

１１．４　碘量瓶。

１１．５　电刨或电锯。

１１．６　粉碎机。

１１．７　水浴锅。

１２　分析步骤

１２．１　试样制备

将抽取的样品，用电刨或电锯取其表面３ｍｍ厚，粉碎，装入洁净容器内。密封作为试样，标明标

记。在制样的操作过程中，应防止样品受到二氧化硫的污染。

１２．２　蒸馏

称取试样５ｇ（精确至０．０１ｇ）（试样量视产品二氧化硫含量高低而定），置于５００ｍＬ圆底烧瓶。在

圆底烧瓶中加入２５０ｍＬ水，为防止样液暴沸，可加入玻璃珠少许，装入冷凝装置，冷凝管下端应插入碘

量瓶中的２５ｍＬ四氯汞钾吸收液（１０．２．１）中，然后在蒸馏瓶中加入１０ｍＬ盐酸溶液（１０．２．５），立即盖上

塞子，加热蒸馏。当蒸馏液约达２００ｍＬ时，使冷凝管下端离开液面，再蒸馏１ｍｉｎ。用少量蒸馏水冲洗

插入四氯汞钾吸收液（１０．２．１）的装置部分。将蒸馏液转移至２５０ｍＬ容量瓶中，用新煮沸放冷的水加至

刻度。在检测试样的同时做空白试验，空白试验的测定从“在圆底烧瓶中加入２５０ｍＬ水”做起。

１２．３　测定

吸取０．５ｍＬ～５．０ｍＬ上述试样处理液于２５ｍＬ容量瓶中。另吸取０ｍＬ、０．２０ｍＬ、０．４０ｍＬ、

０．６０ｍＬ、０．８０ｍＬ、１．５０ｍＬ、２．００ｍＬ二氧化硫标准使用液（１０．３．２）（相当于０μｇ、１．０μｇ、２．０μｇ、

３．０μｇ、５．０μｇ、７．５μｇ、１０μｇ二氧化硫），分别置于２５ｍＬ容量瓶中。向样液、空白和标液容量瓶中各加

入１．０ｍＬ氨基磺酸溶液（１０．２．２）混匀，放置１０ｍｉｎ，再准确加入２．０ｍＬ甲醛溶液（１０．２．３）和１．０ｍＬ盐

酸副玫瑰苯胺工作液（１０．２．８），并用新煮沸放冷的水加至刻度，摇匀，放在恒温水浴中２５℃±１℃ 反应

３０ｍｉｎ，用１ｃｍ 比色杯，以零管调节零点，于波长５４８ｎｍ 处测吸光度，绘制标准曲线比较。

１３　分析结果的表述

试样中二氧化硫的含量按式（２）计算：

犡＝
犿１－犿２（ ）×１０００

犿×犞／２５０×１０００
…………………………（２）
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　　式中：

犡 ———试样中二氧化硫的含量，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犿１ ———测定用样液中二氧化硫的质量，单位为微克（μｇ）；

犿２ ———测定用空白液中二氧化硫的质量，单位为微克（μｇ）；

１０００———换算系数；

犿 ———试样质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———测定用样液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

２５０ ———换算系数，蒸馏液转入容量瓶中定容２５０ｍＬ。

计算结果保留三位有效数字。

１４　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的１０％。

１５　其他

方法检出限为１ｍｇ／ｋｇ，定量限为５ｍｇ／ｋｇ。
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附　录　犃

二氧化硫标准溶液的配制

　　称取０．２ｇ亚硫酸钠（ＮａＳＯ３）溶于２５０ｍＬ四氯汞钾吸收液（１０．２．１）中，放置过夜，上清液用定量滤

纸过滤后标定，此液为二氧化硫储备液。

吸取２０．０ｍＬ亚硫酸钠溶液于２５０ｍＬ碘量瓶中，加１００ｍＬ水，准确加入２０．００ｍＬ碘标准溶液

（０．１００ｍｏｌ／Ｌ）、５ｍＬ冰乙酸，摇匀，放置于暗处，２ｍｉｎ后迅速以硫代硫酸钠标准溶液（０．１００ｍｏｌ／Ｌ）滴

定至淡黄色，加０．５ｍＬ淀粉指示液，继续滴至无色。另取１００ｍＬ水，准确加入２０．００ｍＬ碘标准溶液

（０．１００ｍｏｌ／Ｌ）、５ｍＬ冰乙酸，按统一方法做试剂空白试验。

二氧化硫标准溶液的浓度按式（Ａ．１）计算：

犡＝
犞２－犞１（ ）×犮×３２．０３

２０
…………………………（Ａ．１）

　　式中：

犡 ———二氧化硫标准溶液浓度，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犞１ ———测定用亚硫酸钠四氯汞钾溶液消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２ ———试剂空白消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

３２．０３———每毫升硫代硫酸钠标准溶液［犮（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３·５Ｈ２Ｏ）＝１．０００ｍｏｌ／Ｌ］相当于二氧化硫的质

量，单位为毫克每毫摩尔（ｍｇ／ｍｍｏｌ）。




