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通気蒸留法／イオ ン クロ マ トグラ フ ィ
ー に よる

食品 中の 亜硫酸塩 の定量

永 　　瀬 誠
＊

（1987 年 8 月 24 日受 理）

　通気蒸留法 と イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー

に よ り食 品 中 に 残 存 す る 亜 硫 酸 塩 を 簡 便 に 定 量 す る 方 法 を 開

発 し た・食 品中 の 亜硫酸塩 を リ ン 酸溶 液 と加 熱す る こ と に よ り二 酸 化硫 黄を生成 さ せ た ．生成 した 二 酸

化硫黄 は
， 流量 500　ml ／min で 窒素を lo 分間 通 気 し ， 氷 水 で 冷却 した 10　ml の 0．　I　M 水酸化 ナ ト

リ ウ ム 溶 液 に 捕集 し た ． こ の 溶液 を 蒸留水 で 25ml と した 後 ， イ オ ン ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーに よ り亜 硫

酸 イ オ ン を 定量 し た ． こ の 定 量 法 に よ れ ば 亜 硫 酸 イ オ ン 量 3〜90   （二 酸化硫黄 と し て ） の 範 囲 に お

い て 直線 性 の あ る 検量線 が 得 られ た ．又，定 量 下 限 は 試 料 量 を lg とす る と き 3pg ／9 で あ っ た ．な お ，

9 種類 の 食品 に つ い て の 回 収 率 は 72．7〜103％ で あ っ た ．

1 緒 言

　亜硫酸及びそ の 塩 類 （亜 硫酸） は 漂白作用を は じめ ，

酸化防止効果，保存効果を有す る こ とか ら各種食品 の 加

工処理 に 広 く使用 され て お り， わ が 国 に お い て も食品 ご

と に使用 基 準 が 定 め られ て い る．亜 硫酸 は ， 食品 に添加

さ れ た 場合 ，一
部 は 遊離形亜硫酸 と し て存在 す る が ，食

品成分 中の ア ル デ ヒ ド，ケ ト ン 及 び 糖 と結合 し て 結合形

亜 硫酸 と し て 存在す る こ と が 多 い ．

　亜硫酸 の 定量法 と して は ，改良 Rankine 法
1）2），改良

Rankine 装置 を 用 い た 比色法
t）s ） 及 び そ の 改良法 4），

GC 法 の 6）
， 改 良 Monier −Williams法

τ），改良 Monier −

Williams 装置を 用 い た イ オ ン ク P マ ト グ ラ フ イ
ー

（IC ）
8）e ）

， 抽 出法 を用 い た IClo）・］），　FIA ・2）
， ポ ー

ラ ロ グ ラ

フ ィ
ー13）な ど が 報告 さ れ て い る．通常わ が 国で は ， 食品

中亜硫酸 の 定 量 に は ， 高濃度 の 場 合 に は 改良 Rankine

法，低濃度 の 場合に は 改良 Rankine 装置を用 い た 比色

法が用 い られ て お り， 共 に 遊離形亜硫酸 と結合形亜 硫酸

と の 総量 が 測定 され て い る． こ れ らの 方法 は い ずれ も定

量 に 先 立ち試料 か ら二 酸 化硫黄を発生 させ ，
こ の 二 酸化

硫黄 を 通気蒸留後，捕集液に 捕集 し て い る が ，低濃度亜

硫酸 の 定量 に用 い られ る 比色法 は ア ル デ ヒ ド類 ， 亜硝酸

の 影響を除去す る必要があ り ， 更に ，二 重冷却管を用 い

て 試料 の 膨潤 防止 の た め 加 え られ た エ タ ノ ール の 捕集液

へ の 留出を防 ぐ必要があ る．

＊
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　そ こ で ， 今回著者は ，
二 重冷却管を 除 くこ と に よ り改

良 Rankine 法を簡略 化 し ， 更 に IC を用 い ， 食品中 の 低

濃度亜 硫酸 を簡便 に 定 量 で き る 方法 を 開発 した の で 報 告

す る．

2　実 験

　 2・1　試薬及び試料

　蒸留水 ： 再蒸留 水 を 孔 径 0．22Fm の メ ン ブ ラ ン フ ィ

ル タ
ー

で 炉 過 後 ， 三 角 フ ラ ス コ に 採 り ， 超 音波 洗浄機 を

用 い て 振動 さ せ な が ら ， 減 圧 ア ス ピ レ ータ ー
で 滅 圧 ， 脱

気 した も の を 使 用 し た ．

　亜 硫 酸水素 ナ ト リ ウ ム ， 水酸化 ナ F リ ウ ム ，炭酸ナ ト

リ ウ ム ，炭酸水 素 ナ ト リ ウ ム
，

エ チ ル ア ル コ
ール

， リ ン

酸 は 特級品 を 用 い た ．

　亜硫酸 イ オ ン 標準 溶液 ： 亜 硫酸 水 素 ナ ト リ ゥ ム 0．5g

を 採 り ， 蒸留水 を 加 え て 溶 か し 100　 ml と し ， 標 準原液

と し た ・ こ の 標準原液 を 10ml 採 り，
ヨ ウ 素 滴 定 法 で

亜硫酸 イ オ ン 濃 度 を 求 め た ．標準原液 を 蒸留水 で 希 釈

し ， 亜 硫酸 イ オ ン が 二 酸化 硫黄 と し て 100
， 30　pg ／rn1 の

標準 溶 液 を 調 製 した ．

　窒素 ： 博多共同酸素製高純 度 窒素

　試料 は
， 市販 さ れ て い る 白ぶ どう酒 ， か ん ぴ ょ う ， み

そ な ど の 亜 硫酸使用 対象食品 を 使用 し た ．

　 2・2　装 　t

　イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ ； Dionex 製 Sy巳tem 　lO　IC （電

気伝導度 検出器内蔵）

　 記 録計 ： 日立 製 レ コ ーダ ー 056 型

　二 酸化硫黄 通 気蒸留装置 ： Fig．1 に 示 す と お りで あ

り，（a ）の 窒 素 ボ ン ベ
， （b）の 二 酸 化 硫黄 発 生 瓶 ，（e ）の

ガ ラ ス 管 ， （g） の ガ ラ ス フ ィ ル タ ー付 き二 酸 化 硫 黄 捕 集
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瓶，（i）の ト ラ ッ プ 及 び （j） の 流 量計 を 直列 に 接続 し，

使用 し た ．二 酸化硫黄発 生 瓶 は 200m1 の ナ ス 形 フ ラ ス

コ と 連 結管 か ら成 り， （d） の テ フ ロ ン 製熱収縮管 で （e ）
の ガ ラ ス 管 （150mm × 7mm 　i．d．）と 接続 し た ，又 ， ガ

ラ ス 管 の 他 端 は （f） の テ フ ロ ソ 管 （80mm × 8mm 　i．d．）
で 二 酸化硫黄捕 集瓶 と接 続 し た ．な お ， ガ ラ ス 管 は 二 酸

化硫黄捕集瓶側 を 少 し 上方 に 傾 け ， ガ ラ ス 管内部 に 凝

縮 し た 水 が 二 酸化硫黄捕集瓶 に 大量 に 入 ら な い よ う に し

た ．又，二 酸 化 硫黄 捕 集 瓶 は 氷 を 十 分 に 加 え た 氷 水 で 冷

却 し ， （c） の バ ー
ナ
ー

は ガ ス パ ーナ ーの 筒 先部 を 外 し て

フ レ ーム を 絞 り使 用 した ．

　2・3 操　作

　2・3・1　前処理操作　　Fig．1 に 示す 二 酸化硫黄捕集

瓶 （9） に 0・IM 水酸化 ナ ト リ ウ ム 溶液 10ml を加え ，

二 酸化硫黄通気蒸留装置に接続後，氷水 で 冷却 し な が ら

窒 素を流量 500 　ml／min で 5 分 間通気 し ， 装置 の 中 の 空

気を追 い 出し た．そ の 後 ， ナ ス 形 フ ラ ス コ （b）を取 り外

し，液体，粉末試料 は そ の まま， 固体試料は 細切 り し た

もの を 0 ・2〜LOg ひ ょ う量 し ， 蒸留水 20m1 を用 い て

ナ ス 形 フ ラ ス コ に 移 した ．試料 の 膨潤 防止 及 び消泡用 エ

タ ノ
ール 2ml

，
25％　リ ン 酸溶液 10　ml を 加 えた後 ，

直ち に 通気蒸留装置 に 取 り付 け ， ナ ス 形 フ ラ ス コ を バ ー

ナ ーで 加熱 し なが ら窒素を流量 500ml ／min で 10 分 間

通 気 し た ．な お ，
こ の と きバ ー

ナ
ー

の フ レ
ーム の 高さ は

4・v5 　cm と し，外炎 の 先端が ナ ス 形 フ ラ ス コ の 底部 に 触

れ る よ うに し た ．捕集後 ， 捕集液を蒸留水 で 25m 且 と

し，IC 用試験溶液 とし た ．

　2・3・21C 条件 　　IC 条件は 以下 の とお りで あ っ た ・

カ ラ ム ： Dionex 製 HPIC −AG3 （50 　mmx4mm 　i．　d ．）十

HPIG −AS3 （250　mm × 4   i．　d．）； サ プ レ
ッ サ

ー
：陰 イ

オ ン フ ァ イパ ー
サ プ レ ッ サ

ー
； 溶離液 ：6mM 炭酸水素

ナ ト リ ウ ム 溶液一4．8mM 炭酸 ナ ト リ ウ ム 溶液 （1 ： 1）；

流量 ： 1．1ml／min ； カ ラ ム 温度 ： 室温 ； 電気伝 導度検

出器 ： フ ル ス ケ ール 3yS／cm ；試料注入量 ： 100　pl

3 結果及 び 考察

　3 ・ 1 亜硫酸イ オ ン 標準溶液の 安定性

　亜 硫酸水素ナ ト リ ウ ム 標準原液を蒸留水 で 希釈 し て 調

製 した 30　pg／ml （二 酸化硫黄として ）の 標準溶液 の 室温

｝こ お け る 安定性 を 調 べ た ． そ の 結果， 1 時間 に つ き約

O ．35〜1％ 濃度が減少し た ．そ の た め ， 実験 に使用 し た

標準溶液は ，IC を用 い て 濃度 の 経時変化を調 べ ， そ の

結果か ら使用時 ｝こ おけ る 濃度を求 め た．な お ，亜硫酸イ

オ ン の 減少に伴 い 硫酸イ オ ン が 増加 した が，こ れ は ， 減

少 した亜硫酸 イ オ ン が硫酸 イ オ ン に酸化 され たた め と考

え られ る．

　3・21C 条件 の 検討

　3 。2・ 1 他物質との 分離　 亜 硫酸 イ オ ン の ク ロ マ ト グ

ラ ム は Fig・2 に 示す とお りで あり，
フ

ッ 化物イ オ ン
，

塩化物イ オ ン
， 亜 硝酸イ オ ソ

， リ ソ 酸イ オ ソ
， 臭化物イ

オ ン
， 硫酸イ オ γ との 分離は 良好 で あ っ た．し か し，硝

酸 イ オ ン との 分離は 悪く ， 試料 中に 硝酸 イ オ ソ が存在す

る と定量 を妨害す る お それ があ っ た．そ こ で ，試料中 の

硝酸 イ オ ン が 亜 硫酸 イ オ ン の 定量 に 及 ぼ す影 響 を 調 べ

SUlfite 　ien

Fig．　 l　Schematic 　diagram 　 of 　SO2 　purge−and −trap

　 　 　 　 sy ヨtem

　　　　（a ）　nitrogen
，　 （b）　SO2 　generatcrr　（joint　 and

　　　　  皿 伽 k），（c） gas 　 burner，（d） thema1

　　　　血 ink　tube ，　（e）　gla3s　tube，　（f）　teflon　tube，
　　　　（g） bubbler （0．1M 　 NaOH 　 10　m1 ），（h＞ ice

　　　　and 　 water ，（i） tlap 　for　water ，（j） How 　 meter

0 5　 　　　 10　　　 　 15

　 Retention　time ／min

20

Fig．2　 10n　 chromatogram 　 of 　sulfite 　ion

　　　　Conditions− （IOIumn 　：　 HPLC −AG3 （50  

　　　　 x4mm 　i．　d．）十 HPIC −AS3 　 （250 　mm 　x 　4 皿 m

　 　 　 　 i．d．）； Eluent ： 6mM 　NaHCOs −4．8mM 　Na2 ・

　　　　COs （1 ； 1）； Flew　 rate ： 1．1m1 ／min ； Coru皿 n

　　　　temp ，； room 　t  P．； Detecti  ： conductivity ，
　　　　3　FLS／cm ； Sample　injectiOn　vof 】me 　

： 100　pl
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た ．すな わ ち ， 蒸留水 20 皿 1に 硝酸 カ リ ウ ム を硝酸イ オ

ン と し て 10，100，1000　pg 添加 し，2・3・1 に 従 っ て 操作

し ，
IC に よ り分析 した と こ ろ， い ず れ の 場合 も硝酸イ

オ ソ の ピーク は 出現 せ ず，定量 へ の 妨害は な か っ た ．こ

れ は ，リ ン 酸 水溶液中 で は 硝酸 塩 か ら硝酸が生成 し ない

た め と考 え られ る ．

　3・2・2 水酸化 ナ トリ ウ ム 溶液濃度の影響　 IC 用試

験 溶液中の 水酸化 ナ ト リ ウ ム 濃度 が ク P マ b グ ラ ム に 及

ぼす影響を調べ た．す なわ ち ， 蒸留水 20ml に 亜 硫酸水

素ナ ト リ ウ ム を二 酸化硫黄と し て 90 　F9 　ts加 し た 試料 を

用 い ，
2・3・1 に 従 っ て操作し ， 二 酸化硫黄 と し て 3・6　Pgf

ml の 亜 硫酸 イ オ ソ 溶液 を 調 製 した ．こ の 溶液，蒸留水

及 び 0・5M 水 酸化 ナ ト リ ウ ム 溶液 を 用 い ，亜 硫酸イ オ

ン 濃度 1・2F9／ml （二 酸 化硫黄 と し て ）， 水酸 化 ナ ト リ

ゥ ム 濃度 O ．Ol4 −−O ．15M と な る各溶液を 調製し ， 水酸

化 ナ ト リ ウ ム 濃度が ク ロ マ ト グ ラ ム に 及ぼす影響を 調べ

た．そ の 結果は Fig ．3 に示す とお りであ り， 水酸化 ナ

ト リ ウ ム 濃度 が 大 き くな る に 従 っ て ピー
ク 高 さは 低 くな

り，O・Ol4M の 場合 の ピー
ク 高 さを 1 とす る と 0 ・15M

の場合は 0・890 で あ っ た．又，水酸化 ナ ト リ ウ ム 濃度

が 大 き くな る に 従 っ て ，試験溶液注入 か ら約 3分後の ベ

ース ラ イ ン の 落ち込み が 大 き くな り，良好 な ク 卩 マ ト グ

ラ ム が 得 ら れ な く な っ た ．し か し ， 水 酸化 ナ ト リ ウ ム 濃

度 が O ・014〜0・1M の 範 囲 に お い て は ， 定量を行 うの に

十分良好 な ク ロ マ ト グ ラ ム が 得 られ た ．

　3・3　前処理法 の 検討

　3・3・ 1 流 量 の 影響　 試料 か ら発生 す る二 酸化硫黄 の

追 い 出 しに 使用す る窒素 の 流量が 二 酸化硫黄の 回収に 及

L

　 0．
葛
三
　 〇．
耄
雰
ξ o・

｛
ecO

．

　　　　　・1　 O．05
　

O．IO
　

O．15

　　　 　　 Concentratie囗 of 　 sodium 　hydroxide／M

Fig．3　Effect　 of 　 concentration 　of 　 sodium 　 hydrox −

　　　　ide　 on 　 peak 　height

　　　 　Concentration　of 　sul ｛己te　ion ：　1．2   ／ml 　（as

　　　 　sulfUr 　dioxide）

ぽす影響を 調べ た ．す なわ ち，蒸留水 20ml に 亜硫酸

水素ナ ト リ ウ ム を 二 酸化硫黄 と し て 30　P9 添加 し た 試料

を用 い
，

2・3・1 に従 っ て操作し ， 回 収条件を検討 した ，

な お ， 窒素 の 通気量 は 5．Ol と し た ．そ の 結果 ， 各 流量 に

お い て得 られ た 亜 硫酸 イ オ ン の ピ ー
ク 高さ は ， 流量 500

ml ！min の 場合を 1 とす る と流量 が mo 〜500　ml 〆min

の 範囲 で O・957〜1・00 で あ り，ほ ぼ一
定 の 値を示 し た・

従 っ て ，流量 は 操作時間が短 くな る よ うに 500　ml 　！min

と した ．

　3・3・2　通 気量 の 影響　 3・3・1 と同様 の 方法 で ，窒素

の 通気量 が 二 酸化硫黄 の 回収 に 及 ぼす影響を調べ た．な

お ，流量は 500ml ／min と し た ．そ の 結果は Fig．4 に

示 すとお りで あ り，各通気量 に お い て 得 られ た 亜 硫酸 イ

オ ン の ピー
ク 高さは，通気量 6・Oi の 場合 を 1 とす る と

通 気 量 が 3．5〜6，01 の 範囲 で LOO 〜1．Ol で あ り，ほ

ぼ一定の 値を示 し た． そ こ で 窒素 の 通気量を 5・01 と

した．
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差 ・゚9
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耄
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含 o．7
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　　oL 　

　 　 0　　1．52．0　　3．0　　 4，0　　5，0　　 6．O

　 　 　 　 　 　 FIow　 volume ／1

Fig・4　Effect・of 　How 　volume 　 of 　 nitrogen 　 on 　 rc −

　 　 　 cove 「y

　　 　　Flow 　rate ： 500　m1 ／min ； Amount 　 of 　 su1 丘te ：

　 　 　 　30P9 　（as 　su 監fur　dioxide）

　3・3 。3　エ タ ノ ール 畳 の 影 響 　 試料 の 膨潤防 止 及 び 消

泡に 用 い る エ タ ノ ール の 添加量 が二 酸化硫黄 の 回 収 に 及

ぼす影響を調ぺ た ，すな わ ち ，蒸留水 20ml に 亜 硫酸

水素ナ ト リ ウ ム を二 酸化硫黄 と し て 30　F9 添加 した 試料

を 用 い ，エ タ ノ
ー

ル の 添 加 量を変化 させ ，2・3・1 に 従 っ

て 操作 し，回収条件を検討 した ．そ の 結果，各添加量 に

お い て 得られ た 亜 硫酸 イ オ ン の ピーク 高 さは，添加 量 が

増加す る PC従 っ て 減少し ， 添加 し な い 場合を 1 とす る と

添加量が 2ml の場合は 0．964
， 添加量 が 4ml の 場合

は O ．925 で あ っ た．

3・4 　検量線

蒸留水 20ml に 亜 硫酸水素ナ ト リ ウ ム を二 酸化硫黄
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Table　l　 Recoveries　 of 　sulfite　ion　 added 　to　food　 samples

S別 mple
Taken ／
　 9

Sul丘te　io且 （as 　SO2）／P9
−

．
Added 　 　 　 　 Found III　sample

R   overy ，
　 ％

Dried 　gourd 　shavings

Dried　p置um
Gelatine

White　 wine

Orange 　juice
Bo且ed 　beans
Frozen 　peeled 　 shrimp

Bean　paste
Soy

0，201
．001
．001
．001
．oo1
．001
．oo1
．001
．00

20030

．030
．010030

．OSO
。030
．030
．030
．0

53425

．724
．5

跚

26．627
．321
．826
．527
．9

328 （1640）†

　 0

　 0159

　　（159）†

　 0
　 0

　 0

　4　 　（4）†

　3　 　（3）†

10385

．781
．799
．088
．791
．072
．775
．083
．0

† P9／9

と し て 3〜90　P9 の 範囲 で添加 し，2・3・1 に 従 っ て操作

し，分析を行 っ た．得 られ た ク ロ マ ト グ ラ ム の ピー
ク 高

さ を 測 定 し ， 絶対検量 線法 に よ り検量線 を 作成 し た ．そ

の 結果，上記範 囲 に お い て 直線性が成立 した ．なお ， 添

加量 が 30 陪 の 場合 の 繰 り返 し 再現性を求 め た と こ ろ ，

繰 り返 し 回数 が 6 の と ぎ， ピー
ク 高 さの 平均値 は 44・7

cm ，相対標準偏差 は 5・0％ で あ っ た ．

　3・ 5 放置時 間と試験溶液 の 要定性

　 IC 用試験溶液を室温で放置し ， 亜硫酸イ オ ン 濃度の

変化 を 調 ぺ た ．す な わ ち，蒸留水 20・ml に 亜 硫酸水 素

ナ F リ ウ ム を 二 酸 化硫黄 として 30 昭 添加 した試料を用

い ，2・3・1 に 従 っ て 操作 し，亜 硫酸イ オ γ 溶液を 調製し

た ． こ の 溶液を室温 で放置 し，放置時間 0，1
， 3， 6，9 時

間 に お け る 回収率を 調 べ た ． そ の 結果，放置時間 0 時

間 に お け る 回収率を 1 とす る と，放置時間 1
，
3

，
6

，
9 時

間 に お け る 回 収率 は ，それ ぞれ 0．978， 0．959， 0．902，

O ．884 で あ っ た ．

　3 ・6 種 々 の 食 品における添加回収実 験

　市販 の 亜 硫酸使用対象食品 の う ち，Table 　 1 に 示 し た

食品 に 関 し て 添加 回収実験を行 っ た ．亜 硫酸水素 ナ ト リ

ウ ム 添 加 量 は 二 酸化硫黄 と し て 30　pg で あ っ た ．な お，

か ん ぴ ょ う及 び 白 ぶ ど う酒 は 亜硫酸 イ オ ソ の 含有量 が

大 きか っ た た め， 添 加 量 を そ れ ぞ れ 200，IOO　P9 と し

た ． そ の 結 果は Table 　l に 示す とお りで あ り回収率は

72．7〜103％ で あ っ た ，

　3・ 7　実試料へ の 適 用

　Table 　l に 示 し た 亜 硫酸使用対象食 品 に つ い て 分析を

行 っ た とこ ろ ，
か ん ぴ ょ う，白 ぶ ど う酒 ， み そ ， し ょ う

ゆ な どか ら亜硫酸 イオ ソ が 検出さ れ，そ の含有量 は 二 酸

化硫黄 と し て それ ぞれ 1640
，
159

，
4

， 3　Ft9／g で あ っ た ・

なお ，ク 卩 マ ト グ ラ ム は Fig ．2 と同様 の もの が得 られ

た ．又 ， 本法 に お け る定量下限 は ，試料量 を 1g とす る

と き 3F9／g で あ っ た ．

　 終 わ りに ， 本研究 に 際 し 御支 援 を い た だ い た 高橋克 己

福 岡 県 衛 生 公 害 セ ン タ
ー所 長 に 深謝致 し ま す ，
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                      rk

  Determination  of  sulfite  in foods by  ion chro-

matography  after  purge-and-trap.  Makote  NA-
GAsE  (Fukuoka Environmental  Research  Center, 39,
Mukaeda,  Mukaezano,  Dazaifu-shi, Fukuoka  818-Ol)
  A  simple  method  for thc  determination of  sulfite in
fbods has been developed by ien chromatography  after

purge-and-trap.  After O.2Nl.O  g ofsample  was  placed
in a  S02  generator with  20 ml  of  distilled water,  2 ml

of  ethanol  and  10 ml  of  25%  H3P04  were  added.  S02

produced  from  sulfite  by heating was  purged  with

nitrogen  at  500 ml/min  for 10 rnin  and  absorbed  into
1O ml  ofO.1  M  NaOH  cooled  with  ice and  water.  After

this solution  was  made  up  to 25 ml  with distil1ed water,

sulfite  ion was  detemined  by ion chrorllatography.

The  condition  was  as  fo11ows : Column,  HPIC-AG3  (50

rnmx4mm  Ld.) +HPIC-AS3  (250 mm × 4mm  Ld.)
(Dionex); suppresser,  anion  fiber suppressor;  eluent,

6 mM  NaHCO,-4.8  mM  NaCO,  (1 : 1); fiow rate,  1.1
mlfmin;  column  temp.,  room  temp.;  detection, con-

ductivity 3vLSJcm fu11 scale;  sample  iniection volume,

1001". The  calibration  curve  was  made  by adding

standard  sulfite  so]ution  (NaHSO, aqueous  solution)  to

20  ml  of  disti11ed water.  The  calibration  curve  was

linear for 3e･v90"tg SO,  added.  Recoveries  of  S02
addcd  to 9 ldnds of  foods at  the level of  30NIOOOpgtg

were  72.7NI03%.  The  limit of  detection was  3pg/g
for 1 g of  sample.

                     (Received August 24, 1987)

   KbvwonEl  phrases

det.ermination of  sulfite in fdods; purge-and-trap meth.
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