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石墨炉原子吸收分光光度法测定
粮食中的铅和镉

蔡继红 陆 梅 潘海燕
淮阴市环境监测中心站 江苏 淮阴 

摘要 研究并建立了石墨炉原子吸收分光光度法测定粮食中铅和镉的方法 用于实际样品的测

定 得到了令人满意的结果

关键词 石墨炉原子吸收分光光度法 铅 镉

中图分类号 ÷     文献标识码 文章编号 2 2 2

  准确测定粮食中金属的含量 对于动物

营养学的研究 防治与诊断人体代谢疾病以

及环境污染监测等方面都有重要意义 铅和

镉的主要毒性效应是引起骨痛病!贫血!泌

尿系统疾病等 有关粮食中微量金属的测定

过去已有报道≈ 其中多用火焰原子吸收

分光光度法 但待测金属含量低时难以准确

测定 为此 用石墨炉原子吸收分光光度法

测定了粮食中的铅和镉 结果令人满意

1 实验部分

 仪器与试剂

°∞2 原子吸收分光光度计 2

自动进样器 × 横向加热石墨管 铅!

镉空心阴极灯 亚沸蒸馏器

硝酸 优级纯 铅和镉标准贮备液用光

谱纯试剂配制 铅 质量浓度为

的标准贮备液 临用时用体积分数为

1 的 溶液配成 Λ 的工作溶

液 镉 质量浓度为 的标准

收稿日期 2 2 通讯联系人蔡继红

作者简介 蔡继红 女 年毕业于吉林大学

化学系 理学学士 工程师 现任江苏省淮阴市环境监测

中心站室主任 主要从事原子吸收光谱和气相色谱分析

工作

贮备液 临用时用体积分数为 1 的

溶液配成 Λ 的工作溶液 质量

分数为 的 和 1 的

° 的混合溶液基体改进剂

 样品消解

将粮食样品用蒸馏水洗净后 再将其在

ε 下烘干 称取 试样于瓷坩埚

中 在电炉上低温炭化至无烟 移入马福炉

中于 ε 下灰化完全 取出稍冷后加入体

积分数为 的硝酸溶液 置于电

炉上微沸溶解后移入 容量瓶中

以水定容 摇匀 同时制作空白试样

2 结果与讨论

 仪器操作条件的选择

选择出铅和镉的最佳测定条件见表

 标准曲线的制作

利用自动进样器 对标准工作溶液进行

稀释后进样 按表 中的工作条件操作 进

样量为 Λ 同时吸取 Λ 体积分数为

1 的 和 °

混合基体改进剂 绘制 Α2Σ 曲线 所得 条

曲线的相关系数均大于

 基体干扰情况

存在粮食中的大量有机物和无机物使



表 1  石墨炉工作条件

金属 升温步骤
温度

ε
升温时间 保持时间 测定波长 灯电流 狭缝 氩气流量

#

铅 干燥

灰化

原子化

清洗

镉 干燥

灰化

原子化

清洗

  注 原子化操作时停气

基体变得复杂 需要加入一定量的基体改进

剂 既能除去容易对测定产生干扰的物质

又不致使被测金属损失 经过多次实验比

较 最 终 选 定 质 量 分 数 为 的

和 的 ° 溶液作

为混合基体改进剂 这样可以有效地分离背

景吸收和原子吸收信号 提高灰化温度和原

子化效率 消除测定干扰

 方法的精密度和准确度

为了考察分析结果的可靠性 分别对铅

和镉做了回收实验 结果见表 可见铅和

   

表 2  铅和镉测定的精密度和准确度

金属

样品测定

值 Λ #
加入量

Λ #
回收量

Λ #
回收率 Ρ Σ∆

铅

镉

镉的回收率是令人满意的

 作物样品的测定

表 的结果是用本方法分别对本地

   
表 3  作物样品定量测定结果   

作物名称 铅 镉

花生

大米

大豆

小麦

油菜籽

玉米

区生产的花生!大米!大豆!小麦!油菜籽和

玉米等作物中的铅和镉进行定量测定得出

的数据

参考文献

≈  戚文彬 金属离子2双硫腙2表面活性剂显色体系研

究≈ 分析化学 ∗

≈  彭珊珊 大豆及豆制品中微量元素光谱测定≈ 光

谱学与光谱分析 ∗
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国结核病防治工作手册 年 月 将我县 ∗ 年痰

结核菌涂片检验结果分析报告如下 ∀

 材料与方法

1  痰标本的采集  采用 ≅ 涂蜡纸密封盒 贴上标

签 标明病人姓名与送检日期 采用即时痰 !晨痰 !夜间痰 ∀

1  玻片选用  一律用磨砂边帆船牌载坡片 规格 ≅

∀

1  涂片  用竹签茬端挑取痰标本的脓样 !干酪样部分约

∗ 于玻片正面的右侧 处均匀涂抹成 ≅

卵圆形膜 厚度以油镜视野下可见 ∗ 层为准 ∀微火焰

固定 ∀

1  染色  

1 1  染色液  统一由省疾病预防控制中心发放 ∀

1 1  染色步骤  火焰固定涂片 滴加萋尼氏碱性复红液盖满

痰膜 加热全出现蒸汽 染 ∗ ∀要注意保持痰膜被染色液

覆盖 必要时可续加染色液 ∀流水自玻片背面上端轻洗 然后滴

加脱色液 盐酸乙醇液 脱 ∗ 至痰膜无可视红色为

止 水洗后滴加亚甲蓝复染液染 再用水洗放干 ∀痰膜染色

效果看上去为淡蓝色 ∀

1  镜检  油镜下连续观察 个不同视野 痰片读完后用二

甲苯去油后登记保存 ∀

 结果

1  痰涂片镜检阳性率  ∗ 年共涂片镜检 份 其

中 年 份 年 份 年 份 共找到抗酸杆

菌 份 检出阳性率 见表 ∀

表  ∗ 年痰液涂片镜检结果

年份 涂片份数 阳性份数 阳性率

合计

各年度阳性率比较 ς Π 1 差异有非常显著性

ς 分割两两比较 年与 年 ς Π 1 差异无

显著性 年与 年和 年比较 ς Π 1 差

异有非常显著性 ∀

1  不同质量痰标本检出情况  按标本性状不同将痰液标本

分成合格标本 即脓血性 !粘稠状痰液 和不合格标本 即唾液

泡沫 !水样状标本 两类 各年度痰液标本质量状况见表 ∀

表  ∗ 年痰液标本质量状况

年份 标本数 合格标本数 合格率

合计

各年度痰液标本合格率比较 ς Π 1 差异有

非常显著性 ∀

1  不同性状痰液标本的镜检结果  见表 ∀

表  不同性状痰液标本的镜检结果

痰液性状 涂片份数 阳性份数 阳性率

脓血性粘稠状

唾液泡沫水样状

合计

脓血性 !粘稠状痰与唾液泡沫 !水样状痰涂片阳性率比较

ς Π 1 差异有非常显著性 ∀

 讨论

我县从 年开始开展痰检工作 由专业检验人员专门负

责肺结核门诊痰涂片找抗酸杆菌 ∀ 年来 共接收门诊初 !复诊

病人痰标本 份 总检出阳性率为 ∀各年度痰检阳性

率逐年上升 特别是 年度的阳性率 明显低于

年 和 ∀通过 ∗ 年痰液标本质量

状况分析 我们可以看出 年来痰液标本的合格率有非常明显

的提高 从 年的 提高到 年的 与痰检阳

性率的逐年提高相一致 ∀从不同性状痰液标本的镜检结果分

析 脓血性 !粘稠状的痰液标本的涂片阳性率 非常明显

地高于唾液泡沫 !水样状的涂片阳性率 ∀

以上结果表明痰检阳性率与痰液标本的质量状况密切相

关 痰液标本的质量是影响痰检阳性率最主要的因素 ∀因此 在

今后的工作中 要进一步加强肺结核病人留取痰液标本的宣传

教育工作 尽可能地要求病人留取合格的痰液标本 从根本上提

高肺结核病人痰液标本的合格率 从而提高痰结核菌阳性检

出率 ∀
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螺旋藻中的铅 !镉微波消解 石墨炉原子吸收测定法

武晓军

江苏省南京市鼓楼区疾病预防控制中心

关键词  螺旋藻 铅 镉 微波消解 石墨炉原子吸收法

中国图书资料分类号      文献标识码      文章编号

  螺旋藻属蓝藻类 它被联合国粮食与农业组织 ƒ 誉为

/ 世纪最理想和最完善的食品0 ∀螺旋藻蛋白质含量高达

∗ 它还含有人体所需要的 种氨基酸和铁 !铜 !锌 !

锰 !硒等人体必须微量元素 所以每天服用一定剂量的螺旋藻对

人体健康有着一定的益处 ∀但螺旋藻在培植过程中也会吸附对

人体有害的铅 !镉元素 因此检测螺旋藻中铅 !镉含量具有一定

的卫生学意义 ∀

铅 !镉元素在 ε 干法灰化时就有逸失≈ 而微波消解是

将样品置于特定的密闭容器中 样品在高压下进行微波消解 可

以在使样品全部消解的同时避免被测元素的逸失 ∀本文参考有
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关资料≈ 建立微波消解与石墨炉原子吸收法相结合测定螺旋藻

中的微量铅 !镉 报告如下 ∀

 材料与方法

 仪器 型原子吸收分光光度计及铅 !镉空心阴

极灯 美国珀金埃尔默公司产 ÷× 型智能微波消解仪

及 ÷× 型多用预处理加热仪 上海新拓微波溶样测试技

术有限公司 ∀

 试剂

 标准溶液  铅 !镉单元素溶液标准物质 Λ

购自国家标准物质研究中心 ∀

 主要试剂  硝酸 优级纯 过氧化氢 分析纯 磷

酸铵 分析纯 超纯水 ∀

 磷酸铵溶液  称取 磷酸铵 加超纯水溶解

稀释至 ∀

 标准曲线绘制

 铅标准使用液  将铅标准溶液用 硝酸 ∂ ∂ 逐级稀

释成 Λ 的铅标准使用液 ∀

 镉标准使用液  将镉标准溶液用 硝酸 ∂ ∂ 逐级稀

释成 Λ 的镉标准使用液 ∀

 仪器条件  见表 ∀

表  仪器测定条件

元素
波长 狭缝 灯电流 氩气流量 原子化

温度 ε
基体改进剂

铅 Λ 磷酸铵溶液

镉 Λ 磷酸铵溶液

 样品消解  称取 左右某螺旋藻样品于微波消解内罐

中 加入 硝酸 放置 后 将消解内罐置入预处理加

热仪上 在 ε 消解 后取出 等消解内罐冷却至室温后

加入 过氧化氢 进行微波消解 个大气压 ! 个

大气压 ! 个大气压 ! 个大气压 消解结束后在

消解液中加入 超纯水 于 ε 赶酸 然后将样液定容

至 待测 ∀同时作试剂空白 ∀

 样品测定  取样液按仪器条件直接测定铅 !镉 ∀

 结果

 氧化剂的选择  消解食品样品常用的氧化剂有硝酸 !

硝酸 硫酸 !硝酸 过氧化氢 !硝酸 高氯酸 ∀由于考虑到只采

用硝酸做氧化剂会造成样品消解不完全 而硫酸对石墨炉原子

吸收法测定有严重的记忆效应 高氯酸分解食品样品时反应激

烈 在密闭及快速升温的消解过程中有一定的危险性 ∀因此本

方法选择优级纯的硝酸和分析纯的 过氧化氢作为微波消

解的氧化剂 消解后样品消解完全 空白值低 ∀

 微波消解程序  由于螺旋藻样品中的蛋白质含量很高 在

微波消解之前最好将放有样品和浓硝酸的溶样杯先冷消化 再

进行 ε 预消解 分解掉一部分蛋白质 以免微波溶样时反应

激烈 瞬间压力过高 使罐内高压气体从安全孔释放 造成被测

元素流失 影响测定的准确性 ∀

 铅 !镉标准使用液测定结果  Λ 铅标准使用液在测

定时 由石墨炉自动进样器自动稀释成 ! ! Λ 的铅标

准系列 并同时加入 Λ 基体改进剂磷酸铵溶液

Λ 镉标准使用液在测定时 由石墨炉自动进样器自动稀释

成 ! ! Λ 的镉标准系列 并同时加入 Λ 基体改进剂磷酸

铵溶液 ∀

按仪器条件测定各标准系列后 各元素特征浓度为 铅

Λ !镉 Λ ∀

 精密度实验  精确称取 某螺旋藻样品 铅含量为

!镉含量为 份 按本方法微波消解 !

定容 用石墨炉原子吸收法测定铅 !镉元素含量 每份样测定

次 ∀铅的相对标准偏差范围为 ∗ 平均为 镉

的相对标准偏差范围为 ∗ 平均为 ∀

 回收实验  精确称取做精密度实验的螺旋藻样品

进行加标回收实验 每份样测 次 计算回收率结果见表 ∀

表  回收率实验结果

元素
加入量

Λ

本底

Λ

测定结果 Λ 回收率

铅 ∗

镉 ∗

 讨论

综上所述 微波消解 石墨炉原子吸收法测定螺旋藻中铅 !

镉元素的含量 操作简便 方法快捷 精密度高 ∗

回收率高 ∗ 能满足对螺旋藻中铅 !镉元素的分析

工作 ∀
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食品中蛋白质测定方法的改进
李芳

江苏省无锡市疾病预防控制中心

关键词  食品 蛋白质 测定方法 改进

中国图书资料分类号      文献标识码      文章编号

  蛋白质是反映一些食品产品质量的一项重要指标 在进行产

品监督检验时 蛋白质含量是常规检验项目 ∀在采用 ×

标准检验方法≈ 进行样品检测中 发现样品预处理时间长

操作繁琐 ∀笔者对样品预处理进行了改进 报告如下 ∀

 试验部分

 仪器与试剂  ≤ ≤ 型定氮仪 上海嘉定纤检仪器厂

硫酸 过氧化氢 硼酸 混合指示剂 份 甲基

红乙醇溶液与 份 溴甲酚绿乙醇溶液临用时混合 氢氧化
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21213 　藏红 T 用量 　藏红 T 在 016～019ml 之

间 ,随试剂用量的增加 ,ΔA 缓慢增加 ,试验选用 1mmol

·L - 1藏红 T溶液 017ml。

21214 　反应温度与加热时间 　试验表明 ,常温下
(约 15 ℃) ,催化反应即能缓慢进行 ,随着温度升高 ,催

化反应加快。lg ( Ao/ A) 值迅速增大 , 在 50 ℃时

lg(Ao/ A)值最大 ,随温度进一步升高 , lg (Ao/ A) 值减

少 ,因此选择水浴温度 50 ℃。当加热时间在 2～10min

内时 ,lg (Ao/ A) 与反应时间显良好的线性关系 ,故选

择加热时间为 10min。

213 　工作曲线

取不同量的 NO -
2 标准工作液 ,按试验方法绘制

工作曲线 ,结果表明 ,NO -
2 含量在 010～516μg·L - 1范

围内与 lg (Ao/ A) 值显线性关系 ,回归方程为 : lg (Ao/

A) = 2. 23CNO
-

2
(μg/ 25ml) - 010245 ; r = 0. 9992。

根据 11 次空白试验的标准偏差 s = 3. 8 ×10 - 4及

工作曲线斜率用 3 倍法求得本法的检出限 C = 3 s/ K=

2. 0 ×10 - 8μg·L - 1

214 　共存离子影响

按试验方法 ,对 011μg/ 25ml NO -
2 进行测定 ,结果

表明 ,当相对误差 ≤5 %时 ,共存离子的允许量 (以μg

计) 为 : Cu2 + 、Fe2 + 、Cr3 + 、Al3 + 、Ca2 + 、Mg2 + ( 1000) ;

Pb2 + 、Mn2 + 、Cd2 + 、Zn2 + (100) 。

215 　样品分析

取客户送本中心待检的纯净水 ,取适量按试验方

法进行分析 ,结果见表 1。

表 1 　试样分析结果

试样 测定结果
平均值

(mg·L - 1)

α2奈胺法

(mg·L - 1)

回收率

( %)

RSD

( %)

纯净水1
010013 , 010015

010014 , 010014
010014 010014 96 518

纯净水2
010044 , 010046

010041 , 010043
010044 010043 96 417

纯净水3
010017 , 010016

010017 , 010016
0100165 010017 98 315

参考文献
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石墨炉原子吸收光谱法测定涉水产品及饮用水中的铬
姜颖虹 , 王国玲 , 张 　霞

中图分类号 　R15113 文献标识码 　B 　　　　　　　文章编号 　1729 - 9292 - (2004) 03 - 0074 - 03

　　铬多以六价铬存在 ,而六价铬更易为人体吸收且

在体内蓄积的毒害作用也已为人们所认识。目前 ,生活

饮用水国家标准中六价铬的测定方法只有二苯碳酰二

肼分 光 光 度 法 ( DPC) , 此 法 的 最 低 检 出 限 为

01005mg/ L ,而按卫生部在涉水产品卫生安全评价规范

中的规定 ,此灵敏度显然不能满足涉水产品的测定需

要 ,且多数净水剂、消毒剂由于带有颜色而无法用 DPC

法比色定量。近年来 ,我省涉水产品的数量随经济的发

展而快速增加 ,此类产品的测定成为急待解决的问题。

为此本文提出用石墨炉原子吸收法测定涉水产品及饮

用水中痕量铬 ,并探讨了其最佳实验条件。

1 　实验部分

111 　仪器与试剂

Aanalyst - 600 型原子吸收光谱仪 (美国 Perkin -
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Elmer 公司) ,KY- PE型铬空心阴极灯 (北京曙光电子

光源仪器有限公司) 。铬标准溶液 :1mg/ ml (国家标物

中心) 。铬标准使用液 :临用时用硝酸依次稀释至

10μg/ L。1 %硝酸铵 :按常规配制。硝酸 :优级纯。

112 　仪器工作条件

波长 357. 9nm ,光谱通带 017nm ,灯电流 7mA ,纵

向塞曼背景校正 ,进样体积 20μl。石墨炉升温程序如

表 1。

表 1 　石墨炉升温程序

步骤 温度 ( ℃) 时间 (s)
气流速

(ml/ min)

1 110 1 ,30 250

2 130 5 ,6 250

3 1300 10 ,20 250

4 2300 0 ,5 0

5 2450 1 ,3 250

113 　实验方法

11311 　标准曲线的绘制 　配制10μg/ L 的铬标准

液 ,加入 1 %硝酸铵 ,按所选仪器条件以 0 ,015 ,110 ,

210 , 410 , 610 , 810μg/ L 分别测其吸光度 ,测定结果见

表 2。

表 2 　铬标准溶液测定结果

浓度

(μg/ L)
0 015 110 210 410 610 810

吸光度A 0 010171 01362 010712 011401 012078 012682

曲线参数 r = 0. 9996 a = 0. 034 b = 2. 04 ×10 - 3

11312 　样品的处理及测定 　由于原子吸收测定

的为总铬 ,如要测六价铬 ,可通过强酸性阳离子树脂 ,

将少量以阳离子形式存在的三价格去除 ,流经柱的水

样可直接用来上机测定六价铬 ,方法与标准曲线的绘

制相同。

2 　结果与讨论

211 　干燥温度及时间的选择

干燥条件的选择直接影响分析结果的重现性。

本文经试验 ,选用斜坡升温方式分两步进行干燥 ,第

一步 ,温度为 100 ℃,升温时间 1s ,保持时间 30s ;第二

步温度为 130 ℃,升温时间 5s ,保持时间 6s[1 ] ,取得了

较好效果。

212 　灰化温度的选择

灰化温度及时间的选择是石墨炉原子吸收分析中

最重要的步骤。要在保证被测组分没有明显损失的前

提下使干扰基体尽可能排除 ,所以应尽量采用较高的温

度和较长时间[2 ]。本文对不同灰化温度进行了试验比

较 ,图 1 表明将灰化温度定为 1300 ℃是较适宜的。

213 　原子化温度的选择

过高的原子化温度反而会降低灵敏度 ,并缩短石

墨炉的使用寿命。在保证获得最大原子吸收信号的

条件下 ,尽量使用较低温度。本文对不同原子化温度

进行了比较 ,认为 2300 ℃是比较理想的 ,见图 2。

图 1 　灰化曲线

图 2 　原子化曲线

214 　精密度实验

本文对自来水、各类净水剂处理液及消毒剂处理

液进行测定 ,其结果见表 3。

表 3 　精密度实验结果( n = 6)

样品
测定值
(μg/ L)

均值
(μg/ L)

相对标准

偏差 ( %)

自来水 01182 01187 01194 01188 3119

01184 01196 01185

净水剂 1 # 01292 01280 01290 1285 1175

01282 01284 01281

净水剂 2 # 01272 01267 01269 01271 2121

01262 01278 01276

净水剂 3 # 01327 01340 01336 01334 1150

01339 01332 01331

消毒剂 1 # 01492 01497 01504 01499 1160

01510 01490 01501

消毒剂 2 # 01451 01422 01477 01448 1134

01449 01440 01456

　　注 :净水剂 1 # 为聚合氯化铝 ,净水剂 2 # 为硫酸铁 ,净水剂 3 # 为

氟化钠 ,消毒剂 1 # 为二氧化氯 ,消毒剂 2 # 为次氯酸钠。
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215 　回收率实验

本文分别在自来水、净水剂处理液及消毒剂处理

液中进行了加标回收实验 ,其回收率在 9014 % -

109 %范围内。结果见表 4。

表 4 　回收率实验结果( n = 6)

样品
本底均值

(μg/ L)

加标量

(μg/ L)

测定值

(μg/ L)

回收率

( %)

自来水 01880 015 01640 9014

210 21084 9418

610 61022 9712

净水剂1 # 01285 015 01738 9016

210 21409 10612

610 61356 10112

净水剂2 # 01271 015 01727 9112

210 21398 10614

610 61807 10819

消毒剂1 # 01499 015 11005 10112

210 21447 9714

610 71020 10817

216 　共存离子干扰

按实验方法在样品中分别加入 10mgCa ,Mg ,Na ,

Cl ,100μgK, Sr ,Li ,50μgZn、Cu、Mn、F ,30μgSO2 -
4 、NO -

3 、

PO2 -
4 ,20μgAl、Ag、As、Ba、Pb、Hg、Cd ,10μgNi、Sn 均不影

响结果。

217 　两种方法的对照

取消毒剂 1 # 加入铬标准 610μL ,与二苯碳酰二肼

法 (DPC) [3 ]做了对照实验 ,其结果见表 5 ,证明无显著

性差异。

表 5 　两种方法对照

样品
本底值

(μg/ L)

加标量

(μg/ L)

本法测定值

(μg/ L)

DPC法测定值

(μg/ L)

消毒 1 # 01499 610 71020 61899

参考文献
〔1〕邓勃 ,等 1 应用原子吸收与荧光光谱分析 1 化学工业出版社

〔2〕吴华 ,等 1 石墨炉升温程序的灰化技术 1 中国环境监测 ,1998 ,14

(3) :32～34

〔3〕生活饮用水检验规范 (2001) 1
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浅谈职业病的心理护理
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　　随着医学模式的转变 ,职业病患者的心理护理已

成为职业病治疗工作的一项新内容。

在计划经济向市场经济转轨过程中许多职业病

患者面临着下岗以及职业病待遇下降等问题 ,即而产

生了一些心理障碍 ,严重地影响了职业病患者的身心

健康。研究和探索职业病心理障碍的本质和规律以

及职业病心理护理的方法是新形势下职防工作亟待

研究的新课题。

1 　职业病患者的心理状态和心理需求

111 　沮丧心理 　职业病患者尤其是尘肺等不可

逆的进行性的职业病患者经常担心自己的病不可能

治愈了 ,后半生只能在痛苦中挣扎 ,感觉自己似乎整

天处在生与死的夹缝中。从而 ,经常思绪焦虑 ,垂头

丧气 ,懊悔 ,甚至有时对生活失去信心 ———产生轻生

念头。此类患者求医时往往主诉“心焦”,查体则很难

发现有相应的器质性改变。

112 　依赖心理 　很多职业病患者大多都有一种

共同的心理即“我病缘于生产 ,故在生活上、经济上和

医疗上理所当然地应该享受职业病的有关待遇”,实

际上长期以来一直享受着相应的职业病待遇。由此

便形成了一种依赖心理 ———我的后半生就依靠厂里

了 ,全靠国家了。然而 ,企业转轨 ,情况突变。人们从

心理上一时还很难适应。心理障碍的产生在所难免。

113 　心理需求　由于职业病患者对疾病知识了解

的较少 ,知情心理急切 ,自然会有许多不一定合乎情理

的思考和疑虑等等。病人有要求医务人员理解自己需

求的心理 ,并且急切地渴望得到尊重、理解和被医务人

员的接纳。在职业病整个诊治过程中 ,病人都会产生焦

虑不安 ,因此 ,具有强烈的获得安全感的心理需求。这

些需求包括对各项检查是否安全 ,是否产生痛苦或者危

·67·
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摘  要

  采用冰乙酸2甲基异丁基甲酮 2 混合剂稀释食用植物油样品 在氯化钯2硝酸镁混合基体

改进剂存在的条件下 用石墨炉原子吸收法直接测定食用植物油中砷∀方法简便!快速!可靠 具有较好的

精密度和准确度∀

关 键 词 砷 食用植物油 石墨炉原子吸收法∀

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

 前言

为了避免样品在消化过程中的污染及损失 本实验室以往采用四氢呋喃溶解稀释样品

ƒ ≥法直接测定食用植物油中砷∀但四氢呋喃是一级易燃品 沸点只有 ε 易挥发 蒸汽刺激

皮肤!眼睛及粘膜∀ 考虑到它的危险性大及测定液浓度易因溶剂的迅速挥发而改变等原因 本文以

冰醋酸与甲基异丁基甲酮混合剂 2 稀释食用植物油样品 在氯化钯与硝酸镁组成的混

合基体改进剂存在的条件下 不经过消化 用石墨炉原子吸收法 直接测定食用植物油中砷∀该法不

仅简便!快捷 避免了污染和损失 而且较好地保证了实验的重现性和安全性∀

 实验部分

 仪器与试剂

 仪器

°∞2 原子吸收光谱仪 塞曼扣背景石墨炉 石墨炉循环水冷却器 ≥ 石墨炉进

样器 彩色控制台 石墨管 °∞公司产 × ∀

 主要试剂

砷标准储备液 Λ ≈国家标准物质研究中心 • ∞ 逐级稀释至浓度为

的砷标准使用液∀

冰乙酸 !甲基异丁基甲酮 均为分析纯∀



钯2镁 ° 2 混合基体改进剂 取 氯化钯 英国进口 用 王水溶解 再用

定容至 此为改进剂 另取 硝酸镁 用水溶解至 此为改进剂

改进剂 与改进剂 按等比例混合即成∀

砷标准加入法系列溶液的制备 分别取 油样于 只 容量瓶中 加 ° 2 改进剂

及砷标准使用液 以 2 溶解 定容至刻度 摇匀∀ 配

制成浓度为有 ! ! ! ! Λ 的砷标准系列∀ 同时作双份试剂空白∀

载气 高纯氮气∀

实验中所有器皿均经 硝酸溶液浸泡过夜 再用蒸馏水!超纯水 8 # 冲净后晾

干备用∀

 仪器工作条件

测定波长 灯电流 狭缝

载气流量 原子化阶段停气 进

样量 Λ ∀

石墨炉升温程序的设置见表 ∀

 结果与讨论

 溶剂的选择与试剂各成分配比的确定

表  石墨炉升温程序参数

程序
温度

ε

升温时间 保持时间 内气流流量

  甲基异丁基甲酮 与四氢呋喃相比较 它具有挥发性小!沸点较高 ε 与水沸点

接近 !对人体危害较小的优越性 这使该实验在重现性及安全性等方面得到了进一步的改善∀

在溶剂中存在的 冰乙酸 能提高 对水溶液的容纳能力∀

经交叉实验结果表明 2 2油的比例为 Β Β 的混合比例对水溶液的容纳量最

大 这将满足加入所需的基体改进剂和标准溶液的要求 因此 2 混合溶剂按 Β 比例

配制∀

 钯2镁混合改进剂的应用与石墨炉条件实验

钯2镁混合基体改进剂的存在能有效地提高元素的灰化温度 该实验中 它的加入使砷的灰化

温度提高到 ε 大大地提高了灵敏度∀

实验证明 浓度为 的氯化钯 ° ≤ 溶液与浓度为 的硝酸镁 溶液

等比例混合而成的混合基体改进剂对增强吸收信号的灵敏度效果最好∀

 石墨炉升温程序的最佳化实验

经实验确定 选定干燥温度第一步为 ε 第二步为 ε 灰化温度为 ε 原子化温度

为 ε ∀

 标准加入法校准曲线

标准加入法校准曲线线性良好 其线性相关系数 ρ

∀

 方法的精密度与回收率

在上述实验条件下 对不同浓度的砷标准溶液 以 2

为溶剂配制而成 连续测定 次 其精密度结果见表 ∀

在上述实验条件下对样品进行测定 然后在此样品中加

入标准溶液 进行加标回收实验 结果见表 ∀

表  精密度实验 ν

标定值

Λ

测定平均值

Λ
标准偏差 ≥⁄

表  加标回收实验 ν

加标浓度

Λ

加标测定值

Λ

回收率

光谱实验室 第 卷



 检出限与线性范围

对 2 溶剂进行 次空白测定 所得标准差为 检出限为 ∀
通过绘制标准加入法校准曲线得出 砷的线性范围为 ) Λ ∀

 小结

本法在样品处理上简便!快捷 避免了污染和损失∀检出限低 灵敏度高 准确度和精密度良好

符合食用植物油卫生检验的要求∀
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  国家标准白酒中的锰采用分光比色测定 样品需要消化

处理 且灵敏度低 无法准确测定 ∀本文以硝酸镁作基体改

进剂 结合平台技术及最大功率升温 直接测定白酒中的锰

含量 并对实验最佳条件做了初步研究 方法简单 灵敏度满

足了测定要求 ∀

 仪器与试剂

°∞ 原子吸收分光光度计 配置 °∞ 型石墨

炉 °∞ ≥ 型自动进样器 . √ √平台石墨管 ∀

锰标准工作液 Λ !硝酸镁 !硝酸 ∀

 分析方法

取酒样 于 带塞的比色管中 取锰标准工作液

! ! ! ! 容量瓶中 上述样液标液用 的硝酸定容

锰标准应用浓度依次为 ! ! ! ! Λ ∀

自动进样器设定取样液 Λ 的硝酸镁 Λ 回收率

试验测定是自动取 Λ 的标准应用液量 Λ 总进样量为

Λ 依次进行标准系列 !样品和样品回收率的测定 ∀

 仪器分析条件

 仪器工作条件 波长 光普通带 锰空心

阴极灯 氩气作保护气体 氘灯扣背景 ∀

 平台石墨炉条件

干燥温度 ε 斜坡升温

灰化温度 ε 斜坡升温

原子化温度 ε 保持

烧净温度 ε 保持

 结果讨论

 本法对不同酒精浓度的 个白酒样品的测定和回收试

验结果如表

表

样   品

锰含量 Λ

加入 Λ 锰

Λ 的回收率

 基体改进剂对锰灰化温度的影响

我们试验了硝酸镁对锰的标准和样品灰化温度的影响 ∀

结果表明 加入硝酸镁做锰的基体改进剂 灰化温度可增至

ε 没有锰的损失 而基体物质在慢速升温至 ε 的

过程中基本得到消除 ∀

 基体改进剂用量的选择

在改变硝酸镁加入量时发现 标液和样液中高于相当于

的量时 回收实验没有明显的改变 所以我们选用了

相当于 硝酸镁的用量 ∀

 平台技术的应用

我们在试验中发现 普通石墨管在测定锰时记忆效应严

重 峰形变宽 ∀回收实验不理想 本文采用了 . √ √平台石墨

管 在原子化阶段为原子蒸汽提供相对稳定的吸收空间和温

度 灵敏度大幅提高 峰形得到改善 ∀

≈参考文献

≈ 中国食品工业标准汇编饮料酒卷≈≥

≈ 原子吸收光谱分析中的干扰及消除方法≈

≈ 西德 威尔茨 原子吸收光谱法≈

 酿造用水宜用软水 对于暂时硬度高的水 应进行处

理 ∀

 麦芽粉碎时 应使皮壳粉碎少些 使多酚溶解少些 ∀

 进量缩短糖化 !过滤 !煮沸时间 ∀

 限制整个糖化工序中氧气的摄入和限制氧化酶类的

作用 ∀

 发酵及以后阶段

 根据实际情况和需要 可选用减免作用强的酵母 ∀

 在啤酒过滤 !包装过程中 应尽量避免空气混入 如

采用二氧化碳 !氮气等替代压缩空气备压 以减少多酚物质

的氧化机会 ∀

 啤酒灭菌时间已达到灭菌目的期限不宜过长 ∀

 在啤酒过滤中添加抗氧化剂 既能减少色泽变浑 又

可延缓口味老化 ∀

≈参考文献

≈ 大连轻工学院 酿造酒工艺学≈

≈ 孙明度译 德 啤酒厂麦芽汁制备工艺技术≈

≈ 管敦仪 啤酒工艺手册上册≈

≈ 酿酒≈ 增刊

≈ 中国啤酒通讯≈
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  白酒中的铅含量较低 采用石墨炉原子吸收能

够满足灵敏度的要求 但由于基体的干优 直接测定

白酒中的铅结果偏低 回收实验不理想 本文以

1 硝酸为稀释剂 硝酸镍作基体酸改进剂结合平

台技术及最大功率升温直接测定白酒中的铅含量

方法简单 快速 回收率得到改善 ∀

 仪器与试剂

°∞ 原子吸收分光光度计 配置 °∞

型石黑炉 °∞ ≥ 型自动进样器 ∀

铅标准工作液 ∏ 硝酸镍 硝酸

1

 分析方法

取酒样 于 带塞的比色管中 取铅标

准工作液 于 容量瓶中 上述样

液和标液用 硝酸定容 铅标准应用液浓度依

次为 ∏ ∀

自动进样器设定取样液 ∏ 标液 ∏

硝酯镍 ∏ 收率测定时自动取 ∏ 的标准应用

液 ∏ 总进样量 ∏ 依次进行标准系列 样品和

样品回收率的测定 ∀

 仪器分析条件

1  仪器工作条件 波长 1 光谱通带

1 铅空心阴极灯 氩气作保护气体 连续光源

背景较正 ∀

收稿日期

作者简介 齐国胜 男 汉族 黑龙江 工程师 主要

从事仪器分析工作 ∀

1  平台石墨炉条件

干燥温度 ε 斜坡升温

灰化温度 ε 斜坡升温

原子化温度 ε 保持

烧净温度 ε 保持

 结果与讨论

1  本法对不同酒精浓度的 个白酒样品的测定

和回收试验结果如表

表

样  品

铅含量 ∏ 1 1 1 1 1 1

加入 ∏

铅 ∏ 的回收率
1 1 1 1 1

1  本法采用平台技术结合最大功率升温在干燥

阶段斜坡升温时间延长至 在灰化前尽可能清

除酒精基体 1 硝酯为稀释剂 使铅的峰形得到

改善 有利于峰面积的积分 使分析结果准确性提

高 ∀

1  基体改进剂硝酸镍的使用使铅在干燥和灰化

阶段稳定性得到显著的增加 灰化温度升至 ε

减少了背景吸收的干扰 回收率得到了改善 ∀基体

改进剂加入量对测定结果没有显著的影响

≈参考文献

≈  方荣 等 1 原子吸收光谱法在卫生检验中的应用≈ 1

≈  西德 1 威尔茨 1 原子吸收光谱法≈ 1

≈  食品卫生检验方法理化部分≈≥ 1

第 卷  第 期

年 月
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石墨炉原子吸收法测定酒中微量铅

山西省太原市卫生防疫站  吕建民

中图分类号 1 文献标识码

  白酒中微量铅的测定采用火焰原子吸收法灵敏度较低

需采用溶剂萃取富集处理方法1 2 ∀本文则是直接将白酒用

1 稀释 然后用石墨炉原子吸收法测定 而中草药

酒和果酒由于基体成分复杂 采用微波消解样品 石墨炉原子

吸收法测定 取得满意结果 ∀现介绍如下 ∀

仪器与试剂  仪器 原子吸收分光光度

计 石墨炉 ≥ 自动进样器 铅空心阴极灯

热解石墨管 以上均为美国 °∞公司产品 ∀ 型压力

自控微波溶样系统 上海新科微波技术研究所 ∀ 试剂 铅

标准溶液 1 国家标准物质研究中心 铅标准使用

液 含 乙醇 硝酸 过氧化氢 硝酸镍 ∀

测 定 方 法  吸收线 1 光谱通带 1 灯

电流 氘灯背景校正 信号记录方式 峰面积 载气流

量 高纯氩气 干燥温度 ε 斜坡 保持

灰化温度 ε 冷却温度 ε 原子化

温度 ε 热除残温度 ε ∀ 样品溶

液的制备 白酒 用移液管吸取样品 用 1 稀

释至 混匀 ∀中草药酒和果酒 吸取样品 1 ∗ 1 于

清洗好的聚四氟乙烯溶样杯内 在水浴上挥去乙醇 依次加入

1 1 盖上聚四氟乙烯内盖 将溶样杯晃

动几次 放入微波炉中 根据不同酒类选择溶样压力为 1 ∗

1 ° 时间 ∗ 内消解完全 样品溶液无色透明 取

出放冷 用纯水洗入 容量瓶中 加入 1 无水乙醇 用

纯水定容至刻度 混匀 ∀ 测定 将仪器调至最佳状态 对标

准品及样品进行编程 自动配制 ! ! ! ! ! !

标准系列 由自动进样器进样 Λ 标准溶液 或样品溶液

Λ 基体改进剂 硝酸镍 测量峰面积 应用 软

件 仪器自动给出标准曲线及测定结果 ∀

结果与讨论  乙醇含量对吸收值的影响 对分别含

有 ! ! ! ! , , 无水乙醇的

浓度的铅标准溶液进行了吸收值测定 含 乙醇时 吸收值

增大 含 乙醇时 吸收值下降 含 以上乙醇时 吸收

值基本稳定 因此在制备系列标准溶液时乙醇浓度为

与实际白酒样品基本一致 普通白酒乙醇浓度一般为 ∗

∀ 消化方式的选择 微波消解法与其它消解法的加

热方式不同 微波消解法能同时加热所有的样品溶液而不加

热容器 微波能引起酸与样品之间较大的热对流 促进酸与样

品更有效地接触 在加压的条件下 酸的氧化及活性增加 使

粒径大的样品也能在短时间内被消化1 2 一般 ∗ 可

消解一个样品 其次微波消解是在密闭的容器中进行 铅的损

失少 减少了由于酸而带入的污染 提高了测定结果的准确

性 ∀ 基体改进剂的选择 由于铅在高温下容易挥发 为了

防止铅在灰化过程中挥发损失 使用合适的基体改进剂是很

必要的 本文采用硝酸镍作基体改进剂测定酒中微量铅 通过

实验 找到了硝酸镍的最佳量为 1 ∗ 1 在 1 硝酸

镍存在下 灰化温度升至 ε 而无铅的挥发损失 通常在不

使用基体改进剂时 灰化温度一般只能用 ε 使用了此基

体改进剂再结合最大功率升温 可使铅的测量获得满意的结

果 ∀ 灰化温度及原子化温度的选择 在选定的条件下 采

用 铅标准溶液 由自动进样器进样 Λ 标准液及

Λ 基体改进剂 测量峰面积 试验证明灰化温度及原子化温

度分别选择 ε ! ε 较好 ∀ 分析方法的指标评价

≠ 标准曲线及检出限 在 ∗ Λ 的范围内 回归方程

1 1 ≅ ¬ 相关系数 ρ 1 检出限为

1 Λ ∀ 样品测定的精密度 本法对 种酒样在不同时

间 相同条件下进行了 次测定 测定值的相对标准偏差 ≥⁄

小于 1 ∀ ≈ 准确度 酒样分析结果及标准加入回收率见

表 ∀

表 1  样品分析结果及回收率

样品
测定值

Λ

加标量

Λ

加标测定值

Λ

回收率

湘泉酒 1 1 1

沱牌曲酒 1 1 1

鹿王酒 1 1 1

汾酒 1 1 1

竹叶青酒 1 1 1

试验表明 石墨炉原子吸收法测定酒中微量铅 简便 !快

速 灵敏度高 方法回收 率为 1 ∗ 相对标准偏差

小于 1 能满足测定要求 ∀

  作者简介 吕建民 男 山西人 副主任技师 从事卫生理

化检验工作 ∀

参 考 文 献

1 2  中国预防医学科学院标准处 食品卫生标准汇编 ≈≤ 北京

中国标准出版社

1 2  许钢 邢文会 中国卫生检验≈
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原子吸收光谱法测定不同

种类糖中金属元素的含量

杨雪峰  王中强

=文献标识码>  

=中图分类号>  ±

=文章编号>  

  随着社会经济的不断发展 人民生活水平的日益提高 市

场销售的糖类越来越多 在人民日常食品中占有一定的比例

本法采用原子光谱法测定部分市售的糖类中钾 !钠 !钙 !镁 !

铁 !锰 !锌 !铜元素的含量 为合理膳食提供一定的参考依据 ∀

1  材料与方法

1 1  样品来源  样品均采自市场上销售的各种糖类 ∀

1 2  方法  按 × 方法中的湿法消解 定容

至 容量瓶备用 ∀钾 !钠元素采用原子发射光谱分析法

测定 检测波长分别为 和 ? 狭缝宽度

铁 !锰等元素用火焰吸收法测定 ∀操作条件 表 ∀

表  仪器条件

  项目
元素种类

钙 镁 铁 锰 锌 铜

狭缝宽度

波长

积分时间

灯电流

空气流量

乙炔流量

1 3  仪器  美国 °∞ 型原子吸收分光光度计 ∀

2  结果 表

表  不同糖类中八种金属元素含量 ÷ ? ≥

样品名称 样本数
元素种类

钾 钠 钙 镁 铁 锰 锌 铜

白糖 ? ? ? ? ? ? ?

冰糖 ? ? ? ?

蜂蜜 ? ? ? ? ? ? ? ?

红糖 ? ? ? ? ? ? ? ?

作者单位  安徽省卫生防疫站

3  讨论

3 1  钙是构成机体骨骼 !牙齿的主要成分 钙还参与凝血过

程和维持毛细血管的正常渗透压 并影响神经肌肉的兴奋性

由表 结果可以了解 糖类中含钙较多的是红糖 份红糖

中钙含量均值达到 ∀

3 2  镁元素对心血管的构造和功能有益 与心血管疾病的发

生呈负相关≈ 可防治各种心律失常 ∀由检测结果可以了解

红糖中镁含量较为丰富 每百克含量 ∀

3 3  钾离子有利尿作用 适量钠存在时钾有降压作用 研究

结果表明心脏病患者钾明显低于对照组 多食富钾食品有利

于心脏病的防治≈ ∀由表 结果比较不难看出 钾含量较高

的糖类有蜂蜜 !红糖 分别达到每百克含量为 ∀

3 4  铁 !锰元素是人体必需的微量元素 铁和体内细胞色素

氧化酶 !过氧化氢酶等多种酶的合成和活性有关 缺铁会引起

人的贫血 !免疫机制受损 抵抗力减弱 ∀而锰对碳水化合物的

新陈代谢有着重要的作用 铁锰会使胰腺产生胰岛素的能力

降低≈ ∀糖类中铁 !锰元素含量均不高 而相对来讲 蜂蜜中

的铁 !红糖中的锰元素含量相对多一些 ∀

3 5  铜 !锌元素也是人体必需的两种微量元素 它们是一对

有密切关系的元素 它们直接参与多种酶 !激素 !细胞传递介

质等多种物质的组成和生物活性中心 因此在体内代谢过程

中的或多或少将直接或间接的引发疾病的发生发展 ∀由表

结果分析可见 蜂蜜中锌 !铜元素含量最为丰富 均达到每百

克 ∀

3 6  通过检测 !比较分析 白糖和红糖由于加工工艺不完全

相同 我们发现 红糖中金属元素含量要明显高于白糖 具有

较高的营养价值 但由于红糖晶粒表面的糖蜜未洗净 因而极

易吸潮而不耐保藏≈ ∀冰糖中除了钙元素外 其它金属元素

含量均不高 ∀

本文对不同品种的糖类中金属元素含量进行了测定 并

对各种金属元素与健康关系进行了讨论 供不同健康状况人

员选用时参考 ∀

参  考  文  献

孔祥瑞 1 必需微量元素的营养 !生理及临床意义 合肥 1 安徽科技

出版社

赵德山 1 微量元素与心脑血管疾病 哈尔滨 1 黑龙江科技出版社

张世德等 1 第三军医大学学报

食品工艺学 1 轻工业出版社
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色素氧化酶 !过氧化氢酶的合成 与多种酶的活性

密切相关 ∀缺铁可引起贫血 使整个肌体处于衰弱

状态 降低酶的活性 还可引起癌变 ∀常饮含有这

些中药的茶对增强免疫力 防治贫血等有积极的作

用 ∀苦丁茶中含有一定量的铷和锂 铷和锂是其它

饮食中含量极少的元素 铷对人体神经生理及感情

障碍有重要作用 而锂对人体内分泌系统有着广泛

的影响 可使血糖降低 常饮苦丁茶可防治中老年

人的记忆力衰退和老年性痴呆症 临床上可用来治

疗糖尿病及神经紊乱 ∀

以上所列中药 含有丰富的微量元素 且几乎

无毒或毒性很小 ∀因为这些中药大部分既是药品

又是食品如≈ 甘草 !山楂 !决明子 !金银花 !枸杞

子 !桔梗 !菊花 ∀而西洋参 !杜仲 !苦丁茶 !绞股蓝 !

银杏叶又都可用于保健品 ∀所以含有这些中药的

茶类可放心饮用 定会起到强身健体作用 同时还

可补充人体微量元素 ∀

参考文献

≈ 孟令云 李  滨 丁  军 银杏叶中无机微量元素含量

测定及临床意义≈ 中医药信息

≈ 张太强 原子吸收法测定中草药绞股蓝中 种微量元

素≈ 微量元素与健康研究

≈ 罗太仙 任永全 苦丁茶的微量元素测定及其保健功能

初探≈ 微量元素与健康研究

≈ 陈怀耳 方剑文 两种不同中药精制工艺对枸杞子杭白

菊提取液中微量元素含量的影响≈ 微量元素与健康

研究

≈ 黄锁义 黄天放 农贵生 山楂中微量元素的测定分析

≈ 微量元素与健康研究

≈ 夏元初 种中药的微量元素含量测定≈ 现代应用

药学

≈ 余煜棉 原子吸收光谱法测定中药材中的多种元素

≈ 中药材

≈ 胡璞珍 延边地区 种中草药中微量元素测定≈ 延

边医学院学报

≈ 李晶晶 人参 !西洋参中微量元素≈ 中国药科大学学

报

≈ 胡雪梅 谭光群 李  晖 治疗心血管疾病中草药中微

量元素的测定≈ 四川大学学报

≈ 邵  红 边才苗 种补益中药微量元素的含量及溶出

率测定≈ 广东微量元素科学

≈ 陈丽霞 吴  忠 苏薇薇 地奥心血康中微量元素的测

定及其临床意义≈ 广东微量元素科学

≈ 刘  君 张京君 治疗冠心病中药的微量元素测定

≈ 广东微量元素科学

≈ 党  毅 肖颖 中药保健食品研究与开发≈ 北京

人民卫生出版社

收稿日期
作者简介 聂国朝 男 湖北广水人 学士 襄樊职业技
术学院副教授 主要从事分析化学研究 ∀

原子吸收法测定茶叶 茶树叶和土壤中微量元素

聂国朝

襄樊职业技术学院科研处 湖北 襄樊  

摘要 茶叶是三大饮料之一 含有很多和人体健康密切相关的微量元素 ∀采用原子吸收方法对谷城五山镇的

玉皇剑茶叶 茶树叶以及生长的土壤中的 种微量元素进行了测定 ∀结果表明三者之间微量元素存在一定

关系 ∀

关键词 火焰原子吸收法 茶叶 茶树叶 土壤 微量元素

中图分类号  文献标识码  文章编号

##

 
第 卷

∂
  
第 期

        
微 量 元 素 与 健 康 研 究

≥ ∏ × ∞
          

年  月

⁄  



Τηε ∆ετερµινατιον οφ Μιχροελεµεντσιν Τεαλεαφ ,Τεα Πλαντ Λεαφ ανδ Σοιλ βψ ΑΑΣ

∞ ∏

( Σχιεντιφιχ Ρεσεαρχη ∆επαρτµεντ , Ξιανγφαν ςοχατιοναλ ανδ Τεχηνιχαλ Χολλεγε , Ξιανγφαν Ηυβει

, Χηινα)

Αβστραχτ : √ ∏ . × ∏ 2

0 ∞ . 0 • ∏ ∏ × ∏

Κεψ Ωορδσ: ≥

  茶叶 !咖啡 !可可这三大天然传统饮料中 茶叶

的保健作用是其它饮料无可比拟的 ∀中国是茶的

故乡 多年的栽茶史 孕育了极其丰富的茶树

品种资源 ∀中国是世界仅有的多茶类生产国 不仅

有绿茶 !红茶 !乌龙茶 !白茶 !黄茶及其再加工的花

茶 !紧压茶等大宗茶 还有琳琅满目的各种名优茶

及特种茶 ∀

微量元素系指生物体所需要 不可缺少 且存

在量极少的元素 约占人体总重量的 1 以下 ∀

目前发现的 余种微量元素大致分为人体必需

的 非必需的 生物效应尚未确定的 及有害的三

类≈ ∀其中必需的微量元素有 种 即锰 !

铁 ƒ !钴 ≤ !锌 !铜 ≤∏ !镍 !钼

!碘 !钒 ∂ !铬 ≤ !氟 ƒ !锶 ≥ !硒

≥ !锡 ≥ ∀有害的微量元素 如汞 !铅

° !铋 !锑 ≥ !铍 !镉 ≤ 等 ∀其中人

体必需微量元素是体内许多生化酶的组成成分 还

参与生物体内氨基酸 !蛋白质 !激素 !维生素的合成

及代谢≈ ∀ ƒ ! ! 这 种元素都是人体特别

是老年人容易缺乏的 老年人的免疫功能随年龄增

长而减退 ƒ ! ! 等微量元素对生物免疫功能

的维护起到重要作用≈ 缺 ƒ 淋巴细胞内脱氧核

糖核酸的合成受损 抗体的产生受到抑制≈ 缺

! 会引起代谢功能的紊乱 免疫功能下降

易招细菌 !病毒和真菌反复感染≈ 可以改善

动脉硬化患者的脂类代谢≈ ∀ ≤ 除作为骨质主要

构成外 能增强毛细血管壁致密度 降低其通透性

减少渗出 具抗炎 !消肿 !抗组织胺作用 ∀ 是人

体内一种必需的常量元素 被称为/人体健康催化

剂0 参与人体内有机物转化的重要环节 ) 三羧酸

循环 如果缺 使人产生疲乏 !易激动 !心跳加

快 还可刺激抗毒素的生成 故 ≤ ! 两种离

子可以起到解毒的作用≈ ∀

实 验 部 分

 实验仪器

× ≤ 火焰原子吸收分光光度计及配套设

备 °∞公司生产 ∞ 电子分析天平 日本

岛津 ⁄ 台式干燥箱 重庆试验设备

厂生产 ∀

 试剂与标准溶液

ƒ !≤∏! ! ! !° ! !≤ ! !≤ 标准溶

液 光谱分析溶液标准物质 核工业北京化工冶金

研究院生产 配制成所需的系列浓度 ∀硝酸 优级

纯 北京化工厂生产 高氯酸 优级纯 北京化工厂

生产 ∀

 样品采集

所有样品均采自谷城县五山镇 其中茶叶为现

场炒制 茶树叶为茶树上的老叶子 土壤为供茶树

生长的土壤 ∀
表  火焰法的测试条件

元素 波长 狭缝 灯电流 乙炔压力 乙炔流量 空气压力 空气质量

ƒ

≤∏

°

≤

≤
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表  谷城五山/玉皇剑0茶叶 !茶树叶和土壤中微量元素含量

ƒ ≤∏ ° ≤ ≤

茶叶

茶树叶

土壤

 样品前处理

以上 种样品烘干后各准确称取 1 分

别置于坩埚中 各加 1 硝酸加热至溶解 冷

却 再加入 1 高氯酸和 1 硝酸 加热至

沸腾 重复 次 至结晶 结晶物加入 1 硝酸

溶解 过滤 冷却 将全部的滤液移入 容量瓶

中定容 摇匀 即得到待测的样品 ∀

 样品中微量元素的测定

实验中我们采用原子吸收光谱法测定上述

种样品中微量元素含量 ∀实验条件如表 ∀因为

在火焰中钙与铝 !钛 !硅等元素共存生成热稳定性

强的二元化合物 妨碍钙的挥发 在空气 ) 乙炔火

焰中硅 !铝还降低镁的吸收 采用将火焰调高的方

法 消除干扰≈ ∀

结果与讨论

按测试条件表 移取一定量的试样溶液进行

测定 每个样品测 次以上 取平均值 其结果见表

∀

 采用标准加入法对本法进行考察

准确称取样品 加入一定量的标准溶

液 按试样消化步骤消化 定容 后 上机测

定 测得其回收率为 ∗ ∀结果表明

本方法切实可行≈ ∀

 ! !≤ ! 含量较高

从表 可以看出 茶叶中含有多种微量元素而

且含量丰富 特别是 ! !≤ ! 含量较高 ∀

 茶树是高富锰和钙的植物

从表 可以看出与土壤中 和 ≤ 的含量相

比 茶叶中 和 ≤ 的含量分别为 倍和 1

倍 茶树叶分别为 倍和 倍 ∀

 茶叶中对人体有害元素 ° 的含量较低

有害元素 ° 低于国家标准含量 国家标准含

量应低于 ≅ ≈ 而且从数据上看 茶树叶

中的 ° 含量大于茶叶的含量 有可能越是嫩叶

° 的含量越低 ∀

 土壤中 茶树叶和茶叶中 的含量相差不大

特别是在茶树叶和茶叶中含量几乎没有区别 ∀

 茶叶中 含量都比较高

与有/水果之王0之称的猕猴桃相比 含量

远远高于猕猴桃中 含量 ≅ 含

量略低于猕猴桃中 含量 ≅ ≈ 老年

人易缺乏 和 所以老年人多饮用茶水对身

体好处多 ∀

 结  论

火焰原子吸收方法测定微量元素含量准确 !快

捷 ∀茶叶 !茶树叶和土壤中微量元素含量存在一定

关系 ∀茶树是富 和 ≤ 植物 茶叶中富含

≤ 等元素 有害元素 ° 含量亦低于国家标

准 多饮茶叶有利身体健康 ∀
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塞曼石墨炉原子吸收法测定水产品中的铬≠

≠ 基金项目 农业部行业标准项目

联系人 电话

≈ 通讯作者 电话 ∞2 ∏ ∏ ∏

作者简介 王海涛 ) 男 哈尔滨市人 黑龙江水产研究所实习研究员 从事渔业生态环境检测和水产品质量检测研究∀

收稿日期 2 2

王海涛  蔺玉华≈  卢 玲 耿龙武 战培荣 王 崇
黑龙江水产研究所 哈尔滨市道里区松发街 号 

摘  要

  研究了石墨炉原子吸收法测定的方法 对多种方法比较研究得出 样品经过干法灰化 以硝酸溶解未

消解完全的样品 用硝酸镁作基体改进剂 利用塞曼扣背景技术 热解平台石墨管进行测定 线性范围为

) Λ # 回收率为 ) 相对标准偏差为 ∀

关 键 词 铬 石墨炉原子吸收法 水产品∀

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2

 前言
铬是水环境传统的污染元素之一 水生生物对铬有很强的富集作用 鱼类对铬的富集系数为

生活在含铬废水里的鱼类 体内铬含量高达 ∀铬广泛的分布在鱼的肌肉和消化器官
内 长期食用含铬的鱼肉 铬会在人体内蓄积富集而引起癌症 贫血等疾病≈ ∀随着我国经济的
发展 水产品已经成为人们食物的重要组成部分 也是进出口贸易的重要部分 所以对水产品中铬

的检验要求也愈加严格 近年来 关于铬的测定方法常见报道≈ ) 主要有原子吸收法!二苯碳酰
二肼分光光度法!极谱法!容量法!电感耦合等离子体发射光谱法!反应堆中子活化法 但是 二苯碳

酰二肼分光光度法和容量法的精密度较低 而其他几种方法过于繁琐而且有仪器并不常见的缺陷

不适合大批量样品的检测 应用塞曼扣背景技术石墨炉原子吸收法 选择干法消解样品 用硝酸镁

作基体改进剂≈ 测定鱼体中总铬 效果令人满意 而且仪器比较常见 所以应用本方法检测水产

品中的总铬有较高的实用价值和推广前景∀

 材料与方法
 材料

 仪器与设备

型原子吸收分光光度计配有 2≥ 自动进样器!× × 全计算机控制横向加热石

墨炉原子化器! ∞∞ 纵向扣背景校正仪以及铬空心阴极灯 美国 ° 2∞ 公司制造

⁄≥2 型微型高速试样粉碎机 江苏省江阴市科学仪器厂 ∞× × ∞ 2× ∞⁄ 型全

自动校准电子分析天平 上海梅特勒托利多仪器有限公司 2 型马弗炉 沈阳电炉厂

∞2 型电热恒温干燥箱 天津市实验仪器厂 ∀ 2± ∏ 型纯水器 ≥



ƒ ≤∞

 药品与试剂

重铬酸钾 优级纯 南京化学试剂一厂 去离子水 电阻率大于 8 盐酸 优级

纯 南京化学试剂一厂 硝酸 优级纯 南京化学试剂一厂 硝酸镁 优级纯 南京化学试剂一厂 ∀

 实验材料

实验材料为鲜鱼 去离子水洗净 用滤纸吸干表面水分 取可食用部分用试样粉碎机粉碎!并充
分匀浆∀

 实验方法

 仪器工作参数及升温程序

光谱仪的工作参数见表 ∀
仪器的升温程序见表 ∀

表  光谱仪工作参数

测定元素
灯电流 分析线 光谱通带 载气流量

#

进样量

Λ

铬

 标准溶液的配制

铬标准储备液 准确称取重铬酸钾

溶于 高纯水中 此溶液浓度为 #
铬标准使用液 由标准储备液用 硝酸稀释至

Λ # µ ς 以铬含量计 ∀

表  石墨炉升温程序

升渐步骤 温度 ε 升温时间 保持时间

干燥

灰化
原子化
清洗

 试样的预处理

方法 准确称取经过充分匀浆的样品 ) 置于事先干燥恒重的瓷坩埚中 放入 ε 的
恒温干燥箱中蒸干 并转入 ε 的马弗炉中 低温炭化 ) 至样品完全炭化 升温至 ε 连

续加热 ) 此时残渣应为灰白色或白色 如仍有部分成黑色 采用以下两种方法溶解∀ 方法
加入 浓盐酸在电炉上蒸干 重新放入马弗炉消解至完全 并定容到 容量瓶中≈ ) ∀ 方
法 加入 浓硝酸在电炉上蒸干 重新放入马弗炉消解至完全 并定容到 容量瓶

中≈ ∀

图  铬的校准曲线

方法 湿法消解 准确称取经过充分匀浆的样品 匀浆平

铺于 的锥形瓶底部 同时作空白∀ 样品和空白同时加入
浓硝酸盖上表面皿 在通风橱中加热蒸干到 左右 再

加入 硝酸和 高氯酸 加热消解至完全∀ 过滤定容到
待测≈ ∀

 结果
 线性关系

取 Λ # 铬标准使用液 以 的硝酸作为稀释剂

在线自动稀释成 Λ # ! Λ # ! Λ # 的标准系

列 进样 Λ 同时进 硝酸镁 Λ 作为基体改进剂 应用

∞∞ 扣背景法扣除背景 以表 !表 所示的工作条件测定样品吸光度对样品浓度作校准曲

线 图 在 ) Λ # 呈良好的线性关系 相关系数为 ∀

 几种前处理方法的精密度及回收率比较实验

加入含铬 Λ 的标准物质 分别按 所列前处理方法进行回收率及精密度实验 测定结果

表 ∀

 试剂空白比较

试剂空白方法 方法 方法 方法 试剂空白最大为 方法 试剂空白值最小为

所以在湿法消解过程中由于加入试剂种类和量均较多 容易引入干扰物质而影响测量精度
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和准确性 而干法消解引起的污染远远小于湿法 表 ∀

 回收率和精密度比较

分别对 种前处理方法处理过的

试样进行精密度实验 得到相对标准

偏差方法 方法 方法 方法

相对标准偏差最低为 明显低于

方法 的 说明干法在重现性

和稳定性要好于湿法 方法 相对标

准偏差小于方法 说明硝酸溶样法要

好于盐酸溶样法∀ 分别对 种前处理

方法处理过的试样进行回收率实验

表  回收率精密度实验

样品
加标量

Λ

加标测得值 Λ
方法 方法 方法

试剂空白

平均值

平均回收率

相对标准偏差

得出回收率方法 方法 方法 方法 回收率最高值为 其次为方法 值为 方

法 最低值为 ∀ 说明硝酸对铬的溶解效率高于盐酸 干法优于湿法 表 ∀

 方法的灵敏度实验

° ≤ 国际理论化学和应用化学联合会 规定光谱学中灵敏度计算公式为

Σ Χ≅ ς≅ Α

其中 Χ) ) 浓度

Α ) ) 吸光度

ς ) ) 进样体积 ∀
按测定标样方法测定同一试样 次 得到吸光度

和浓度值 表 ∀
计算得该方法的灵敏度为 ≅

 本方法的应用

表  方法灵敏度实验

试样号 吸光度 浓度 Λ #

平均值
≥⁄

  用本文确立的实验方法对黑龙江地区几种
淡水鱼类肌肉!鳃!肝!肠的铬含量测定 分析结
果 表 ∀

 讨论
 前处理方法的确定

对样品的前处理时 选择干法消解方法

表  鱼体内铬的含量 µ γ κγ

鱼类 肌肉 鳃 肝 肠

鲤鱼

草鱼

鲢鱼

虹鳟

长春鳊

而不是湿法消解 是因为干法消解所用的试剂种类少 消耗量小 不易引起试剂污染 且回收率精密
度都较高∀

 基体改进剂的确定

选择硝酸镁作为基体改进剂是因为硝酸镁的加入使样品中大量的氯化物转化为易挥发物质

在原子化之前挥发除去 降低了背景吸收 对铬的吸收信号有较大的改善∀

 结论
实验结果表明 应用干法消解样品 用硝酸镁做基体改进剂塞曼石墨炉原子吸收法测定水产品

中的总铬 有较高的精密度!回收率和灵敏度 较低的检出限 方便快捷 适合大批量样品的测定 可

以满足水产品中总铬的测定要求∀
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收稿日期  修回日期
作者简介 胡宇东 男 湖南岳阳市人 工程师 本科 专
业方向 化学分析 ∀

微波消化 ) ) ) 火焰原子吸收法测定
营养饮品高乐高中钙的含量

胡宇东 陈新焕

湖南省出入境检验检疫局 长沙  

摘要 采用微波消化技术消化样品 用火焰原子吸收法测定高乐高中钙的含量 ∀吸光值与溶液中钙浓度在

∗ 1 范围内呈线性关系 相关系数 1 检出限 回收率 1 ∗ 1 方法准确 快

速 ∀

关键词 钙 火焰原子吸收法 微波消化 营养饮品高乐高

中图分类  文献标识码  文章编号
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  钙大约占人体成分的 钙不仅维持骨骼和

牙齿的构型与强度 同时保证了心脏和肌肉收缩的

正常 ∀钙是身体的构造者又是身体的调节者 ∀缺

钙将可能导致严重的疾病 ∀研究表明成人每天必

须从膳食中获得不低于 钙 其中 被人

体吸收 也就是 钙 同时人体通过代谢排出

约 钙≈ ∀因为钙对于人体的重要性 大多

数的营养品都需要测定其钙的含量 ∀对于钙的测

定 目前主要采用湿法或干法消化样品后用火焰原

子吸收法测定 ∀本实验采用微波消化技术消化样

品 结果准确 快速 简便 ∀

材料与方法

 仪器和试剂

°∞ 原子吸收分光光度计 美国 °∞ 公

司 钙空心阴极灯 ∀

⁄≥ 微波消化系统 美国 ≤∞ 公司 ∀

钙标准储备液 国家标准物质中

心 ∀钙标准使用液 用盐酸 将钙标准储备液

稀释到 Λ ∀

镧溶液 称取 氧化镧 纯度大于

1 加入 盐酸溶解 转入 容量

瓶中 用去离子水定容到刻度 ∀

硝酸为优级纯 过氧化氢等试剂为分析纯 实

验用水为去离子水 ∀

 仪器工作参数

波长 狭缝 空气乙炔流量

比 Β 氘灯校正背景 ∀

 样品溶液的制备

称取 样品于微波消化罐中 加硝酸

1 放置过夜后加入过氧化氢 1 再浸泡

∀连接好消解装置并放入微波消化炉中 按
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以下程序将样品消解至无色透明 相当于

处消化 处消化

处消化 ∀消解程序执行完毕后取出转盘

冷却 开罐 将罐内试液用尖嘴吸管转移至

容量瓶中 用适量水多次洗涤消化罐 洗液并入容

量瓶中 加水至刻度 摇匀 ∀同时做试剂空白试验 ∀

然后分别从定容后的样品及空白溶液中移取

置于 容量瓶中 分别加入 1 镧溶

液 再加水至刻度 ∀

 测  定

移取 1 钙标准

使用溶液 相当于 1 1 1 1 Λ

钙 置于 容量瓶中 再分别加入

镧溶液 用水稀释定容至刻度 混匀 ∀此系列标准

及样品溶液中的镧的含量相当于 ∀将钙系

列标准溶液 试剂空白溶液 样品溶液分别导入火

焰原子化器进行测定 绘制标准曲线 求得样品溶

液中的钙含量 ∀

结果与讨论

 测定介质的影响

在国家标准 食品中钙的测定

中要求使用 镧溶液而且要求使用的氧化镧的

纯度在 1 以上 ∀事实上 1 的氧化镧难

以买到且价格较 1 的氧化镧较贵 且实验表

明钙的浓度在 ∗ Λ 的范围内而镧的浓度在

1 ∗ 范围内时 钙的吸光值随着介质中镧含

量的降低而升高 同时试剂空白的吸光值随着介质

中镧含量的升高而降低 吸光值的变化范围在

以内 ∀综合考虑以上因素 选择溶液中镧的浓度为

1 和使用 1 氧化镧是经济而适用的方

法 ∀

 样品消化方法的选择

对于食品及其相关产品中钙的测定 国家标

准≈ 有两种消化方法 干法和湿法 ∀从理论上这

两种方法都是可以的 ∀但在实际的操作中这两种

方法都有一定的缺点 ∀湿法消化要使用 ∗

混和酸 高氯酸 硝酸 在电炉上加热挥发近干

导致试剂空白升高 劳动强度加大 一次只能处理

少量样品 并且由于钙的广泛存在 实验时须同时

处理两份以上的空白来确保空白的准确 ∀干法消

化需要长时间灰化 灰化完成后有残渣留下 则可

能导致转移时出现残渣黏附在坩锅壁上的损失和

灰化时的挥发性损失 ∀实验表明由于操作上的原

因 同一样品干法消化和湿法消化的钙的结果的平

均值分别较微波消化的平均值低 和 ∀由

于营养饮品 如高乐高 !奶粉等 标识上钙的含量一

般在 左右 如此范围的误差在乘以稀

释倍速后可能会导致争议 ∀

 微波消解条件的选择

作为营养饮品的一类样品属于微波消化方法

容易消解的范围 微波消解的湿法溶样体系以硝酸

) 过氧化氢体系为最佳 所以本实验采取该体系 ∀

根据样品量和样品个数的多少适当的调整消解的

压力和消解的时间长短能够得到理想的消解效果 ∀

一般采用消解压力由低至高的安排能够保证消解

的完全和实验的安全 ∀

 线性范围 !检出限和回收率实验

吸光值与钙浓度在 ∗ 范围内呈线

性关系 相关系数 ρ 1 ∀以 倍空白标准偏

差计算 方法的检出限为 1 ∀向测试样品

中添加适量的钙标准溶液 按样品分析过程测定钙

含量 回收率为 ∗ ∀

参考文献

≈ 恩斯明格 食物与营养百科全书 第 分册

≈ 中华人民共和国国家标准
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#实验技术与方法#

微波消化石墨炉原子吸收法测定鱼样中痕量硒

周  珊      北京市卫生防疫站  

 ≠∏ ≤  加拿大 ∏ 大学

微量元素可以通过自然和人为过程进入环境 ∀水环境的污染问题已经被重视多年 然而 微量元素在水

生物 尤其是鱼类中的蓄积因其可以引起对水生物的直接毒性及可以通过蓄积对人体健康产生不良影响而

受到更多的重视 ∀1 2

硒是一种极为独特的元素 因为它在正常水平对人体有益 是人体必需元素 然而在特定情况下 硒浓度

有时只高于正常水平 倍即可危害水生物 继而对人体健康产生负面影响 ∀1 2因此检测水生物中的硒元素

水平具有一定的卫生学意义 ∀

由于硒元素的挥发性及其痕量存在的特性 在做试样处理时需要特别小心 ∀微波消化法的特点在于 待

测定试样置于密闭容器中 以此避免挥发性试样散失 且消化在高温高压下进行 可以保证复杂化学成分的全

部消解转化 ∀经过微波消化处理后生物试样中的硒可以通过多种分析仪器测定 ∀1 2石墨炉原子吸收法作为

元素分析的强有力工具 因其操作简便和高灵敏度被应用于本研究硒的测定 ∀

本研究建立了微波消化鱼试样 石墨炉原子吸收法测定硒的分析方法 方法的准确度 精密度经测试加拿

大国家级标准参考物验证 获得满意结果 ∀

 实验方法

 试样采集与预处理  鱼试样从加拿大安大略省萨德伯里的雷梦瑟湖中采集 ∀取背部鱼肉试样适量 储

存于酸处理过的塑料袋中于 ε 冷冻保存 ∀本研究所有容器 !工具等均以酸处理 即在 硝酸中浸泡

以上 双蒸水淋洗干净 室温挥干 或在 ε ∗ ε 烘箱中烘干 ∀试样操作台及工作区用特氟龙膜覆盖

保持洁净 ∀鱼试样以冷冻干燥方式进行处理防止硒元素挥发 ∀待试样干燥后转入研钵中碾碎成粉末 储于棕

色瓶保存 ∀

表  微波消化条件

微波消化程序
测定硒平均回

收率 ν

  个    

  个

  个  个

  个  个

  个  个

  个  个

  个

  个

    注 为选定微波消化条件   个

 消化步骤

所有消化用酸及预处理试

剂均痕量金属级 飞世尔公司

提供 其它化学试剂为分析纯 ∀

干燥的鱼肉试样与标准参考物

质 加拿大国家研究院提供 经

微波消化处理 ∀选择适当试剂

组合及消化功率进行消化效率

实验 ∀所有试样及标准参考物

质均加入 浓硝酸 在

下微波消化 再在

下消化 个 待冷却后以

双蒸水定容至 ∀

 分析测定
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硒定容后溶液以 °∞公司 型原子吸收分光光度仪 塞曼背景扣除 进行分析测定 石墨炉条件见结

果与讨论 ∀

表  石墨炉原子吸收法

测定硒元素仪器条件

仪器参数 硒元素

进样体积  Λ ∗

干燥温度  ε  

干燥时间  

灰化温度  ε

灰化时间  

原子化温度  ε

原子化时间  

 结果与讨论

 微波消化条件  微波消化时间和功率对于试样的完全消化和避免

挥发性元素损失至关重要 本研究以省时 并保证试样回收率为前提 选

定了微波消化条件如下

 石墨炉条件  经优化实验条件 选定石墨炉测试参数 测定波长

狭缝 除干扰液 硝酸镍以 等体积与

测试液混合加入石墨管测定 ∀

 方法的精密度和准确度  微波消化效率及石墨炉原子吸收法测定

硒元素的准确度和精密度 经检验加拿大国家科学研究院提供的标准

参考物质分析验证 并通过测试实际鱼试样获得 结果见表 ∀

 结论

表  石墨炉原子吸收法测定标准参考物质

中硒元素的方法准确度   Λ

标准参考物质
⁄ 参考

物质 硒

× × 参考

物质 硒

标定值 ? ?

测定值 ? ?

测定次数        

平均回收率

表  微波消化石墨炉原子吸收法测定

鱼试样中硒元素的方法的精密度   

测定件数

每个试样测定 次

平均 ΡΣ∆

Ρ Σ∆范围 ∗ ∗

  微波消化石墨炉原子吸收法测定鱼类试样中痕

量硒简单 !快速 !有效 使用微波消化可有效分解试样

中复杂硒化合物 并可防止挥发性硒元素的损失 石

墨炉原子吸收法作为元素分析的强有力分析手段被

有效应用 本研究方法的精密度 !准确度得到了测试

认可 证实本方法可行 ∀

致谢 本研究获得加拿大国家自然科学基金和

∏ 大学研究基金资助 特此致谢 并感谢安

大略省自然资源部 ∏ 及其研究组为本研究提

供鱼样采集 同时感谢北京市卫生防疫站康君行老

师对本稿审查及提出改进意见 ∀

 参考文献
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  收稿日期 2 2

实验技术  微 波 消 解 火 焰 原 子 吸 收 法 直 接

  测 定 出 口 动 物 肝 中 镉 含 量
陈新焕 袁智能 傅 明 陈 燕 胡宇东 杨万彪

湖南省出入境检验检疫局 长沙 

摘要 采用微波技术消解样品 用火焰原子吸收法直接测定了出口动物肝中的镉含量∀ 吸光值

与镉浓度在 ∗ 1 范围内呈线性关系 相关系数 1 检出限 1 回收率

1 ∗ 1 相对标准偏差不超过 1 ∀ 方法准确 操作简便!快速∀

关键词 镉 火焰原子吸收法 微波消解 动物肝

文献标识码  文章编号 2 2 2

  镉是 年 ƒ • 所确定的第三位优先

研究的食品污染物 仅次于黄曲霉毒素和砷 其在机

体中的蓄积量以肝!肾最多∀关于进口动物肝中的镉

含量 欧盟 ∞≤ 等法规明确要求不得超过 1

∀对于食品中微量元素镉的测定 目前主要用

石墨炉原子吸收光谱法!萃取 火焰原子吸收光谱

法!比色法≈ ∀ 本实验提出用 体系以

微波技术消解样品 采用火焰原子吸收光谱法不萃

取直接测定猪肝!牛肝等出口动物肝中的镉含量 结

果满意 方法准确度好 操作简便!快速∀

材料与方法

 仪器和试剂

°∞ 型原子吸收分光光度计 美国 °∞ 公

司 配有 ƒ ≥ 计算机处理系统及镉空心阴极灯∀

⁄≥2 微波消解系统 美国 ≤∞ 公司 ∀

多功能食物搅拌器∀

镉标准储备液 1 称取 1 金属

镉 1 溶于 盐酸 中 加 滴硝

酸 移入 容量瓶中 加水稀释至刻度 混匀∀

镉标准使用液 用硝酸 1 将镉标准

储备液稀释至 1 Λ ∀

硝酸为优级纯 过氧化氢等试剂为分析纯 实验

用水为去离子水∀

 仪器工作参数

波长 1 狭缝 1 灯电流

原子化器高度 空气流速 乙炔流速

1 氘灯校正背景∀

 样品溶液的制备

称取 1 经多功能食物搅拌器搅碎的样品

于微波消化罐中 加硝酸 1 放置过夜后加入

过氧化氢 1 再浸泡 ∀ 连接好消解装置

并放入微波消化炉中 按以下程序将样品消解至无

色透明 相当于 处消解

处消解 ∀消解程序执行完毕后取出转盘

冷却 开罐 将罐内试液用尖嘴吸管转移至 容

量瓶中 用适量水洗涤消化罐 洗液并入容量瓶中

加水至刻度 摇匀∀ 同时做试剂空白试验∀

 测 定

吸取 1 1 1 1 镉标准

使用液 相当于 1 1 1 1 1 Λ
镉 于 容量瓶中 用硝酸 1 稀释至

刻度 混匀∀将镉标准溶液!试剂空白液!样品溶液分

别导入火焰原子化器进行测定 绘制标准曲线 求得

样品溶液中的镉含量∀

结果与讨论

 测定介质及酸度的影响

试验表明 镉在硝酸!盐酸介质中的吸光值基本

一致 考虑到试样消解 本实验选择硝酸作为测定的

介质∀ 在 1 ∗ 1 范围内 硝酸浓度对镉

的测定没有明显影响∀

 样品消解方法的选择

测镉样品的消解方法主要有普通的湿式消解法

和干灰化法 前者虽有较高的回收率 但试剂用量

大 且需使用混合酸 而干灰化法不仅消化时间长

样品难以消解彻底 回收率也不很理想∀本实验采用

近年来发展迅速的微波溶样技术消解试样 由于消

解反应是在高压密闭容器内进行 样品消解快速!完

全!挥发损失小∀

 样品消解体系的选择

试验证明 仅用硝酸较难达到理想的消解效果∀
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索有瑞≈ !李赛君等≈ 在比较了多种湿法溶样体系

后一致认为 为最佳消解体系∀ 因此

本实验选择 体系消解试样 !

的用量分别为 1 ! 1 ∀

 微波消解条件的选择

考察了消解压力!时间!功率等参数对消解效果

的影响 发现低压下动物肝中的有机物难以消解完

全 而压力过高容易引起酸气泄漏影响消解效果并

缩短消化罐的使用寿命 消解时间主要受控于设定

的压力和消解样品的性质 如压力低!样品组分复

杂 应适当延长消解时间 微波功率则主要决定于同

时使用的样品消化罐数量的多少 参照仪器使用手

册 每减少 增加 个样品罐 微波功率相应降低

提高 • 相当于 ⁄≥2 功率的 ∀本实

验采用先低压后高压的程序 既达到了样品的彻底

消解 又保证了实验的安全∀

 测定方式的选择

在镉的火焰原子吸收光谱测定方法中 前人较

多的是使之先与碘离子络合 接着用 甲基戊酮

萃取分离测定∀ 该法由于进行了富集

在提高了分析灵敏度的同时也消除了大部分常见金

属离子的干扰 但操作繁琐 因用有机相进样 火焰

的稳定性差 排液管等仪器配件容易出现老化现象∀

本实验提出不经萃取 以水相进样直接测定出口动

物肝中的镉含量∀ 方法的灵敏度完全能够满足实际

测定的需要 因样品处理时稀释倍数大 测定时又用

氘灯校正背景 试液中的共存离子不会对镉的测定

造成干扰 本法测定结果与萃取测定结果无明显差

异 表 便是有力的佐证∀由此可见 采用火焰原子

吸收光谱法直接测定出口动物肝中的镉含量完全可

行 既节省了试剂 又缩短了分析时间∀

 线性范围及检出限

吸光值与镉浓度在 ∗ 1 范围内呈线

性关系 相关系数 ρ 1 ∀以 倍的空白标准偏

差计算 方法的检出限为 1 ∀

 回收率试验

向测试样品中添加适量的镉标准溶液 按样品

分析的过程测定镉含量 回收率为 1 ∗

1 表 ∀

表  回 收 率 试 验 ν Λ

样品号 加入量 回收量 回收率

 样品分析及方法验证

同时用本实验方法与萃取 火焰原子吸收光谱

法对 个猪肝! 个牛肝样品及国家标准物质 •

∞ 牛肝中的镉含量进行了测定 结果见表

∀

表  样 品 分 析 结 果 ν Λ

样品名称 本法结果 ≥⁄ 萃取测定结果

猪肝 号
猪肝 号
猪肝 号
猪肝 号
牛肝 号
牛肝 号
牛肝 号
牛肝 号

牛肝 标准值

  由表 可见 标准物质的测定值与参考值基本

吻合 进一步验证了方法的可靠性∀相对标准偏差不

超过 1 说明方法的精密度好∀

参考文献

≈ 中华人民共和国国家标准 ×

≈ 索有瑞 氢化 ƒ≥ 法测定青藏高原中草药中的微量

砷!锑!硒和汞 光谱学与光谱分析

≈ 李赛君 张完白 王彤文 等 火焰原子吸收法测定人发

中微量锶 理化检验 化学分册

Τηε διρεχτ δετερµ ινατιον οφ χαδµ ιυµ ιν ανιµ αλλιϖερ

φορ εξπορτ βψ φαασαφτερ µ ιχροωαϖε διγεστιον

Χηεν Ξινηυαν Ψυαν Ζηινενγ Φυ Μινγ Ηεν Ψαν Ηυ Ψυδονγ Ψανγ Ω ανβιαο

∏ ∞ ∞¬ ± ∏ ∏ ∏ ≤ ≤

Αβστραχτ × √ ∏ ∏ ∏ √ ¬

√ ∗ ∏

√ ∗ 1 ≥⁄ √

∏

ΚεψΩ ορδσ ≤ ∏ ƒ ≥ √ √
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微波消解2石墨炉原子吸收法
测定食品中硒

山西省太原市卫生防疫站

吕建民  王向纯  

提  要  采用微波消解样品 以镍2硝酸镁作基体改进剂 石墨

炉原子吸收法对食品中硒的测定进行实验 ∀该方法的绝对灵

敏度为 1 检出限为 1 相对标准偏差为

1 样品加标回收率为 1 ∗ 1 应用于食品中硒

的分析 结果令人满意 ∀

关键词  微波消解  原子吸收法  硒  食品

现行的食品中硒的标准检验方法是荧光分光光度法和氢

化物原子荧光光谱法1 2 ∀第一法操作繁琐 所用试剂 1 2二

氨基萘毒性大 且需进口 第二法原子荧光光度计在国内尚未

普及 ∀本文对食品中硒的石墨炉原子吸收法测定进行了探讨

采用微波消解样品 石墨炉原子吸收法测定食品中硒 取得满

意结果 ∀

1  材料和方法

1  仪器与试剂  仪器 型原子吸收分光光

度计 型石墨炉 ≥ ) 型自动进样器 硒空心阴极灯 热

解石墨管 以上均为美国 °∞公司产品 ) 型压力自控微

波溶样系统 上海新科微波技术研究所 ∀ 试剂 硒标准溶

液 Λ 国家标准物质研究中心 !硒标准使用液

!硝酸 !过氧化氢 !硝酸镍 !硝酸镁 ∀

1  测定方法  

1 1  仪器工作条件  吸收线 1 光谱通带 1 灯

电流 氘灯背景校正 ∀信号记录方式 峰面积 载气流

量 高纯氩气 ∀干燥温度 ε 斜坡 保持

灰化温度 ε 原子化温度 ε 热除残

温度 ε ∀

1 1  样品溶液的制备  粮食 样品用水洗 次 ε 烘

干 用不锈钢磨粉碎 储于塑料瓶内 备用 ∀ 蔬菜及其他植

物性食物 取可食部分用水洗净后用纱布吸去水滴 打成匀浆

后备用 ∀称取样品 1 ∗ 1 蔬菜样品 1 ∗ 1 于清洗好

的聚四氟乙烯溶样杯内 依次加入 1 硝酸 1 过氧化

氢 1 纯水 盖上聚四氟乙烯内盖 将溶样杯晃动几次 以

下操作严格按照 ) 型压力自控微波溶样系统操作说明

书操作 ∀根据不同类型的食品选择溶样压力为 1 ∗

1 ° 时间 ∗ 内消解完全 样品溶液无色透明 取出

放冷 移入 容量瓶中 用纯水洗涤溶样杯数次 合并洗涤

液 用纯水定容至 备用 ∀同时做试剂空白 ∀

1 1  测定  将仪器调至最佳状态 对标准及样品进行编程

自动配制 ! ! ! ! ! 标准系列 由自动进样器

进样 Λ 标准 或样品 Λ 基体改进剂 1

1 测量峰面积 ∀应用 软件仪器自动

给出标准曲线及测定结果 ∀

2  结果与讨论

1  消化方式的选择  微波消解法能同时加热所有的样品溶

液而不加热容器 因此用微波加热时 溶液能很快达到沸点 同

时微波能引起酸与样品之间较大的热对流 搅动并清除已消解

的不活泼的样品的表层 促进酸与样品更有效地接触 在加压

的条件下 酸的氧化及活性增加 使粒径大的样品也能在短时

间内被消化1 2 ∀一般 ∗ 即可消解一个样品 其次 微波

消解是在密闭的容器中进行 硒的损失较少 回收率较高 因微

波消化中酸的消耗少 减少了由于酸而带入的污染 提高了测

定结果的准确性 ∀

1  基体改进剂的选择  由于硒在高温下容易挥发 为了防

止硒在灰化过程中挥发损失 选择加入某种金属离子 使其在

灰化过程中与硒生成热稳定金属化物 将待测元素/固定0在石

墨炉中1 2 ∀本法选择镍2硝酸镁作为基体改进剂使硒的灰化温

度提高至 ε ∀

1  灰化温度及原子化温度的选择  在选定的条件下 采用

硒溶液 由自动进样器进样 Λ 标准溶液及 Λ 基体

改进剂 1 1 测量峰面积 试验证

明灰化温度及原子化温度分别选择 ε ! ε 较好 ∀

1  共存元素的影响  在选定的条件下 下列 种元素的加

入量 Λ 为 ≤ 1 ° 1 ≤ 1 1 ƒ !≤ 1 ƒ

1 均不干扰硒的测定 ∀

1  标准曲线及检出限  在 ∗ 的范围内 回归方

程为

1 ≅ ÷ 1 相关系数

1 本方法的绝对灵敏度为 1 检出

限为 1 ∀

1  准确度及精密度  食品样品分析结果及标准加入回收率

见表 ∀

表  样品分析结果(Λγ/ γ)及回收率(ν = 3)

样  品 测定值 加标量 加标测定值 回收率

面粉 1 1 1 1

鸡蛋 1 1 1 1

蔬菜 1 1 1 1

奶粉 1 1 1 1

  取同一样品 1 蔬菜 1 Λ 硒标准 进行 次测定

结果 如下 1  1  1  1  1  1  

1  1  1  1 ∀计算其相对标准偏差为 1 ∀

参 考 文 献

1  中国预防医学科学院标准处编 食品卫生标准汇编 北京 中国

标准出版社

1  许钢 邢文会 中国卫生检验

1  杨锦发 苏瑞芳 理化检验 化学分册

2 2 收稿  任旭红编辑  张亚莲校对

用是肯定的 ∀

参 考 文 献

1  ≥ √ ∏ °

1  ∂ ≤ √ ∏ ∏ 2

ƒ ∏ ≥ ∏

√2⁄

1  ≤ ≥ ∏ ∞ √ ∏ ∏ 2

ƒ ∏ ∗

1  应晨江 等 硒对氟致大鼠雄性生殖损害的拮抗研究 地方病通报

1  张海谋 等 微量尿与血清样品中氟的测定方法研究 中国卫生检

验杂志

2 2 收稿  宋艳萍编辑  张亚莲校对

008 ΧΗΙ ΝΑ ΠΥΒΛΙΧ ΗΕΑΛΤΗ  ςολ. 16 Νο . 9 Σεπ 2000  中国公共卫生 年第 卷第 期



方法自动地把这些伪迹分开 ∀ 1 峰宽 宽的点是伪

迹 很窄的点是噪声 荧光探针标记的分子颗粒的峰

宽有一定的范围 1 峰宽误差 峰宽的分布不好表示

伪迹或荧光点重叠产生的多峰 ≤# ÷ 检验的高值表

示为伪迹 ∀

每个荧光点的位置可以定位精确到 1 像素 当

用 ÷ 物镜时 可定位在 之内 ∀由于 ≤≤⁄成

象灵敏度高 曝光在低水平上进行 通常曝光时间取

∀荧光点运动的跟踪是通过每幅象之间的荧光点

之间的关系来进行的 一般来说 每 ∗ 记录一

幅图象 ∀为了把某幅象中的某荧光点 通常一幅象中

有几十至几百个荧光点 与一定时间间隔后的下一幅

象中的相应的点相联系起来 荧光点的跟踪要绝对正

确 否则会分不清楚或引起错误地跟踪 ∀跟踪时 有

时会产生跟踪点的消失 ∀如产生凝聚 内吞或从膜上

分离开去 ∀这些点可以通过规定最小的几率来自动

取消跟踪 ∀最后一幅象测量结束后 要重新测量细胞

位置有没有变化 ∀通过一幅一幅图象的测量和分析就

可以跟踪每个荧光点即被标记的分子颗粒的运动轨迹

从中计算出它们的运动速度和了解它们的运动方式≈ ∀

参考文献

≈  胡坤生 膜蛋白的侧向扩散运动的测定 生物化学与生物物理

进展 ∗

≈  ∏ ∏ ετ αλ ° ⁄ ∏ ∏

∂

∂ ∗

≈  ±∏ ° ≤ ≥ ∏ ∏ ⁄ °

° ° ∗

≈  ετ αλ ∏ ⁄ ∏ ≤

° ≤ ≥∏ ⁄ ƒ ∏ 2

≥ ×

≈  胡坤生 袁燕华 电荷耦合器件荧光成像研究膜上受体扩散 生

物物理学报 ∗

微波溶样石墨炉原子吸收法测定螺旋藻中微量铅

曾文辉   李江平

梅雁螺旋藻高科技研究所  梅州市  

∞2 ∏

摘  要  采用微波样品处理器及石墨炉原子吸收法对螺旋藻样品中微量铅的直接测定进行了研究 确定了测定

螺旋藻中铅的最佳仪器参数 ∀该方法具有灵敏度高 !干扰少的特点 是测定螺旋藻中铅含量的一种有效分析手段 ∀方

法下限可达 1 Λ 1 样品加标回收率为 1 ∗ 1 变异系数 ≥⁄ 为 1 结果令人满意 ∀

关键词  微波样品处理器 石墨炉原子吸收 螺旋藻 铅

中图分类号  

∆ετερµινατιον οφ Τραχε Λεαδ ιν Σπιρυλινα βψ Μιχροωαϖε Σαµ πλεσ

Προχεσσορ Γραπηιτε Φυρναχε Ατοµιχ Αβσορπτιον Σπεχτροµετρψ
• ∏  

√ ≥ × ∏ ≥ ∏ ∏ ° ≤

Αβστραχτ  ∏ √

∏ ≥ √ × ∏ ∏ ×

√ × ∏

× 1 Λ × √

1 ∗ 1 × ≥⁄ 1

Κεψ ωορδσ  √ ∏ ∏

  螺旋藻被誉为/ 世纪最佳营养食品及最佳蛋

白质资源0 具有广阔的开发前景 作为一种全营养食

品 其重金属含量特别是铅含量的控制是保证其质量

的前提之一 本文用微波溶样 石墨炉原子吸收法测定

收稿日期

基金资助 本项目得到 年度广东省经贸委挖潜改造资金 技术创新专项 的支持 ∀

作者简介 曾文辉 年生 男 广东梅州人 广东梅州市梅雁螺旋藻高科技研究所助理工程师 年毕业于四川大学生物系 生物化学专

业 ∀主要研究方向为螺旋藻深加工产品开发 ∀

≥ ∏  



螺旋藻中铅含量 方法准确度 !灵敏度和精密度均满

足实际样品分析的要求 ∀

1  实验部分

111  仪器及装置

• 2 微波样品处理系统 北京美城科贸集团

生产

°∞ 型原子吸收分光光度计 2 型

石墨炉

°∞产铅空心阴极灯 ∀

112  试  剂

铅标准贮备液 浓度为 1 ≥

2

铅标准工作液 移取计算量的铅标准贮备液稀释

配制而成

! ° ! 为优级纯或光谱纯

水为去离子三蒸水 电阻在 ≅ 8 以上 ≈ ∀

113  仪器工作条件

1 1  样品制备及微波溶样程序≈

准确称取 1 冷冻干燥梅雁螺旋藻精粉

样品置于 °ƒ 内罐中 样品尽量放入罐底中心部位

加 左右硝酸入该罐内 淹没样品 不要将样品挂

到壁上 盖上内罐盖

将内罐放入外罐中 盖上外罐盖 拧紧 使其密封

在内罐的上部孔中 放入一片防爆膜 用压堵

压紧

选一个罐不放防爆膜 用于安放已连接好压力

控制线的测压嘴 用于监控压力状况 ∀

选一个罐作为空白罐 不放样品 但要放试剂

试剂量应与样品罐相同

打开风扇 如样品量多 需微波能高时可不开

风扇 有泄露时再开

将控制开关打到程控档

设定程序 详情见图 ∀假如样品少于 个 设

定功率及保持间可适当减少

启动程序 消解样品

让样品冷却 开罐 消解后的样品液移入

容量瓶 定容至刻度 摇匀 !待测 ∀ 1 1  原子

吸收光谱仪的工作参数≈ 及石墨炉升温程序

波长 1 狭缝 1 铅灯电流 基

体改 进 剂 采 用 1 ° 1

测量峰面积 氘灯背景校正 ∀

通过优化选择 石墨炉升温程序为 干燥 ε

斜坡 保持 ≥ 下同 灰化 ε 原子

化 ε 清洗 ε 内气流量

原子化阶段停气 ∀

图  微波酸消解螺旋藻样

114  工作曲线及检测限

准确吸取一定量的铅标准液于 容量瓶中

使其浓度为 1 1 1 1 Λ 1 取吸

光度与相应浓度绘制标准曲线 线性范围 1 ∗

1 Λ 1 相关系数 1 参见图 ∀

图  石墨炉原子吸收法测铅的标准曲线和一样品的峰面积图形

在选择的最佳测试条件下 连续 次对空白溶

液测定 并以相应的标准溶液校正曲线 根据原子吸

收法 ⁄ ≥ 计算 获得该方法的检测下限为

1 Λ 1 ∀

2  结果与讨论

211  微波酸消解的用酸量

由于大多数试剂级酸都含痕量金属杂质 为使测

量准确 分析中应进行空白测定 ∀因此采用石墨炉原

子吸收测定铅时 应尽量选用超纯级酸消解样品 最

后的用酸量必须保持一致而且尽可能少 ∀这是因为

酸会影响溶液的粘度并从而影响提升量≈ 用酸量少

还可降低样品空白 ∀

212  微波消解条件

微波消解的升压功率及保持时间可根据样品罐

数的多少进行调整 如图 所示的图形即为消解 罐

螺旋藻样的微波消解图形 升压功率恰到好处 ∀

现代科学仪器  



213  石墨炉工作条件

图 所示一螺旋藻样峰面积吸收峰形图 其峰形

较好 背景干扰少 ∀该测定方法中 采用氘灯背景校

正 石墨炉的自动进样量为 Λ 在原子化阶段采用

中断净化气体 以硝酸盐形式存在于水溶液中的 °

最高灰化温度为 ε 原子化温度为 ∗

ε ∀为了避免样品中其它元素的干扰 本方法中

采用在进样时加基体改进剂的方式来消除干扰元素

的影响 ∀

214  精密度与回收率试验

取一份样品重复测定十次 测得平均值及精密度

结果见表 ∀
表 1  重现性实验结果

样品编号

测得值

Λ 1
1 1 1 1 1 1 1 1

平均值

Λ 1
1

标准偏差 ≥ 1

变异系数
1

微波溶样石墨炉原子吸收法测定螺旋藻中铅含

量 经标准加入回收试验结果如表 平均回收率达

1 ∀

表 2  回收率实验结果

样品 ° 本底值

Λ 1

° 加入量

Λ 1

实测值

Λ 1

回收率 平均回收率

1 1 1 1

1 1 1 1

1 1 1 1

1 1 1 1

1 1 1 1

1

3  小  结

本实验结果表明 用微波溶样原子吸收法测定螺

旋藻中铅的方法 各项技术指标均满足保健食品产品

的质量检测要求≈ 方法的精密度和准确度优于其他

检测手段 可以推广 ∀

参考文献

≈  食品卫生检验方法 理化部分 ×

≈  北京美诚科贸集团微波化学部编 微波样品处理系统应用方法

汇编 年

≈  × ∏ ƒ∏

≥ ≤ ° 2

∞

≈  李述信主编 分析样品的预处理 北京 中国光学学会光谱专业

委员会出版

≈  板野一臣 伊村祈年子 佐佐木清司 食品卫生学杂志 日

新一代简易型原子吸收分光光度计测控系统软硬件模块化设计
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悬浮样品进样) 多步斜坡升温平台石
墨炉原子吸收法直接测定奶粉中铅的方法研究

浙江省杭州市卫生防疫站  杨忠乔 陈筱君

浙江省化工研究院 孙卫萍

  铅是对人体有害的微量元素∀目前 测定奶粉中铅

常采用原子吸收法1 2 但该法前处理操作繁琐 易引

起污染和损失 且测定时易发生爆溅等现象∀ 为此 本

文在有关文献1 2的基础上 研究了以三乙醇胺作稳定

剂 将样品的悬浮液注入石墨管 结合多步斜坡升温技

术∀平台石墨炉原子吸收光谱法直接测定奶粉中的铅

避免了样品的污染和损失 减少了样品基体干扰和背

景吸收 建立了制备悬浮液稳定性!多步斜坡升温的灰

化!原子化等实验条件∀本法与国标法1 2测定结果作比

较 结果十分吻合∀实验证明 本法不需样品前处理 操

作简便!快速 准确度高 精密度好 能对奶粉中痕量铅

进行快速分析∀

1  材料与方法

1  仪器与材料  °∞ 原子吸收分光光度计

型石墨炉 ≥ 石墨炉自动进样器 χ

∂ ∂ 平台片和热解石墨管 以上产品均为美国 °∞ 公

司 铅空心阴极灯 北京有色金属研究总院 ∀ 铅标准

贮备液 1 国家钢铁材料测试中心冶金部钢

铁研究总院制 ≥ 铅标准应用液由

1 硝酸逐级稀释而成 三乙醇胺溶液 ∂

∂ 硝酸镁溶液∀ 本试验均采用二次蒸馏水∀

1  仪器工作条件  测定波长 1 灯电流

光谱通带 1 氩气作保护气 进样体积 Λ

最大功率升温 峰面积分测定 石墨炉工作条件见表

∀

表 1  ΗΓ Α 600 型石墨炉工作参数

步骤
温度

ε

斜坡升温时间

≥

保持时间

≥

气体流速

1  试验方法 称取奶粉约 1 于 比色管中

加少许水湿润 加 1 三乙醇胺 ! 1

硝酸镁 加水定容至刻度 摇匀后于沸水浴中加热

取出冷却 摇匀 由 ≥ 自动进样器送入石

墨管内的平台上 按测定条件测定 根据峰面积在计算

机上计算定量∀

2  结果与讨论

1  悬浮稳定剂的用量与悬浮液稳定性关系  

年 1 2首次采用悬浮样品进样技术 在样品中加

入悬浮稳定剂 常用的有三乙醇胺!甘油!琼脂!乙醇

等∀本文采用的是三乙醇胺作样品的悬浮稳定剂 在样

品中加入不同量的三乙醇胺 随着加入量的增

大 悬浮溶液的稳定性也增加∀ 由于加入量太大 造成

悬浮样品粘度太大 影响进样 因而本试验加入量最大

为 实际加入三乙醇胺 也为 ∀

1  加热时间对悬浮液稳定性的影响  在样品中加

入 1 三乙醇胺 沸水溶加热 进行加热时间

试验 加热 以上 稳定时间基本上呈现一平台 悬

浮液可稳定 ∀ 由此确定加热时间为 ∀

1  基体改进剂效应和灰化温度的确定  由于奶粉

中含有大量的有机物和其它基体成份 严重干扰了铅

的正常测定∀ 为此 本文采用常用的基体改进剂硝酸

镁1 2 经试验证明 样杯中当选用浓度大于 1 硝酸

镁时 吸收值为一定值 并可使铅的灰化温度高达

ε 而不损失 样品中有机物等基体大部分可除去

这样降低了背景吸收 提高了铅测定的灵敏度 因此

本文采用 1 硝酸镁作基体改进剂 并将灰化温度

选为 ε ∀

1  干燥!灰化多步斜坡升温程序 本试验方法奶粉

悬浮液在升温程序中易发生爆沸现象 为了抑制这种

现象 有利于基体成份的挥发和消除 经试验证明 慢

速斜坡升温可以消除这些现象 干燥阶段分为 ε 和

ε 两步 灰化阶段也分为 ε 和 ε 两步 这样

测得的结果同时有较高的精密度∀

1  最佳原子化温度  用 ≥ 石墨炉自动进样

器吸取 Λ 样品悬浮液 按上述测定条件 ε 就

可到达原子化温度∀本文选择 ε 作为测定奶粉中

铅的最佳原子化温度∀

1  干扰试验 测定铅 Λ 含硝酸镁 1 按

上述测定条件 以下元素不干扰测定 以 计

! !≤ !ƒ ! !≤ ∏ 1 ∀

1  准确度和精密度试验  取几种奶粉样品按本法
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进行准确度和精密度试验 结果加标浓度在 1 ∗

1 时 回收率在 1 ∗ 样品浓度在

1 ∗ 1 变异系数为 1 ∗ 1 ∀

1  方法对照试验  按本法与国标法1 2测定上述几

种奶粉 每一样品各测定 次 分别求平均值 再对测

定结果进行比较 经统计学处理 值为 1 °

1 两种方法测定结果无显著性差异∀

参 考 文 献

1  中华人民共和国国家标准 食品卫生检验方法 理化部

分 第 版 北京 中国标准出版社

1  穆家鹏 编译 原子吸收分析方法手册 第 版 北京 原
子能出版社

1  ⁄ ∂ ⁄

≥ ∏

≤

1  孙晓娟 多步斜坡升温 恒温平台石墨炉法直接测定葡
萄酒中微量铅 理化检验 化学分册

1  ≥ √ • ∏ ¬

≥ × ∏ ° ƒ∏

≤

2 2 收稿 2 2 修回 任旭红编辑

鹤庆县一起病毒性心肌炎暴发调查报告

云南省大理州卫生防疫站 大理  陈白云 黄黔云 杨 林 周 舟

云南省大理州医院 王昆兰 刘 燕

  年 月 日至 日∀云南省大理州鹤庆县

中江乡大箐村阿拉禾自然村 发生猝死 人 自觉不适

数十人 经流行病学调查!临床检诊 肠道病毒检测!病

理检查证实 该村疫情为柯萨奇 病毒感染引起的急

性心肌炎暴发∀ 现报告如下∀

一般资料 基本情况 阿拉禾自然村位于金沙

江西岩 大黑山半腰 山坡地貌 海拔 ∀ 无公路

交通不便 距乡政府约 距村公所约 该村共

户! 人 分为上下两社 相距约 ∀ 有耕地约

亩 以包谷!豆类为主粮 每年约缺粮 ∗ 个月∀

以出售少量牲畜!核桃油为主要经济来源 年人均收入

元∀是县扶贫攻坚重点贫困村之一∀ 环境!饮食

调查 村民居住条件简陋 村内无厕所 环境卫生状况

较差∀全村饮用由塑胶管作供水管道的/土0自来水 水

源为山箐水 距村约 未发现水源污染∀ 病死者

及现患者无外出史 家庭内饮食无特殊变化 村内无采

食蕈类史∀

疫情特征 发病情况 年 月 日至

日 下社有 户发病 死亡 人 一批人出现乏力!头

昏!心悸!胸闷!恶心等症状∀对村民进行临床及心电图

检查 参照急性病毒性心肌炎诊断标准 草案 1 2 初诊

病毒性心肌炎病人 人 罹患率 1 ∀ 男Β 女

Β 1 最小年龄 岁 最大 岁∀其中 ∗ 岁组

人 ∗ 岁组 人 ∗ 岁组 人 ∗ 岁组

人 ∗ 岁组 人 ∗ 岁组 从 ∗ 岁组

人 ∗ 岁组 人∀ 症状体征 临床主诉出现头

昏!乏力!恶心!心悸者占检查人数 1 心电图异

常 频发房性!室性早搏 ≥× × 波改变 β ∂ 占

1 ∀ 肠道病毒 检查 月 日采取 例

患者血清做肠道病毒 检查 其中 例柯萨奇

病毒呈阳性∀ 月 日又采血检查 名患者中有

名 名正常者中有 名柯萨奇 病毒呈阳性∀ 病

理检查 取一死亡病列的心脏作病理检查 光镜下显示

左右心室壁 乳头肌弥漫性炎细胞浸润 部分心肌凝固

性坏死∀ 既往病情 年 月至 年 月 该

村有 年次!累计发生类似病人 例 死亡 例 其

中发生 年次 发病死亡 人的有 户 发生 年次

发病 人 死亡 人的 户 发生 年次 发病死亡

人的有 户∀ 发病有家庭聚集性 这些家庭生活贫困

卫生条件较差∀

防治措施及病人转归 自 月 日起 医疗组对

村庄环境!室内及饮用水进行消毒 对临床自觉症状

重!心电图有 ≥× × 波改变!频发房性或室性早搏的

名患者收住乡医院治疗∀其余患者留村观察∀每日

次静脉注射 葡萄糖 !维生素 !口服板兰

根!病毒灵 连用 天∀ 所有村民给予板兰根!维生素

≤ !亚硒酸钠 天常规量∀至 日 除 例 × 波改变!

例频发室性早搏未恢复外 其他患者临床症状及心电

图改变均转为正常 全村未再出现新发病人∀

参 考 文 献

1  杜平 等 现代临床病毒学 北京 人民军医出版社

2 2 收稿 2 2 修回 郭醒华编辑
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悬浮样品进样 −火焰原子吸收法直接

测定奶粉中的钾钠钙镁

浙江省杭州市卫生防疫  杨忠乔

浙江省化工研究院  孙卫萍

  悬浮样品进样技术是 等1 2首次于 年采用的

已广泛应用于石墨炉原子吸收法中 但在火焰原子吸收法中应

用甚少1 2 ∀本文利用悬浮样品进样技术 采用三乙醇胺作稳

定剂 将样品不经任何化学处理制成悬浮溶液 用空气 乙炔

火焰原子吸收法直接测定奶粉中的钾钠钙镁 避免样品前处理

的繁琐 !费时 !易污染的缺点 简化了操作步骤 ∀方法经与国标

法测试结果相比较 结果令人满意 是测定奶粉中 种常见元

素的一种快速 !简便的分析方法 ∀现介绍如下 ∀

1  试验部分

1  仪器与试剂  °∞ 原子吸收分光光度计 美国 °∞公

司产 钾钠钙镁单元素空心阴极灯 北京有色金属研究总院

钾钠钙镁 种元素标准贮备液 1 国家钢铁材料测试

中心 !冶金部钢铁研究总院制 氧化镧溶液 氯化铯

溶液 三乙醇胺溶液 ∂ ∂ ∀

1  仪器工作条件  经试验确定仪器的最佳工作条件 见表

∀

表 1  仪器工作参数

元素灯
波长 灯电流 光谱通带 空气 乙炔

钾 1 1 1 1

钠 1 1 1 1

钙 1 1 1 1

镁 1 1 1 1

1  试验方法

1 1  工作曲线制作  准确吸取 种元素标准贮备液稀释成

以下浓度范围的标准系列 ∗ Λ ∗ Λ

≤ ∗ 1 Λ ∗ 1 Λ ∀ ! 标准溶液中含氯

化铯溶液 ≤ ! 标准溶液中含氧化镧溶液 将仪

器按表 调至最佳状态 分别进行测定 由计算机上作出工作

曲线 ∀

1 1  样品测定  准确称取 1 左右样品于 烧杯中

加少许水湿润 加入 1 三乙醇胺 至样品完全成悬

浮溶液 转移至 容量瓶中 用少量水多次洗涤烧杯 洗液

一起于容量瓶中 以下操作同标准曲线操作 同时作试剂空白

测定 ≤ ! 可进一步稀释 按表 测定条件在仪器上进行测

定 由计算机上计算定量 ∀

2  结果与讨论

1  悬浮稳定剂用量与悬浮稳定性关系  称取 1 样品

份 各加入 1 ! 1 ! 1 ! 1 ! 1 ! 1 三乙醇胺

按样品测定 实验表明 加入大于 1 三乙醇胺 悬浮

液至少可稳定 小时 这足以供样品分析用的时间 实际加入

1 三乙醇胺 ∀

1  测定钾钠波长选择  由于奶粉中钾钠含量高 文献1 2采

用火焰原子发射光谱法测定 本文采用原子吸收光谱法测定

为了避免过度稀释 选用 1 ! 1 次灵敏

线作为测定波长 这样操作方便 !省时 测定时有较好的稳定

性 ∀

1  方法准确度试验  将 种奶粉进行加标回收 按上述测

定条件测定 结果 种元素的回收率分别为 ∗

∗ ≤ ∗ ∗ ∀

1  方法精密度试验  对 种奶粉 种元素分别作 次测

定 其变异系数分别为 1 ∗ 1 1 ∗ 1

≤ 1 ∗ 1 1 ∗ 1 ∀

1  干扰消除  为了消除空气 乙炔火焰中钾钠的电离干

扰1 2 经测定表明 加入氯化铯 即可抑制这种影响 ∀文

献1 2报道了铝 !磷 !硅对测定钙 !镁有干扰 当加入氧化镧

1 可消除这些干扰 本文选用氧化镧溶液 ∀其它常

见共存离子不影响上述元素的测定 ∀

1  方法对照试验  采用本法与文献1 2法 国标法 对同一份

样品 种元素进行 次测定 以测定结果分别进行 检验 经

统计学处理 两法无显著性差异 ∀

1  样品测定  按样品分析方法 测定奶粉样品 结果见表

∀

表 2  奶粉中 4 种元素测定值(µ γ#κγ − 1)

≤

儿童补钙奶粉

孕产妇奶粉

高钙全脂奶粉

婴儿补钙奶粉
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浮选富集 −火焰原子吸收法测定鱼油中

微量铜 !铁 3

上海市徐汇区卫生防疫站  杨龙彪

上海市卫生防疫站  吕维君

  鱼油营养价值高 是人们喜爱食用的保健品 ∀但是在加工

生产 !储存 !运输 !销售等过程中 如果铜 !铁进入鱼油 就会加

速油脂酸败 引起脂肪酸氧化而变质 ∀测定鱼油中微量铜 !铁

作为判断鱼油酸败的卫生指标 具有十分重要的意义 ∀

本文采用浮选富集对鱼油中微量铜 !铁进行预富集1 2

其反应原理是 以石油醚溶解油样 用硝酸提取 提取液中的金

属离子与碘化钾 次甲基兰生成络合物体系 该络合物浮选于

水相和有机相之上 分离后 金属离子富集在浮选物之中 以二

甲基甲酰胺溶解浮选物 然后将其导入空气2乙炔火焰中进行

原于吸收法测定 ∀现报道如下 ∀

仪器及工作参数  美国 °∞ 型原子吸收分光光度计 铜

空心阴极灯 波长 1 ∀光谱通带宽度 灯电流

空气流量 乙炔流量 1 ∀铁空心阴极

灯 波长 1 光谱通带宽度 1 灯电流 空气流

量 1 乙炔流量 均用氘灯背景扣除 ∀

试剂  铜标准溶液 ≥ Λ 铁标准溶液 ≥

1 Λ 硝酸 1 溶液 1 次甲基兰溶液

为 1 的缓冲液 1 盐酸 1 与 1 ≤

溶液 1 相混和 石油醚 !甲苯 !二甲基甲酰胺 ⁄ ƒ 以

上均为分析纯 ∀实验用水为去离子水 ∀

绘制工作曲线  分别将铜 !铁标准溶液 ! ! ! ! !

于 分液漏斗中 加去离子水至 依次加入

溶液 缓冲液 1 次甲基兰溶液 混匀 加入

甲苯剧烈振荡 静置分层 弃去水相和有机相 ∀浮

选物用 ⁄ ƒ 溶解 然后将其喷入空气 乙炔火焰原子吸

收光谱仪上测其吸光度 仪器绘制 ≤ 关系曲线 ∀

3 国家自然科学基金资助课题

样品测定  称取 混匀油样于 分液漏斗中 加

石油醚溶解 用 硝酸反复提取 次 合并提取液 以

下步骤同前项 同时作空白 ∀

结果与讨论  样品预处理方法的选择 据文献报道采用

°⁄≤ 或双硫踪萃取体系其选择性较差 共存离子之

间的干扰也不能有效消除 回收率也不理想1 2 ∀选用浮选富

集 选择性大大提高 灵敏度也增加 回收率符合检验要求 ∀

工作曲线 试验表明 铜 !铁在 ∗ 范围内具有

良好的线性 铜 !铁的相关系数分别为 1 ∀

用量的试验 在铜 !铁浓度均为 1 的标准液中 分别加

入 ! ! ! ! 溶液进行试验 ∀结果表明 ∀ 溶液在 ∗

时吸光度值较恒定 因此选用 ∀ 次甲基兰用量的

试验 在铜 !铁浓度均为 1 的标准液中 分别加入 1 !

1 ! 1 ! 1 ! 1 ! 1 次甲基兰溶液进行试验 ∀结果显示

次甲基兰用量在 1 ∗ 1 时吸光度值较恒定 因此选用

1 ∀ 酸度的影响 试验表明 铜 !铁在 为 1 ∗ 1

的范围内浮选才能完全 因此选用 为 1 的缓冲液 ∀

精密度试验 平行取 份油样 测得铜含量分别为 1 !

1 ! ! 1 ! 1 ! 1 Λ 1≥1⁄为 1 ∀测得铁

含量分别为 1 ! 1 ! 1 ! 1 ! 1 ! 1 Λ 1≥1⁄为

1 ∀ 回收率试验 以测得本底值铜为 1 Λ 铁为

1 Λ 的样品 分成 组 每组 份 分别加入 Λ ! Λ

铜 !铁标准 测得铜 !铁平均回收率分别为 1 ! 1 相

对标准偏差分别为 1 ! 1 ∀ 干扰试验 取 1 Λ

的铜 !铁标准溶液分别加入 Λ 铅 !锌 !锰 Λ 镉 ∀结果表

明 对铜和铁的测定未产生干扰 ∀

结论  采用浮选富集 火焰原于吸收法测定鱼油中微量铜 !

铁 虽然分析过程较复杂 特别是反萃取过程 但是提高了空气

2乙炔火焰原子吸收法对铜 !铁的测定灵敏度 ∀同时 由于本法

选择性好 富集浓度高 在目前是测定鱼油中微量铜 !铁较理想

的方法 ∀
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调整和塑造青少年不断向成人自我状态发展 对其学习成绩的

提高有重要作用 ∀

总之 学习动机 !智力 !个性及心理健康状况等因素对学习

成绩的影响已明确 但各因素在其中的权重有待深人研究 ∀
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涉水产品中铬的石墨炉原子吸收法测定条件的探讨
姜颖虹 ,王国玲 ,张 　霞

(山东省疾病预防控制中心 ,济南 　250014)

[摘要 ] 　目的 :探讨石墨炉原子吸收光谱法测定涉水产品中铬的试验条件。方法 :涉水产品经过前处理后 ,用石墨炉原

子吸收光谱法测定其铬的含量并找出最佳试验条件。结果 :最佳灰化温度 1 300 ℃、原子化温度 2 300 ℃。方法的线性范

围 0～810μg/ L ,相关系数 r = 019996。RSD 为 1134 %～3119 % ,回收率为 9014 %～10819 %。结论 :在方法的最佳试验

条件下测定涉水产品中的铬可以得到满意的结果。

[关键词 ] 　涉水产品 ;石墨炉原子吸收光谱法 ;铬

[中图分类号 ] 　O657131 　　　　[文献标识码 ] 　A 　　　　[文章编号 ] 　1004 - 8685 (2005) 01 - 0033 - 02

Determination of chrome in products related to drinking water and drinking water by

GFAAS 　　　　　　　

Jiang Ying2hong , W ang Guo2ling , Zhang xia

(Shangdong Center for Disease Control and Prevention ,Jinan 250014 ,China)

[ Abstract] 　Objective :To develop the best experimental condition of chrome determination in products related to drinking wa2
ter and drinking water by GFAAS1Methods :Chrome in products related to drinking water was determined after being dalt with

and the best experimental condition was found1Results : The best cineration temperature and atomization temperature was

1 300 ℃and 2 300 ℃1 The linear range was 0～810μg/ l1The correlation coefficient was 0199961RSD % was 1134 %～3119 %

1The rate of recovery was 9014 %～10519 %1Conclusion :The method in the best experimental condition is accurate and can be

successfully used for detection of chrome in products related to drinking water and drinking water1
[ Key words] 　Products related to drinking water ; GFAAS ;Chrome

　　目前 ,生活饮用水国家标准中六价铬的测定方法只有二苯

碳酰 二 肼 分 光 光 度 法 ( DPC) , 此 法 的 最 低 检 出 限 为

01005 mg/ L ,而按卫生部在涉水产品卫生安全评价规范中的规

定 ,此灵敏度显然不能满足涉水产品的测定需要 ,且多数净水

剂、消毒剂由于带有颜色而无法用 DPC 法比色定量。近年来 ,

我省涉水产品的数量随经济的发展而快速增加 ,此类产品的测

定成为亟待解决的问题。为此本文提出用石墨炉原子吸收法测

定涉水产品及饮用水中痕量铬 ,并探讨了其最佳实验条件。

1 　实验部分
111 　仪器与试剂

Aanalyst - 600 型原子吸收光谱仪 (美国 Perkin - Elmer 公

司) ; KY - PE 型铬空心阴极灯 (北京曙光明电子光源仪器有

限公司) ;铬标准溶液 :1 mg/ mL (国家标物中心) ;铬标准使用

液 :临用时用 1 % 硝酸依次稀释至 10μg/ L ;1 %硝酸铵 :按常

规配制 ;硝酸 :优级纯。

112 　仪器工作条件
波长 35719 nm ,光谱通带 017 nm ,灯电流 7 mA ,纵向塞

曼背景校正 ,进样体积 20μl。石墨炉升温程序如表 1。

表 1 　石墨炉升温程序

步骤 温度 ( ℃) 时间 (s) 氩气流速 (ml/ min)

1 110 1 ,30 250

2 130 5 ,6 250

3 1 300 10 ,20 250

4 2 300 0 ,5 0

5 2 450 1 ,3 250

113 　实验方法
11311 　标准曲线的绘制 　配制 10μg/ L 的铬标准液 ,加入

1 % 硝酸铵 ,按所选仪器条件以 0 , 015 , 110 , 210 , 410 , 610 ,

810μg/ L 分别测其吸光度 ,测定结果见表 2。曲线方程为 : Y

= 01034 X + 2104 ×10 - 3 , r = 019996。

表 2 　铬标准溶液测定结果

浓度 (μg/ L) 0 015 110 210 410 610 810

吸光度 A 0 010171 010362 010712 011401 012078 012682

11312 　样品的处理及测定　由于原子吸收测定的为总铬 ,如

要测六价铬 ,可通过强酸性阳离子树脂 ,将少量以阳离子形式

存在的三价铬去除 ,流经柱的水样可直接用来上机测定六价

铬 ,方法与标准曲线的绘制相同。
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2 　结果与讨论

211 　干燥温度及时间的选择
干燥条件的选择直接影响分析结果的重现性。本文经试

验 ,选用斜坡升温方式分两步进行干燥 ,第一步温度为 110 ℃,

升温时间 1 s ,保持时间 30 s ;第二步温度为 130 ℃,升温时间

5 s。保持时间 6 s[ 1 ] ,取得了较好效果。

212 　灰化温度的选择
灰化温度及时间的选择是石墨炉原子吸收分析中最重要

的步骤。要在保证被测组分没有明显损失的前提下使干扰基

体尽可能排除 ,所以应尽量采用较高的温度和较长时间[ 2 ] 。

本文对不同灰化温度进行了试验比较 ,图 1 表明将灰化温度

定为 1 300 ℃是较适宜的。

图 1 　灰化曲线

213 　原子化温度的选择
过高的原子化温度反而会降低灵敏度 ,并缩短石墨管的

使用寿命。在保证获得最大原子吸收信号的条件下 ,尽量使

用较低温度。本文对不同原子化温度进行了比较 ,认为

2 300 ℃是比较理想的。见图 2。

图 2 　原子化曲线
214 　精密度实验

本文对自来水、各类净水剂处理液及消毒剂处理液进行

测定 ,其结果见表 3。

表 3 　精密度实验结果( n = 6)

样品 测定值 ( x ±s ,μg/ L) 相对标准偏差 ( %)

自来水 01188 ±5169 ×10 - 3 3103

净水剂 1 # 01285 ±5100 ×10 - 3 1175

净水剂 2 # 01271 ±5192 ×10 - 3 2119

净水剂 3 # 01334 ±5104 ×10 - 3 1151

消毒剂 1 # 01499 ±7153 ×10 - 3 1151

消毒剂 2 # 01448 ±5189 ×10 - 3 1131

　　注 :净水剂 1 # 为聚合氯化铝 ;净水剂 2 # 为硫酸铁 ;净水剂 3 # 为

氟化钠 ;消毒剂 1 # 为二氧化氯 ;消毒剂 2 # 为次氯酸钠。

215 　回收率实验
本文分别在自来水、净水剂处理液及消毒剂处理液中进

行了加标回收实验 ,其回收率在 9014 %～109 % 范围内。结

果见表 4。

表 4 　回收率实验结果( n = 6)

样品
本底均值

(μg/ L)

加标量

(μg/ L)

测定值

(μg/ L)

回收率

( %)

自来水 0188 015 01640 9014

210 21084 9418

610 61022 9712

净水剂 1 # 01285 015 01738 9016

210 21409 10612

610 61356 10112

净水剂 2 # 01271 015 01727 9112

210 21398 10614

610 61807 10819

消毒剂 1 # 01499 015 11005 10112

210 21447 9714

610 71020 10817

216 　共存离子干扰
按实验方法在样品中分别加入 10 mg Ca、Mg、Na、Cl ,

100μg K、Sr、Li , 50μg Zn、Cu、Mn、F , 30μg SO2 -
4 、NO -

3 、

PO2 -
4 , , 20μg Al、Ag、As、Ba、Pb、Hg、Cd ,10μg Ni、Sn 均不影

响结果。

217 　两种方法的对照
取消毒剂 1 # 、净水剂 1 # 、净水剂 2 # 各加入铬标准

610μg/ L ,与二苯碳酰二肼法 (DPC) [ 3 ]做了对照实验 ,其结果

见表 5 ,证明无显著性差异。

表 5 　两种方法对照

样品
本底值

(μg/ L)

加标量

(μg/ L)

本法测定值

(μg/ L)

DPC 法测定值

(μg/ L)

消毒剂 1 # 01499 610 71020 61899

净水剂 1 # 01285 610 61356 61228

净水剂 2 # 01271 610 61807 61649

[参考文献 ]

[ 1 ] 邓勃 ,迟锡增 ,刘明钟 ,等 1 应用原子吸收与荧光光谱分析[ M ]1 北

京 :化学工业出版社 1
[2 ] 吴华 ,李绍南 1 石墨炉升温程序的灰化技术 [J ]1 中国环境监测 ,

1998 ,14 (3) :32 - 341
[ 3 ] 生活饮用水检验规范[ S]120011

(收稿日期 :2004 - 08 - 02)

43 中国卫生检验杂志 2005 年 1 月 第 15 卷 第 1 期 　Chinese Journal of Health Laboratory Technology ,Jan 2005 ;Vol 15 　No 1

© 1995-2005 Tsinghua Tongfang Optical Disc Co., Ltd.   All rights reserved.



第 卷 第 期        光 谱 学 与 光 谱 分 析 ∂ 1 1 2
年 月        ≥ ≥  

火焰原子吸收光谱法测定皮蛋中微量铅

陈新焕 袁智能

湖南出入境检验检疫局 湖南 长沙  

摘  要  研究了火焰原子吸收光谱法测定皮蛋中微量铅的方法 ∀样品采用过硫酸铵灰化法消解 无需萃取 !

富集 方法灵敏 操作简便 具有良好的精密度和准确度 检出限达 1 Λ # 相对标准偏差 1 回

收率 1 ∗ 1 ∀

主题词  火焰原子吸收光谱法 皮蛋 铅

中图分类号 1   文献标识码   文章编号 2 2 2

 收稿日期 2 2 修订日期 2 2

 作者简介 陈新焕 年生 湖南出入境检验检疫局工程师

  铅是一种有蓄积性的有害元素 在皮蛋的卫生指标中被

列为重要监测项目≈ ∀食品中铅的测定一般采用二硫腙比色

法 !石墨炉原子吸收光谱法或萃取2火焰原子吸收光谱法≈

二硫腙法及萃取2火焰原子吸收光谱法试剂消耗多 操作烦

琐 石墨炉原子吸收光谱法则仪器设备昂贵 精密度较差 均

不太适合批量皮蛋中微量铅的测定 ∀本文研究发现 采用过

硫酸铵灰化法消解样品 很好地克服了皮蛋以普通干灰化法

难以消解的问题 消解液不经萃取 直接导入原子吸收分光光

度计中进行测定 获得满意结果 ∀

 实验部分

111  主要仪器和试剂

°∞2 原子吸收分光光度计 美国 °∞ 2∞ ∞

公司 铅空心阴极灯 ∀

硝酸 优级纯 过硫酸铵 分析纯 ∀

铅标准溶液 1 # 称取 1 金属铅

1 分次加入少量 硝酸 总量不超过

加热溶解 冷却后用去离子水准确定容至 ∀使用时

用 1 # 硝酸逐级稀释至所需浓度 ∀

所用玻璃仪器均以 硝酸浸泡过夜 用自来水反复

冲洗后用去离子水洗干净 ∀

112  仪器工作条件

波长 1 狭缝 1 灯电流 乙炔流量

1 # 空气流量 1 # 燃烧器高度 氘

灯背景校正 ∀

113  样品分析

洗去皮蛋外壳的料泥 再破除外壳 于组织捣碎机中打成

蛋泥 制成分析试样 ∀称取分析试样 1 于 瓷坩

埚中 加 硝酸浸泡 以上 先小火炭化 冷却后加入

1 过硫酸铵覆盖 继续炭化至不冒烟 转入马弗炉 ε

恒温 再升至 ε 保持 冷却后取出 用 1

# 硝酸少量多次转入 容量瓶中并定容至刻度 导入

乙炔2空气火焰测定铅含量 ∀同时做试剂空白试验 ∀

 结果与讨论

211  工作曲线

将标准溶液 1 1 1 1 1 1 Λ #

依次导入火焰进行吸光度测定并绘制工作曲线 结果

表明 工作曲线线性良好 相关系数 ρ 1 ∀

212  方法检出限

在测定条件下 当信噪比为 时 铅的检出限为 1 Λ

# ∀

213  精密度和准确度试验

对同一皮蛋样品重复测定 次 其相对标准偏差为

1 ∀

向不同的皮蛋样品添加适量的铅标准溶液 做回收试验

结果见表 ∀

Ταβ11  Ρεχοϖερψτεστ

样品编号 测得量 Λ # 加入量 Λ 回收量 Λ # 回收率

1 1 1 1
1 1 1 1
1 1 1 1
1 1 1 1
1 1 1 1
1 1 1 1
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分析测试新方法 ∗

火焰原子吸收光谱法连续测定烟叶中的铜锰

高  芸
合肥经济技术学院 合肥

摘  要 采用火焰原子吸收光谱法≈ 在同一体系中测定烟叶中的铜锰 ∀方法简单 精密度和灵敏度高 ∀相对标准偏

差为 ∗ 回收率为 ∗ ∀

关键词 火焰原子吸收光谱法 烟叶 铜 锰

中图分类号 1     文献标识码     文章编号 2 2 2

  铜 !锰对于植物生长发育有重要作用 烟株中其

含量虽然很低 但却必不可少 ∀其含量的不足或过

高都对烟株的正常生长发育不利 ∀锰含量过高会出

现灰色叶 缺锰时作物叶脉间呈现黄色 对叶绿素的

形成起阻碍作用 光合作用减退≈ ∀铜在烟株氧化

还原中起催化作用 ∀烟叶的化学组成也会由于这些

微量元素的积累而发生变化 因此准确测定烟叶中

的铜锰含量 对于改善烟叶品质有重要意义 ∀本文

采用火焰原子吸收光谱法在同一体系中研究了烟叶

中铜锰的测定 结果令人满意 ∀

 实验部分

 仪器与试剂

°∞2 型原子吸收光谱仪 美国 ∀

硝酸 高氯酸 盐酸 分析纯 ∀

铜标准储备液 准确移取 铜

标准液 北京矿冶研究总院 于

容量瓶中 用 的硝酸定容至刻度 摇匀待用 ∀

锰标准储备液 准确移取 锰

标液 北京矿冶研究总院 于 容

量瓶中 用 的硝酸定容至刻度 摇匀待用 ∀

 仪器工作参数

仪器使用的工作参数见表 ∀

 样品制备

 样品处理   将待测烟叶于恒温干燥箱中

ε 烘干 ∗ 取出后用粉碎机粉碎 过筛 置于

干燥器中备用 ∀

 样品消化   准确称取 样品于

石英三角瓶中 加入 浓硝酸 上置小

漏斗 于电热板上低温加热 蒸发至近干后 冷却 加

入 的高氯酸 继续小火加热消化至生成

大量白烟 溶液呈无色或淡黄色后取下 冷却≈ ∀用

的 ≤ 洗涤 过滤于 容量瓶中 定容待

测 ∀

 分析测试

取 铜标准储备液 用 的硝酸配成

浓度分别为

的铜系列标准液 取 的锰

标准储备液 用 的硝酸配成浓度分别为

的锰系列标准液 ∀

表  仪器工作参数

Ταβλε  Ωορκινγ παραµετερσ

元  素 波长 灯电流 狭缝 乙炔流量 空气流量

≤∏

收稿日期  2 2  收到修改稿日期  2 2 ∀



  按表 中的仪器参数 测定标准溶液的吸光度

绘制标准工作曲线 其回归率方程和回归率分别为

     ≠ ÷

     ≠ ÷

图略 ∀并在同一条件下测定样品中的铜锰吸光

度 由标准曲线得出浓度含量 ∀

 结果与讨论

 酸度试验

分别采用 ∗ 的硝酸配制溶液 测试结

果表明 铜锰的吸光度恒定 可见酸度对这两种微量

元素的影响不大 但考虑到硝酸原子化对人体有害

因此选用 的硝酸稀释溶液 ∀

 方法的精密度

对同一样品进行了 次平行测定 ≥⁄的值

在 ∗ 之间 符合要求 ∀结果见表 ∀

 回收率试验

在试样中分别加入已知量的铜锰标液 进行回

收率的试验 结果见表 ∀

表  方法的精密度

Ταβλε  Πρεχισιον οφ µετηοδ

 

样品号 元  素 测定平均值 Λ 标准偏差 ≥⁄

≤∏

≤∏

≤∏

 

表  方法的回收率

Ταβλε  Ρεχοϖερψ οφ µετηοδ

 

元  素 样品含量 Λ 加入量 Λ 测得总量 Λ 回收率

≤∏

≤∏

 

  结果表明 回收率在 ∗ 之间 方

法是可靠的 ∀

本法的特征浓度分别是 铜

锰 ∀
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文章编号 ÷

火焰原子吸收法连续测定

茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉含量

刘凤萍  陈新焕  胡宇东
1湘潭师范学院化学系 湖南  湘潭  1 湖南出入境检验检疫局 湖南  长沙  

摘  要 采用火焰原子吸收方法连续测定了茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉的含量 方法灵敏 ! 准确 ∀测

定时无需富集 ! 萃取 操作简便 回收率 1 ∗ 1 相对标准偏差不超过 1 ∀

关键词 铅 铜 锌 镉 火焰原子吸收法 茶叶

中图分类号 1    文献标识码

茶叶作为我国的传统饮料和世界三大饮料之一 其中的无机元素尤其是重金属的含量已越来

越引起人们的关注 ∀关于食品中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉等元素含量的测定已有标准方法≈ 但均为单独

进行 在测定铅 ! 镉含量时还需用有机试剂进行富集 ! 萃取 不仅分析成本高 而且操作繁琐 !

费时 也难以满足批量样品测定的需要 ∀文献≈ 曾报道了 ÷ 射线荧光光谱法 ! 离子色谱法在测

定茶叶中多种元素中的应用 本文提出采用火焰原子吸收光谱法直接测定茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉

的含量 方法灵敏 ! 准确 操作方便 前处理简单 可一次性完成四个项目的测定 ∀同时降低了

分析成本 减少了有机试剂的污染 ∀

 实验部分

1  仪器和试剂

°∞ 型原子吸收分光光度计 美国 °∞公司 配有 ƒ ≥计算机处理系统及铅 ! 铜 ! 锌 !

镉空心阴极灯 ∀

铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉标准储备液 国家标准物质研究中心提供 ∀

铅 ! 铜标准使用液 用盐酸 将铅 ! 铜标准储备液稀释至 锌 ! 镉标准使

用液 用盐酸 将锌 ! 镉标准储备液稀释至 ∀

混合酸 硝酸 高氯酸 ∀

盐酸 ! 硝酸为优级纯 其余试剂为分析纯 实验用水为去离子水 ∀

所用玻璃仪器均以 硝酸浸泡过夜 用自来水反复冲洗后用去离子水洗干净 ∀

1  仪器工作条件

原子化器高度 狭缝 1 空气流速 乙炔流速 1 氘灯校正背

景 ∀各元素空心阴极灯的工作参数见表 ∀
表  空心阴极灯工作参数

° ≤∏ ≤

波长 1 1 1 1
灯电流

收稿日期
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1  样品溶液的制备

称取 1 粉碎的茶叶样品于 瓷坩埚中 小火炭化至无烟 移入马弗炉中 ε 灰化

∗ 冷却 ∀加入 混合酸 低温加热 不使干涸 如此反复几次 直到残渣中无炭粒

放冷 ∀用 盐酸 溶解残渣 将溶液过滤入 容量瓶中 用少量水多次洗涤坩

埚 洗液并入容量瓶中并定容至刻度 混匀备用 ∀同时做试剂空白试验 ∀

1  测  定

1 1  标准溶液的配制  分别吸取适量的铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉标准使用液 用盐酸 配制成

如表 所示的标准工作溶液 ∀
表  标准工作溶液的配制 单位

  标  准 ° ≤∏ ≤

   ≥×⁄ 1 1 1 1

   ≥×⁄ 1 1 1 1

   ≥×⁄ 1 1 1 1

   ≥×⁄ 1 1 1 1

   ≥×⁄ 1 1 1 1

1 1  样品测定  将铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉工作溶液分别导入火焰原子化器进行测定 绘制标准曲线

以试剂空白液调零后测定样品溶液 进而计算出样品中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉的含量 测锌时需将样品

溶液适当稀释 ∀

 结果与讨论

1  工作曲线

将上述标准系列溶液依次导入火焰原子化器并进行吸光度值的测定 分别绘制铅 ! 铜 ! 锌 !

镉的工作曲线 其相关系数依次为 1 ! 1 ! 1 ! 1 ∀

1  方法检出限

以 倍的空白标准偏差计算 铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉溶液的检出限依次为 1 ! 1 ! 1 !

1 ∀

1  回收率与精密度试验

向测试样品中添加适量的铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉标准溶液 测定各元素的平均回收率 并计算相对

标准偏差 结果见表 ∀
表  回收率 ! 精密度试验 ν

 元  素 加入量 Λ 回收量 Λ 回收率 ≥⁄

  ° 1 1 1 1

  ≤∏ 1 1 1 1

  1 1 1 1

  ≤ 1 1 1 1

1  样品分析

将拟定的方法用于实际茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉含量的测定 结果满意 见表 ∀

##
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表  样品分析结果 单位 ≅ ν

 样  品 ° ≤∏ ≤

  1 1 1 1

  1 1 1 1

  1 1 1 1

  1 1 1 1

  1 1 1 1

  1 1 1 1

1  结  论

采用火焰原子吸收光谱法连续测定茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉的含量 经试验证明 方法简便

结果准确 相对现行使用的国家标准方法更具操作性 ! 实用性 ∀

参考文献

≈ 中华人民共和国国家标准 1 × 1 ∗ × 1 1

≈ 季桂娟 刘 1 冶金分析 1

≈ 吕海涛 牟世芬 1 理化检验化学分册 1

Χοντινυουσ ∆ετερµινατιον οφ Πβ , Χυ , Ζν , Χδ ιν Τεα βψ ΦΑΑΣ

ƒ ≤ ∞ ÷ ∏ ≠∏

      1 ÷ √ ∏ ÷ ≤

1 ∏ ∞ ¬ ±∏ ∏ ∏ ≤ ≤

Αβστραχτ : ∏∏ ° ≤∏ ≤ 2

ƒ ≥ √ √ ∏ ° 2

¬ 2

× √ 1 ∗ 1 ≥⁄ 1 1

Κεψ ωορδσ : ° ≤∏ ≤ ƒ ≥
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文章编号

用硝酸铵作基体改进剂采用石墨炉原子

吸收光谱法直接测定食盐中的铅

张笑言 王丽霞 王悦

1哈尔滨市产品质量监督检验所 黑龙江 哈尔滨  

1哈尔滨中泰医药有限公司 黑龙江 哈尔滨  

摘要 由于大量氯化钠的存在 采用石墨炉原子吸收光谱法直接测定食盐的铝 背景吸收严重 使原

子化时非原子吸收信号极强而难得到铅的吸收信号 ∀在本文中 介绍以硝酸铵作为基本改进剂 结

合平台技术 采用石墨炉原子吸收法直接测定食盐中的铅 ∀此方法简便快速 且回收效果好 ∀

关键词 食盐 硝酸铵 铅

中图分类号 ×≥ 1    文献标识码 ≤

  食盐的主要成分为氯化钠 采用石墨炉

原子吸收光谱法直接测定食盐中的铅 由于

大量的氯化钠存在 背景吸收严重 使得原

子化时非原子吸收信号极强而很难得到铅的

吸收信号 而影响测定结果 ∀国标中采用

的条件下 以吡咯烷二硫代氨基甲酸

铵 ) 甲基异丁基甲酮萃取 盐酸反萃取后用

原子吸收光谱仪测定 ∀此法 要求严格

试剂需要临用现配 且萃取反萃取操作繁

琐 ∀本文以硝酸铵作基体改进剂 结合平台

技术 采用石墨炉原子吸收法直接测定食盐

中的铅 ∀方法简便快速 且回收效果好 ∀

 仪器与试剂

°∞ 原子吸收分光光度计

配置 °∞  ) 型石墨炉  °∞

≥ ) 型自动进样器材

铅空心阴极灯 波长 1

铅标准工作液 Λ Π

硝酸铵

 仪器分析条件

1  仪器工作条件

铅空心阴极灯  波长 1 氩气作

保护气体 连续光源背景校正

1  平台石墨炉条件

平台温度 ε 斜坡升温 灰化温

度 ε 斜坡升温 原子化温度

ε 保持 烧净温度 ε 保持 ∀

 分析方法

称取样品 1 用 1 硝酸溶解 定

容于 容量瓶中 ∀另取铅标准工作液

! ! ! 于 容量瓶中 用 1 硝

酸定容 ∀此铅标准应用液浓度依次为 ! !

! Λ Π ∀

  自进样器设定取样液 Λ !标液 Λ
硝酸铵 Λ 测回收率时 下转第 页

  收稿日期 ) )

第 期

年 月
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子发芽 ψ长出菌丝 ψ菌丝分枝再分枝构成一

个网状的组织 菌丝体 ∀菌丝体在培养基

的表面上或培养基的内部 里面 向各个方

向蔓延生长 好像树根一样吸取营养 ψ经过

生长发育 到繁殖的时候由菌丝体向空气中

直立的长出 /子实体0 /子实体0 即是可以

产生孢子的构造体 ∀

图

米曲霉的分生孢子为黄绿色 ∀

从分生孢子发芽 ψ菌丝体形成 白色

ψ长出 /子实体0 黄绿色 这是一个完整

的生长周期 ∀

酱油的酿造 就是要创造适宜的条件

培养大量的米曲霉 然后再由米曲霉产生的

分泌的 蛋白酶 ! 淀粉酶 ! 脂肪酶等将原

料的蛋白质 ! 碳水化合物充分的分解 再经

过复杂的生化过程 产生出酱油产品特有的

色 ! 香 ! 味物质 ∀

优良品质的酱油酿造 还需要细菌 ! 酵

母菌的共同参与 才能使酱油的风味更加完

美 ∀

近年研究发现 黄曲霉中的某些菌丝会

产生黄曲霉毒素 特别是在发霉变质的花生

或花生饼粕上容易形成 ∀发霉的大豆粕及玉

米也易产生这类霉菌的污染 ∀黄曲霉毒素不

但会引起家畜 ! 家禽严重中毒 ! 死亡 而且

还容易使人诱发肝癌 对此 黄曲霉毒素的

污染问题 已引起国内外的广泛重视 ∀酱类

及酱油生产用米曲霉 不产生黄曲霉毒素

但是由于空气中存在着黄曲霉 而米曲霉与

之又不容易区分 ∀因此我们在生产上务必特

别注意 要尽量做到原料不霉变 同时严格

要求 不使用霉变的原料 ∀制曲时使用米曲

霉纯菌种 严格曲室及制曲设备的灭菌 以

杜绝生产中污染产生毒素的霉菌 ∀

上接第 页 自动取 Λ Π 标准应用液

Λ 总进样量 Λ ∀依次进行标准系列

样品和样品回收率的测定 ∀

 结果与讨论

  本法对四个不同食盐样品测定和回收试

验测定结果见表 ∀

表  不同食盐样品测定和回收试验测定

样    品

铅含量 ΛΠ 1 1 1 1

加入 ΛΠ 标液 1 1 1 1

Λ 回收率

  基体改进剂硝酸铵的加入使样品中的氯

化钠与硝酸铵反应形成硝酸钠和氯化铵 而

硝酸铵 !硝酸钠和氯化铵在石墨炉中挥发温

度都低于 ε 灰化阶段一开始从石墨管

进样孔喷出大量样品烟雾说明氯化铵和硝酸

钠被挥发 ∀因此 氯化钠在灰化阶段即能消

除 即硝酸铵能在仪器中使氯化钠转化为挥

发形式 ∀

  即使存在极小的残留基体 使氘灯背景

校正器可很容易地使信号全得到补偿 ∀因

此 在含有大量氯化钠的溶液中加入过量硝

酸铵溶液 使原子化时很高的非原子吸收信

号降低到容易控制的程度 回收率得到改善 ∀

参考文献

≈ 李梅 1原子吸收分析中基体改进技术≈ 1

≈ ) ≈≥ 1
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文章编号

石墨炉原子吸收法测定 ≥菠菜中 °

丘红梅 陈湘莹 黎雪慧

  摘要  目的  建立一个准确简便的测定 ≥菠菜中铅的方法 ∀  方法  采用横向加热平台塞曼效应扣背景石墨炉

原子吸收法 以氯化钯 ) 硝酸镁作基体改进剂 将灰化温度提高到 β≤ 测定 ≥菠菜中铅 ∀  结果  该法降低了背景

吸收干扰和灰化损失 提高了灵敏度 !改善了精密度 ∀方法检出限为 回收率为 ∗ ∀  结论  该法准确可

靠 具有一定实用价值 ∀

  关键词  石墨炉原子吸收 ≥菠菜干粉 基体改进剂 铅

中图分类号 1 1      文献标识码

  美国国家标准局 ≥ 制备的菠菜标准参考物 编号

除含丰富的硅质外 还含有大量的 !≤ !° ! ! !ƒ ! !≥ ! !

≤∏! ! !≤ !× !等近三十种元素所组成的盐类 其中 !≤ !° !

!ƒ 等每千克含量更是高达几百毫克以上≈ ∀由于基体复

杂 铅的分析测试存在较大的难度 ∀我们根据 ≥菠菜中各种

盐含量较高和铅易挥发逸失的特点 研究了加入氯化钯 ) 硝酸

镁作基体改进剂 将灰化温度提高到 β≤ 采用横向加热平

台塞曼效应扣背景石墨炉原子吸收法测定 ≥菠菜中 ° 的方

法 ∀该法降低了背景吸收干扰和灰化损失 提高了灵敏度和改

善了精密度 现将结果报告如下 ∀

 实验部分

1  主要仪器与试剂  帕金 ) 艾尔默公司 °∞ 型原子吸

收分光光度仪 铅空心阴极灯 塞曼效应石墨炉 ∀铅标准使用

溶液 将国家标准物中心生产的铅标准储备液 Λ 标

准号 • 逐渐稀释至所需浓度 Λ ∀钯 ) 镁混合基

体改进剂 称取 1 氯化钯 英国进口 用 王水溶解

再用 定容至 此为改进剂 ∀另取 1 硝酸镁

用水溶解至 此为改进剂 ∀改进剂 与改进剂

按 Β 的比例混合即成 ∀

1  仪器工作条件  灯电流 波长 1 狭缝 1

°∞公司产 × 型石墨管 载气流量 原子化阶段停

气 进样体积 Λ ∀石墨炉升温程序为 干燥温度 β≤ 斜坡升

温 ≥ 保持 ≥ 灰化温度 β≤ 斜坡升温 ≥ 保持 ≥ 原子

化温度 β≤ 保持 ≥ 净化温度 β≤ 斜坡升温 ≥ 保持

≥ ∀

1  样品预处理  充分摇匀样品瓶后 于称量瓶中称取 1

左右的样品 置 β≤ 恒温烘箱内烘 小时后 取出置干燥器中

室温下放置半小时后称样 ∀

作者单位 深圳市卫生防疫站 中国广东  深圳  

作者简介 丘红梅 女 广东省梅州市人 主管技师 陈湘莹

女 陕西省西安市人 主管技师 黎雪慧 女 海南省

海口市人 技师 ∀均从事原子吸收及原子荧光等仪器分析方法在卫生理

化检验方面的研究和应用 ∀

  称取样品 1 ? 1 于 三角烧瓶中 加入高氯酸

硝酸混酸 Β 玻璃珠数粒 瓶口放置小漏斗 于电热板

上加热消化 至溶液澄清透明 ∀移入 容量瓶 定容待测 ∀

同时以同样的方法作双份试剂空白 ∀

1  标准工作曲线的测定  在前述仪器工作条件下 利用仪器

所具有的自动稀释功能进行标准工作曲线的测定和绘制 标准

系列浓度为 1 1 1 1 1 Λ 测定时加入 Λ 氯

化钯 硝酸镁作基体改进剂 所得标准工作曲线线性相关系数

1 ∀

1  样品的测定  仪器工作条件同标准系列 依次以 Λ 氯化

钯 硝酸镁基体改进剂 ! Λ 样品溶液的顺序进样 测定吸光

值 在铅标准工作曲线上得出铅的浓度 ∀

 结果与讨论

1  基体改进剂的选择  铅是易挥发的元素 在灰化过程中容

易损失 ∀加入基体改进剂可提高灰化温度 避免了铅的灰化损

失 使基体在灰化阶段能完成烧尽而降低了背景吸收干扰≈ ∀

本实验选择不加基体改进剂 !以硝酸铵 !磷酸二氨铵 硝

酸镁或氯化钯 硝酸镁作基本改进剂 ∀前三种条件下 样品溶

液的测定均无铅吸收峰且背景吸收干扰严重 未能达到消除背

景干扰的目的 ∀以钯 镁为基体改进剂的条件下 有铅吸收峰

但加标回收率低 且背景吸收峰很高 表明基体干扰仍未消除 ∀

对样品溶液进行稀释 倍后 并加入 Λ 钯 镁基体改进剂时

在前述仪器工作条件下 样品加标回收率可达到 以上 表

明在此条件下基体干扰得以消除 基体改进剂效果良好 ∀

1  检出限  根据 ° ≤ 给出的光谱学检出限的定义连续测

定 次空白值 时计算检出限为 校正曲线的线性相

关系数是 1 特征量为 ∀

1  精密度与回收率试验

1 1  精密度

1 1 1  相对相差试验  实验取三个平行样所得的 ° 含量分

别为 1 1 1 平均值为 1 ∀相对相差为

1 符合 × 相对相差 [ 的要求≈ ∀

实用预防医学  年 月  第 卷  第 期  ° ° √ √ ∏ ∂



文章编号 =综述>

缺铁性贫血的饮食治疗研究进展

周  红 钟  毅

  摘要  对从提纯血红蛋白 强化合物 !增加富含核黄素食品 !铁赘合剂强化食品防治 ⁄ 加以总结 并对母乳喂养

⁄ 的发生率进行评价 对富含铁营养餐及中医食疗防治 ⁄ 的现状进行描述 ∀强调对于 ⁄ 的预防应着重多食富含铁及

与铁吸收有关的微量元素的食品 ∀

关键词  缺铁性贫血 饮食治疗

  中图分类号      文献标识码

Προγρεσσιον ον ∆ιεταρψ Τηεραπψ οφΙρον ∆εφιχιενχψ Ανεµια  ΖΗΟΥ Ηονγ Ζηονγ Ψι Γυανγδονγ προϖινχιαλ Τραδιτιοναλ µεδιχαλ Ηοσ2

πιταλ Χηινα Γυανγζηου

Αβστραχτ  ⁄ ⁄ √ ∏

⁄ × ∏ √ ⁄ ∏

√ ƒ √ ⁄ ƒ ∏

√ ⁄ × √ ⁄ ƒ ƒ

∏

Κεψ ωορδ  ⁄ ⁄ ×

  缺铁性贫血 ⁄ 是由于体内缺少铁质而影响血红蛋白合

成所引起的一种常见贫血 普遍存在于世界各地 在生育年龄

妇女 特别是孕妇 和婴幼儿中这种贫血的发病率很高 ∀由于

每日连续经口补充各种铁制剂会导致胃肠铁吸收率迅速降低

作者单位 广东省中医院 中国广东  广州  

作者简介 周红 女 广东佛山市人 副主任医师 研究方向 中

西医结合防治血液和肿瘤病 ∀

以及铁制剂的胃肠道副作用 是迄今尚未能很好解决的两个难

题 为此近年来众多医学研究者对防治铁缺乏症的饮食治疗进

行了深入的研究 现综述如下 ∀

 提纯 强化合物防治 ⁄

智利大学营养与食品技术研究所将屠宰场废弃牛血的血

球部分通过离心与进一步脱水得到深红色粉末 每 粉末

1 1 1  ≥⁄试验  对三个平行样进行 次平行测定 由表

可以看出 平行试验相对标准偏差小于 说明本方法有较好

的重复性 达到分析要求 ∀

表  ≥⁄试验结果

样品编号 平均值 Λ ≥⁄

1 1
1 1
1 1

1 1  回收率  在与样品测定相同的条件下 取标准储备液加

入 使样品加标浓度分别为 1 1 1 Λ 进行回收测定

表 可见 从本法的精密度与回收率试验可以看出 平行试验

相对标准偏差小于 加标回收率在 ∗ 之间 可见

本实验方法具有可靠的精密度与回收率 ∀

表  回收实验结果

样品编号
样品液测定值

Λ

加标量

Λ

加标测定值

Λ

回收率

1 1 1 1
1 1 1 1
1 1 1 1

 小结

根据 ≥菠菜中各种盐含量较高的铅易挥发逸失的特点

研究了以氯化钯 硝酸镁作基体改进剂 将灰化温度提高 采

用横向加热平台塞曼效应扣背景石墨炉原子吸收法测定 ≥

菠菜中 ° 的方法 ∀该法准确可靠 简便实用 结果令人满意 ∀

≈参考文献

≈ ° ∏ ≤ ∏ ∏ ≥ ≥ ≈ ≤

≥ × ∞ ≥

≈ 李述信 原子吸收光谱分析中的干扰≈ 北京 北京大学出版社

≈ × 1 5食品中铅的测定方法6≈≥

收稿日期

实用预防医学  年 月  第 卷  第 期  ° ° √ √ ∏ ∂



文章编号

石墨炉原子吸收法测定粮食中总铬

潘海燕 丁清波 陆  梅
淮安市环境监测中心站 江苏  淮安  

摘  要 研究并建立了石墨炉原子吸收分光光度法测定粮食中总铬的方法 用于实际样品的测定 得到了令人满意的结果 ∀
关键词 石墨炉原子吸收分光光度法 总铬

中图分类号 ×≥     文献标识码

  准确测定粮食中金属的含量 对于研究动物营养学
防治与诊断人体代谢疾病以及环境污染监测等方面都有
重要意义 ∀铬是五毒成员之一 对于人体长期摄入并在
体内积蓄 易引起 /痛痛病0 !贫血 !泌尿系统疾病等 ∀对
于粮食中总铬的测定 传统的分光光度法灵敏度不够 若
用火焰原子吸收 含量低时不能准确进行测定 为此 用
石墨炉原子吸收分光光度法测定粮食中的总铬 结果令
人满意 ∀

 实验部分
 仪器与试剂
°∞ ) 原子吸收分光光度计
≥ ) 自动进样器

× 横向加势石墨管
铬空心阴极灯 °∞公司产品
亚沸蒸馏器 实验中所用水均经重蒸馏
硝酸 优级纯
铬标准储备液 用光谱纯试剂配制

硝酸镁和 磷酸二氢铵的混合基体改进
剂

 样品消解
将粮食样品用蒸馏水洗净后 在 ε 烘干 称取
左右试样于瓷坩埚中 在电炉上低温碳化至无烟 移入

马弗炉中于 ε 灰化完全 取出稍冷后加入 硝酸
溶液 置于电炉上微沸溶解 移入 容量瓶中 以
水定容 摇匀 同时制作空白样 ∀

 结果与讨论
 仪器操作条件的选择
实验研究了元素的操作参数 得出最佳工作条件 见

表 ∀
 标准曲线的制作
利用自动进样器 对标准工作溶液进行稀释进样 按

表 作条件操作 进样 Λ  硝酸镁和
磷酸二氢铵的混合基体改进剂 绘制 ≥曲线 实验所
得曲线的相关系数大于 ∀

表  实验最佳工作条件

元
素

升温
步骤

温度
ε

升温
时间

保持
时间

分析线 灯电流 狭缝 氩气流量

干燥

≤ 灰化

原子化

清洗

              注 原子化时停气
表  铬的精密度和准确度

金属
样品测定值

∏

加入量
∏

回收量
∏

回收率 ≥⁄

≤

收稿日期 修改日期
作者简介 潘海燕 女 汉族 淮安市环境监测中心站助理工程师
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 加强队伍建设
统计事业的巩固和发展 人才是根本 培养一支政治

强 !业务精 !作风硬 !结构合理的统计队伍 是一项跨世纪

的工程 也是顺利实现统计制度改革 !提高统计数据质量

的基础工作 所以应大力加强统计人员业务培训 提高他

们的业务素质 ∀广泛深入地开展统计职业道德教育 进

一步提高广大统计工作者的职业道德水平 增强坚持实

事求是和法制观念 增强反对弄虚作假的自觉性和坚定

性 ∀

∆ισχυσσιον ον Ιµ προϖινγ ∆ατα Θυαλιτψιν Στατιστιχσ

≤ • ∏
⁄ ∞ ∏ ∏ × ∏ ∏

Αβστραχτ :⁄ ∏ . ∏ √ √ ∏

∏ √ ∏ × √ √ ∏ ∏ ° ∏

≤ ∏ . ≥ ⁄ ≥ ⁄ ⁄ ±∏

上接第 页

表  作物样品测定结果

作物名称 总铬

大米

花生

玉米

小麦

 干扰及消除
测定中的干扰主要来自 样品中各种铬化物的相

同条件下 其原子化温度不同 大量有机物的存在 干

扰较大 易生成难熔高温氧化物 ∀
经过多次实验 反复比较 最终选定了浓度为

硝酸镁和 磷酸二氢铵作为混合基体改进剂

可有效地分离背景吸收和原子吸收信号 提高灰化温度

和原子化效率 消除基体干扰 ∀
 方法的精密度和准确度

为了考察分析结果的可靠性 对铬做了回实验 结果

见表 由表可见 铬的回收率是令人满意的 ∀
 样品测定
按照本方法分别对本地区生产的花生 !大米 !玉米 !

小麦等作物中的总铬含量进行测定 结果见表

参考文献
≈ 李玉珍 邓宏筠 原子吸收分析应用手册≈ 北京 北

京科学技术出版社

≈ 刘荣臻 火焰原子吸收光度法测定废水中总铬≈ 环境

监测管理与技术

Στυδψ οφ ∆ετερµινατιον οφ Χηροµιυµ ιν Γραιν βψ Γραπηιτε

Φυρναχε Ατοµιχ Αβσορπτιον Σπεχτοµετρψ
° ⁄ ∏

Αβστραχτ : ∏ ∏ ∏ 2
∏ ƒ∏ ≥ × ∏

ΚεψΩορδσ: ƒ∏ ≥ ≤ ∏
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石墨炉原子吸收法测定茶叶中铅镉硒

山西省太原市卫生防疫站  张艳钧  吕建民  张晓平  齐慧萍

中图分类号 1 文献标识码 ≤

  我们采用微波消解样品 石墨炉原子吸收法测定茶叶中

铅镉硒 ∀根据研究结果 提出一种快速 !灵敏 !准确测定茶叶

中铅镉硒的分析方法 ∀

仪器和试剂  型原子吸收分光光度计

型石墨炉 ≥ 型自动进样器 铅 !镉 !硒空心阴极灯 热解

平台石墨管 以上均为美国 °∞公司产品 压力自控

微波溶样系统 上海新科微波技术研究所 ∀铅标准溶液

Λ 镉标准溶液 Λ 硒标准溶液 Λ 均为

国家标准物质研究中心提供 ∀茶叶标准物质 •

硝酸 过氧化氢 硝酸镍 硝酸镁 磷酸铵 ∀

测定方法  仪器工作条件 表 ∀ 样品溶液的制

备 称取制备好的茶叶 风干粉碎过 目筛 1 于清洗好

的聚四氟乙烯溶样杯内 加入 1 硝酸 1 过氧化氢

盖上聚四氟乙烯内盖 将溶样杯晃动几次 以下严格按照

型压力自控微波溶样系统使用说明书操作 选择溶样压

力为 1 ∗ 1 ° 时间 ∗ 内消解完全 样品溶液无

色透明或略显黄色 取出放冷 移入 容量瓶中 用纯水洗

涤溶样杯数次 合并洗涤液用纯水定容至 备用 同时做

试剂空白 ∀ 测定 分别测定铅 !镉 !硒 将仪器调至最佳

表 1  仪器工作条件

工作条件 铅 镉 硒

波长 1 1 1

光谱通带 1 1 1

灯电流

氩气流量

背景校正 氘灯 氘灯 氘灯

干燥温度 ε

斜坡 保持时间

灰化温度 ≤

斜坡 保持时间

原子化温度 ≤

斜坡 保持时间

净化温度 ≤

斜坡 保持时间

状态 对铅 !镉 !硒标准系列进行编程 自动配制铅

Λ 标准系列 镉 Λ 标准系

列 硒 Λ 标准系列 同时对样品进行

编程 由自动进样器进样 Λ 标准溶液或样品溶液 测定铅 !

镉时进样 Λ 标准溶液或样品溶液 测定铅 !镉时进样 Λ 基

体改进剂 磷酸铵 测定硒时进样 Λ 基体改进剂

≈ 1 1 测 定 峰 面 积 应 用

• 软件由仪器自动给出标准曲线及测定结果 ∀

结果与讨论  消化方式的选择 一般 ∗ 可消

解一个样品1 2 其次 微波消解是在密闭的容器中进行 铅 !

镉 !硒的损失较少 由于微波消解中酸的消耗少 减少了酸带

入的污染 提高了测定结果的准确性 ∀ 基体改进剂的选

择 由于硒在高温下容易挥发 为了防止测定元素在灰化过程

中挥发损失 选择加入某种金属离子 使其在灰化过程中与硒

生成热稳定金属化物 将待测元素/固定0在石墨炉中 ∀选择

镍 硝酸镁作为硒的基体改进剂可使灰化温度提高至

ε 1 2 ∀而对于铅和镉则加入磷酸铵作为基体改进剂 消除

基体干扰 结合平台炉技术及最大功率升温可使铅镉的测定

取得满意结果 ∀ 标准曲线及检出限 铅 在 ∗ Λ 范

围内 回归方程 ≠ 1 ≅ ÷ 1 相关系数 ρ

1 ∀镉 在 ∗ Λ 范围内 回归方程 ≠ 1 ≅

÷ 1 相关系数 ρ 1 ∀硒 在 ∗ Λ 范

围内 回归方程 ≠ 1 ≅ ÷ 1 相关系数 ρ

1 ∀铅的特征量为 检出限为 镉的特征量为

1 检出限为 1 硒的特征量为 检出限为 ∀

方法的准确度及精密度实验 对茶叶样品进行测定并做加

标回收实验 连续测定茶叶样品 次 统计相对标准偏差为

铅 1 镉 1 硒 1 ∀方法精密度良好 ∀茶叶样品

加标回收率分别为铅 ∗ 1 镉 1 ∗ 1

硒 1 ∗ 1 茶叶标准物质测定结果及样品加标回收

实验证明本法有较好的准确度 ∀
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