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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o陆 梅o潘海燕
k淮阴市环境监测中心站o 江苏 淮阴 uuvsstl

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o用于实际样品的测

定o得到了令人满意的结果q

关键词} 石墨炉原子吸收分光光度法~ 铅~镉

中图分类号} ÷ {vsqu    文献标识码}� 文章编号}tss|2tuttkussslsv2stxt2su

  准确测定粮食中金属的含量o对于动物

营养学的研究o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q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q有关粮食中微量金属的测定

过去已有报道≈tou o其中多用火焰原子吸收

分光光度法o但待测金属含量低时难以准确

测定q为此o用石墨炉原子吸收分光光度法

测定了粮食中的铅和镉o结果令人满意q

1 实验部分

tqt 仪器与试剂

°∞2yss 原子吸收分光光度计~� ¶2{s

自动进样器~× � �� 横向加热石墨管~铅!

镉空心阴极灯~亚沸蒸馏器q

硝酸o优级纯~铅和镉标准贮备液用光

谱纯试剂配制q铅k质量浓度为 t sss °ª �

的标准贮备液l}临用时用体积分数为

s1uh 的 � �� v溶液配成 xs Λª �的工作溶

液~镉k质量浓度为 t sss °ª �的标准

收稿日期}t|||2s{2ty 通讯联系人蔡继红q

作者简介}蔡继红kt|yzp lo女ot|{|年毕业于吉林大学

化学系o理学学士o工程师o现任江苏省淮阴市环境监测

中心站室主任o主要从事原子吸收光谱和气相色谱分析

工作q

贮备液l}临用时用体积分数为 s1uh 的

� �� v溶液配成 ts Λª �的工作溶液~质量

分数为 sqsyh 的 � ªk�� vlu 和 t1ssh 的

�� w� u°� w的混合溶液基体改进剂q

tqu 样品消解

将粮食样品用蒸馏水洗净后o再将其在

tsx ε 下烘干q称取 sqx ª试样于瓷坩埚

中o在电炉上低温炭化至无烟o移入马福炉

中于 xxs ε 下灰化完全o取出稍冷后加入体

积分数为 xsh 的硝酸溶液 uqs °�o置于电

炉上微沸溶解后移入 xsqs °�容量瓶中o

以水定容o摇匀q同时制作空白试样q

2 结果与讨论

uqt 仪器操作条件的选择

选择出铅和镉的最佳测定条件见表 tq

uqu 标准曲线的制作

利用自动进样器o对标准工作溶液进行

稀释后进样o按表 t中的工作条件操作o进

样量为 us Λ�o同时吸取 x Λ�体积分数为

s1syh 的 � ªk�� vlu 和 tqssh �� w� u°� w

混合基体改进剂o绘制 Α2Σ 曲线o所得 u条

曲线的相关系数均大于 sq||| sq

uqv 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

°�# °¬±p t

铅 干燥 tts t us u{vqv ts sqz uxs

tvs x tx

灰化 |ss ts us

原子化 t {ss s x

清洗 u wxs t v

镉 干燥 tts t us uu{q{ w sqz uxs

tvs x tx

灰化 yss ts us

原子化 t wss s x

清洗 u wxs t v

  注}原子化操作时停气q

基体变得复杂o需要加入一定量的基体改进

剂o既能除去容易对测定产生干扰的物质o

又不致使被测金属损失q经过多次实验比

较o 最 终 选 定 质 量 分 数 为 sq syh 的

� ªk�� vlu和 tqssh 的 �� w� u°� w 溶液作

为混合基体改进剂o这样可以有效地分离背

景吸收和原子吸收信号o提高灰化温度和原

子化效率o消除测定干扰q

uqw 方法的精密度和准确度

为了考察分析结果的可靠性o分别对铅

和镉做了回收实验o结果见表 uq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 Λª#

�p t

加入量

Λª#

�p t

回收量

Λª#

�p t

回收率

h

Ρ Σ∆

h

铅 sqvss tqsss sq|x |xqs uqw

sqvxs tqsss tqst tstqs uqt

sq|vs tqsss sq|u |uqs tq|

镉 squus tqsss sq|t |tqs vqx

sqwvs tqsss sq|v |vqs wqt

sqyts tqsss sq|{ |{qs uqz

镉的回收率是令人满意的q

uqx 作物样品的测定

表 v 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  °ª ®ª 

作物名称 铅 镉

花生 sqsvs sqsus

大米 sqs{s sqsvx

大豆 sqsts sqssv

小麦 sqsvs sqssz

油菜籽 sqsus sqsty

玉米 sqsts sqsts

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q
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≈u  彭珊珊q大豆及豆制品中微量元素光谱测定≈� q光
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国结核病防治工作手册kt|||年 tu月l o将我县 usst ∗ ussv年痰

结核菌涂片检验结果分析报告如下 ∀

t  材料与方法

t1t  痰标本的采集  采用 w ¦° ≅ u ¦°涂蜡纸密封盒 o贴上标

签 o标明病人姓名与送检日期 o采用即时痰 !晨痰 !夜间痰 ∀

t1u  玻片选用  一律用磨砂边帆船牌载坡片 o规格 ux qw °° ≅

zy qu °° ∀

t1v  涂片  用竹签茬端挑取痰标本的脓样 !干酪样部分约

s qsx ∗ s qt °̄于玻片正面的右侧 urv处均匀涂抹成 u qs ¦° ≅ u qx

¦°卵圆形膜 o厚度以油镜视野下可见 u ∗ v 层为准 ∀微火焰

固定 ∀

t1w  染色  

t1w1t  染色液  统一由省疾病预防控制中心发放 ∀

t1w1u  染色步骤  火焰固定涂片 o滴加萋尼氏碱性复红液盖满

痰膜 o加热全出现蒸汽 o染 v ∗ x °¬±∀要注意保持痰膜被染色液

覆盖 o必要时可续加染色液 ∀流水自玻片背面上端轻洗 o然后滴

加脱色液kx h盐酸乙醇液l o脱 u ∗ v °¬±至痰膜无可视红色为

止 o水洗后滴加亚甲蓝复染液染 vs ¶o再用水洗放干 ∀痰膜染色

效果看上去为淡蓝色 ∀

t1x  镜检  油镜下连续观察 vss个不同视野 o痰片读完后用二

甲苯去油后登记保存 ∀

u  结果

u1t  痰涂片镜检阳性率  usst ∗ ussv年共涂片镜检 ||v份 o其

中 usst年 uxt份 oussu年 vts份 oussv年 wvu份 o共找到抗酸杆

菌 v{{份 o检出阳性率 v| qt h o见表 t ∀

表 t  usst ∗ ussv年痰液涂片镜检结果

年份 涂片份数 阳性份数 阳性率k h l

usst uxt zw u| qx

ussu vts tux ws qv

ussv wvu t{| wv q{

合计 ||v v{{ v| qt

各年度阳性率比较 ς
u � tv q{ oΠ� s1st o差异有非常显著性 ~

ς
u分割两两比较 ussu年与 ussv年 ς

u � s q{z oΠ � s1sx o差异无

显著性 ~usst年与 ussu年和 ussv年比较 oς
u � tv qs oΠ� s1st o差

异有非常显著性 ∀

u1u  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k即脓血性 !粘稠状痰液l和不合格标本 k即唾液

泡沫 !水样状标本l两类 o各年度痰液标本质量状况见表 u ∀

表 u  usst ∗ ussv年痰液标本质量状况

年份 标本数 合格标本数 合格率k h l

usst uxt tuy xs qu

ussu vts uw{ {s qs

ussv wvu v|t |s qx

合计 ||v zyx zz qs

各年度痰液标本合格率比较 ς
u � tw{ qt oΠ� s1ssx o差异有

非常显著性 ∀

u1v  不同性状痰液标本的镜检结果  见表 v ∀

表 v  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k h l

脓血性粘稠状 zyx vx{ wy qz

唾液泡沫水样状 uu{ vs tv qu

合计 ||v v{{ v| qt

脓血性 !粘稠状痰与唾液泡沫 !水样状痰涂片阳性率比较

ς
u � tuw qy oΠ� s1ssx o差异有非常显著性 ∀

v  讨论

我县从 usst年开始开展痰检工作 o由专业检验人员专门负

责肺结核门诊痰涂片找抗酸杆菌 ∀v年来 o共接收门诊初 !复诊

病人痰标本 ||v份 o总检出阳性率为 v| qt h ∀各年度痰检阳性

率逐年上升 o特别是 usst年度的阳性率ku| qx h l明显低于 ussu

年kws qv h l和 ussvkwv q{ h l ∀通过 usst ∗ ussv年痰液标本质量

状况分析 o我们可以看出 v年来痰液标本的合格率有非常明显

的提高 o从 usst年的 xs qu h提高到 ussv年的 |s qx h o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 o脓血性 !粘稠状的痰液标本的涂片阳性率kwy qz h l非常明显

地高于唾液泡沫 !水样状的涂片阳性率ktv qu h l ∀

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 o痰液标本的质量是影响痰检阳性率最主要的因素 ∀因此 o在

今后的工作中 o要进一步加强肺结核病人留取痰液标本的宣传

教育工作 o尽可能地要求病人留取合格的痰液标本 o从根本上提

高肺结核病人痰液标本的合格率 o从而提高痰结核菌阳性检

出率 ∀

k收稿 }ussw p sy p u|l
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螺旋藻中的铅 !镉微波消解 p石墨炉原子吸收测定法

武晓军

k江苏省南京市鼓楼区疾病预防控制中心 outsssvl

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 }� ttx      文献标识码 }�      文章编号 }tssw p tuxzkussxlst p ssvz p su

  螺旋藻属蓝藻类 o它被联合国粮食与农业组织kƒ��l誉为

/ ut世纪最理想和最完善的食品0 ∀螺旋藻蛋白质含量高达

ys h ∗ zs h o它还含有人体所需要的 t{ 种氨基酸和铁 !铜 !锌 !

锰 !硒等人体必须微量元素 o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 o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 xxs ε 干法灰化时就有逸失≈t  o而微波消解是

将样品置于特定的密闭容器中 o样品在高压下进行微波消解 o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

zv5职业与健康6  ussx年 t月第 ut卷第 t期  �≤≤�°�×�����⁄ �∞��×� ∂²̄ qut �²qt �¤±∏¤µ¼oussx



关资料≈u 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 o报告如下 ∀

t  材料与方法

t qt  仪器 �¤±¤̄¼¶·p zss型原子吸收分光光度计及铅 !镉空心阴

极灯k美国珀金埃尔默公司产l o÷× p ||ss� 型智能微波消解仪

及 ÷× p |{ss型多用预处理加热仪 k上海新拓微波溶样测试技

术有限公司l ∀

t qu  试剂

t qu qt  标准溶液  铅 !镉单元素溶液标准物质kt sss Λªr°̄ l o

购自国家标准物质研究中心 ∀

t qu qu  主要试剂  硝酸k优级纯l ovs h 过氧化氢k分析纯l o磷

酸铵k分析纯l o超纯水 ∀

t qu qv  磷酸铵溶液kus ªr�l  称取 u qs ª磷酸铵 o加超纯水溶解

稀释至 tss °̄ ∀

t qv  标准曲线绘制

t qv qt  铅标准使用液  将铅标准溶液用 t h硝酸k∂r∂l逐级稀

释成 xs Λªr�的铅标准使用液 ∀

t qv qu  镉标准使用液  将镉标准溶液用 t h硝酸k∂r∂l逐级稀

释成 { Λªr�的镉标准使用液 ∀

t qw  仪器条件  见表 t ∀

表 t  仪器测定条件

元素
波长

k±°l

狭缝

k±°l

灯电流

k°�l

氩气流量

k�r°¬±l

原子化

温度k ε l
基体改进剂

铅 u{v qv s qz ts s qux t {ss x Λ̄ 磷酸铵溶液

镉 uu{ q{ s qz us s qux t {ss x Λ̄ 磷酸铵溶液

t qx  样品消解  称取 t ª左右某螺旋藻样品于微波消解内罐

中 o加入 ts °̄ 硝酸 o放置 vs °¬±后 o将消解内罐置入预处理加

热仪上 o在 tus ε 消解 vs °¬±后取出 o等消解内罐冷却至室温后

加入 t °̄ vs h过氧化氢 o进行微波消解kx个大气压 tss ¶!ts个

大气压 ws ¶!tx个大气压 ws ¶!us个大气压 vy ¶l o消解结束后在

消解液中加入 x °̄ 超纯水 o于 tus ε 赶酸 t «o然后将样液定容

至 ux °̄ o待测 ∀同时作试剂空白 ∀

t qy  样品测定  取样液按仪器条件直接测定铅 !镉 ∀

u  结果

u qt  氧化剂的选择  消解食品样品常用的氧化剂有硝酸 !

硝酸 p硫酸 !硝酸 p过氧化氢 !硝酸 p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 o而硫酸对石墨炉原子

吸收法测定有严重的记忆效应 o高氯酸分解食品样品时反应激

烈 o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 vs h 过氧化氢作为微波消

解的氧化剂 o消解后样品消解完全 o空白值低 ∀

u qu  微波消解程序  由于螺旋藻样品中的蛋白质含量很高 o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 o再

进行 tus ε 预消解 o分解掉一部分蛋白质 o以免微波溶样时反应

激烈 o瞬间压力过高 o使罐内高压气体从安全孔释放 o造成被测

元素流失 o影响测定的准确性 ∀

u qv  铅 !镉标准使用液测定结果  xs Λªr�铅标准使用液在测

定时 o由石墨炉自动进样器自动稀释成 ux !xs ! zx Λªr�的铅标

准系列 o并同时加入 x Λ̄ 基体改进剂磷酸铵溶液 kus ªr�l ~

{ Λªr�镉标准使用液在测定时 o由石墨炉自动进样器自动稀释

成 w !{ !tu Λªr�的镉标准系列 o并同时加入 x Λ̄ 基体改进剂磷酸

铵溶液kus ªr�l ∀

按仪器条件测定各标准系列后 o各元素特征浓度为 }铅 }

v qss Λªr�!镉 s qus Λªr�∀

u qw  精密度实验  精确称取 t qsss ª某螺旋藻样品k铅含量为

s q{wy °ªr®ª!镉含量为 s qtsw °ªr®ªltt份 o按本方法微波消解 !

定容 o用石墨炉原子吸收法测定铅 !镉元素含量 o每份样测定 y

次 ∀铅的相对标准偏差范围为 t q{ h ∗ y qu h o平均为 v q| h o镉

的相对标准偏差范围为 t qy h ∗ x q| h o平均为 v qv h ∀

u qx  回收实验  精确称取做精密度实验的螺旋藻样品 t qsss

ªo进行加标回收实验 o每份样测 y次 o计算回收率结果见表 u ∀

表 u  回收率实验结果

元素
加入量

kΛªl

本底

kΛªl

测定结果kΛªr�l

t u v w x y

回收率

k h l

铅 s qxss s q{wy t qvs{ t qu|w t qvuz t qvvw t qvtt t qu|s {| qy ∗ |z qy

镉 s qtss s qtsw s qt|y s qt|v s quss s qust s qt|v s qt|{ {| ∗ |z

v  讨论

综上所述 o微波消解 p石墨炉原子吸收法测定螺旋藻中铅 !

镉元素的含量 o操作简便 o方法快捷 o精密度高kt qy h ∗ y qu h l o

回收率高k{| h ∗ |z qy h l o能满足对螺旋藻中铅 !镉元素的分析

工作 ∀

w  参考文献

≈t 孙汉文 o著 q原子吸收光谱分析技术 q北京 }中国科学技术出版社 o

t||u qvty q

≈u 中华人民共和国国家标准 q食品卫生检验方法理化部分k一l q北京 }

中国标准出版社 oussw q
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食品中蛋白质测定方法的改进
李芳
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  蛋白质是反映一些食品产品质量的一项重要指标 o在进行产

品监督检验时 o蛋白质含量是常规检验项目 ∀在采用 ��r× xss| q

x p ussv标准检验方法≈t 进行样品检测中 o发现样品预处理时间长 o

操作繁琐 ∀笔者对样品预处理进行了改进 o报告如下 ∀

t  试验部分

t qt  仪器与试剂  �≤�p ≤ 型定氮仪k上海嘉定纤检仪器厂l ~

硫酸 ~过氧化氢 }vs h ~硼酸 }usªr�~混合指示剂 }t份 s qt h 甲基

红乙醇溶液与 x份 s qt h溴甲酚绿乙醇溶液临用时混合 ~氢氧化

{v 5职业与健康6  ussx年 t月第 ut卷第 t期  �≤≤�°�×�����⁄ �∞��×� ∂²̄ qut �²qt �¤±∏¤µ¼ oussx



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
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　　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 -

·47·
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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

〔收稿日期　2003 - 10 - 12〕
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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
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直接测定食用植物油中砷

≠ 联系人o电话}kszxxlxxvx|zs~传真kszxxlxxvux|x~∞2°¤¬̄} «́° ssz� tyvq± ·̈

作者简介}丘红梅kt|y{) lo女o广东省梅州市人o主管技师o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∀

收稿日期}usst2sw2ux

丘 红 梅≠

k深圳市卫生防疫站 广东省深圳市 xt{susl

摘  要

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

改进剂存在的条件下o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o具有较好的

精密度和准确度∀

关 键 词 砷o食用植物油o石墨炉原子吸收法∀

中图分类号}� yxzqvt   文献标识码}�    文章编号}tssw2{tv{kusstlsw2sw{x2sv

t 前言

为了避免样品在消化过程中的污染及损失o本实验室以往采用四氢呋喃溶解稀释样品o

�ƒ� � ≥法直接测定食用植物油中砷∀但四氢呋喃是一级易燃品o沸点只有 yyε o易挥发o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o本文以

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

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

仅简便!快捷o避免了污染和损失o而且较好地保证了实验的重现性和安全性∀

u 实验部分

uqt 仪器与试剂

uqtqt 仪器

°∞2xtss原子吸收光谱仪~xtss塞曼扣背景石墨炉~石墨炉循环水冷却器~� ≥p zt石墨炉进

样器~��xtss彩色控制台~石墨管k°∞公司产 × � �� l∀

uqtqu 主要试剂

砷标准储备液}tsssΛª °�≈国家标准物质研究中心o��• k∞l s{ttz o逐级稀释至浓度为

tqs°ª �的砷标准使用液∀

冰乙酸k� � ¦l!甲基异丁基甲酮k� ���l均为分析纯∀



钯2镁k°§2� ªl混合基体改进剂}取 tª氯化钯k英国进口o� � lo用 x°�王水溶解o再用 xh

� �� v定容至 tss°�o此为改进剂 ~另取 sqwª硝酸镁k� � lo用水溶解至 tss°�o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 tqssª油样于 x只 ts°�容量瓶中o加 °§2� ª改进剂

sqvs°�及砷标准使用液 sosqtsosqusosqwsosq{s°�o以 � � ¦2� ���溶解o定容至刻度o摇匀∀ 配

制成浓度为有 s!ts!us!ws!{sΛª �的砷标准系列∀ 同时作双份试剂空白∀

载气}||q|||h 高纯氮气∀

实验中所有器皿均经kun {l硝酸溶液浸泡过夜o再用蒸馏水!超纯水kt{qu� 8 # ¦° l冲净后晾

干备用∀

uqu 仪器工作条件

测定波长 t|vqz±° ~灯电流 ty°� ~狭缝sqz

±° ~载气流量 uxs°� °¬±o原子化阶段停气o进

样量 usΛ�∀

石墨炉升温程序的设置见表 t∀

v 结果与讨论

vqt 溶剂的选择与试剂各成分配比的确定

表 t 石墨炉升温程序参数

程序
温度

kε l

升温时间

k¶l

保持时间

k¶l

内气流流量

k°� °¬±l

t

u

v

w

x

tts

tvs

tuss

usss

uwss

x

tx

ts

s

t

vs

vs

us

x

u

uxs

uxs

uxs

s

uxs

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

接近l!对人体危害较小的优越性o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 � � ¦k冰乙酸l能提高 � ���对水溶液的容纳能力∀

经交叉实验结果表明o� � ¦2� ���2油的比例为 uΒ yqxΒ t的混合比例对水溶液的容纳量最

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

配制∀

vqu 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o该实验中o它的加入使砷的灰化

温度提高到 tussε o大大地提高了灵敏度∀

实验证明o浓度为 ys°ª �的氯化钯k°§≤ ūl溶液与浓度为 ws°ª �的硝酸镁 � ªk�� vlu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∀

vqv 石墨炉升温程序的最佳化实验

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

为 usssε ∀

vqw 标准加入法校准曲线

标准加入法校准曲线线性良好o其线性相关系数 ρ�

sq||yv{∀

vqx 方法的精密度与回收率

在上述实验条件下o对不同浓度的砷标准溶液k以 � � ¦2

� ���为溶剂配制而成l连续测定 y次o其精密度结果见表 u∀

在上述实验条件下对样品进行测定o然后在此样品中加

入标准溶液o进行加标回收实验o结果见表 v∀

表 u 精密度实验kν� yl

标定值

kΛª �l

测定平均值

kΛª �l
标准偏差 � ≥⁄kh l

ws

xs

vyqv

xtq{

tqvt

tqvx

vqyu

uqyt

表 v 加标回收实验kν� yl

加标浓度

kΛª �l

加标测定值

kΛª �l

回收率

kh l

us

ux

usqu

u{qs

|s

|y
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vqy 检出限与线性范围

对 � � ¦2� ���溶剂进行 z次空白测定o所得标准差为 sqssuo检出限为 w{³ª∀
通过绘制标准加入法校准曲线得出o砷的线性范围为 s) ysΛª �∀

w 小结

本法在样品处理上简便!快捷o避免了污染和损失∀检出限低o灵敏度高o准确度和精密度良好o
符合食用植物油卫生检验的要求∀
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文章编号 }tssu p {ttskussulst p ssxv p st

用硝酸镁作基体改进剂平台石墨炉原子吸收法

直接测定白酒中的锰

吕士奇

k哈尔滨市产品质量监督检验所 o黑龙江 哈尔滨 txssvsl

中图分类号 }×≥uyu qv ~�yxz qvt     文献标识码 }�

  国家标准白酒中的锰采用分光比色测定 o样品需要消化

处理 o且灵敏度低 o无法准确测定 ∀本文以硝酸镁作基体改

进剂 o结合平台技术及最大功率升温 o直接测定白酒中的锰

含量 o并对实验最佳条件做了初步研究 o方法简单 o灵敏度满

足了测定要求 ∀

t  仪器与试剂

°∞vvss原子吸收分光光度计 ~配置 °∞ ��� p yss型石墨

炉 ~°∞�≥ p ys型自动进样器 ~�. √²√平台石墨管 ∀

锰标准工作液ktΛªr°�l !硝酸镁kus h l !硝酸ks qu h l ∀

u  分析方法

取酒样 x°�于 ts°�带塞的比色管中 o取锰标准工作液

s !w !y !ts !us°�容量瓶中 o上述样液标液用 s qu的硝酸定容 o

锰标准应用浓度依次为 s !ws !ys !tss !ussΛªr�∀

自动进样器设定取样液 tsΛ�ous h的硝酸镁 xΛ̄ o回收率

试验测定是自动取 ysΛªr�的标准应用液量 xΛ�o总进样量为

usΛ�o依次进行标准系列 !样品和样品回收率的测定 ∀

v  仪器分析条件

v qt  仪器工作条件 }波长 uz| qx±° o光普通带 s qu±° o锰空心

阴极灯 o氩气作保护气体 o氘灯扣背景 ∀

v qu  平台石墨炉条件

干燥温度 }tts ε ~斜坡升温 xs¶~

灰化温度 }twss ε ~斜坡升温 ys¶~

原子化温度 }uuss ε ~保持 x¶~

烧净温度 }uyss ε ~保持 x¶~

w  结果讨论

w qt  本法对不同酒精浓度的 x个白酒样品的测定和回收试

验结果如表 t

表 t

样   品 t u v w x

锰含量 Λªr°� uw q{u uw qv| wy qs{ us qsu yu qvv

加入 ysΛªr�锰

xΛ�的回收率 h
{u qw |s qu |s qw {z qy {{ qx

w qu  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 o加入硝酸镁做锰的基体改进剂 o灰化温度可增至

twss ε o没有锰的损失 o而基体物质在慢速升温至 twss ε 的

过程中基本得到消除 ∀

w qv  基体改进剂用量的选择

在改变硝酸镁加入量时发现 o标液和样液中高于相当于

s qsx°ª的量时 o回收实验没有明显的改变 o所以我们选用了

相当于 s qsx°ª硝酸镁的用量 ∀

w qw  平台技术的应用

我们在试验中发现 o普通石墨管在测定锰时记忆效应严

重 o峰形变宽 ∀回收实验不理想 o本文采用了 �. √²√平台石墨

管 o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 o灵敏度大幅提高 o峰形得到改善 ∀

≈参考文献 

≈t 中国食品工业标准汇编饮料酒卷≈≥  q

≈u 原子吸收光谱分析中的干扰及消除方法≈ �  q

≈v k西德l威尔茨 q原子吸收光谱法≈ �  q

v qu qu  酿造用水宜用软水 o对于暂时硬度高的水 o应进行处

理 ∀

v qu qv  麦芽粉碎时 o应使皮壳粉碎少些 o使多酚溶解少些 ∀

v qu qw  进量缩短糖化 !过滤 !煮沸时间 ∀

v qu qx  限制整个糖化工序中氧气的摄入和限制氧化酶类的

作用 ∀

v qv  发酵及以后阶段

v qv qt  根据实际情况和需要 o可选用减免作用强的酵母 ∀

v qv qu  在啤酒过滤 !包装过程中 o应尽量避免空气混入 o如

采用二氧化碳 !氮气等替代压缩空气备压 o以减少多酚物质

的氧化机会 ∀

v qv qv  啤酒灭菌时间已达到灭菌目的期限不宜过长 ∀

v qv qw  在啤酒过滤中添加抗氧化剂 o既能减少色泽变浑 o又

可延缓口味老化 ∀
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用硝酸镍作基体改进剂石墨炉原子吸收法

直接测定白酒中的铅

齐国胜 o姚振魁

k哈尔滨市产品质量监督检验所 o黑龙江 哈尔滨 txssvyl

中图分类号 }×≥uyt1v ~�yxz1vt     文献标识码 }�

  白酒中的铅含量较低 o采用石墨炉原子吸收能

够满足灵敏度的要求 o但由于基体的干优 o直接测定

白酒中的铅结果偏低 o回收实验不理想 o本文以

s1u h硝酸为稀释剂 o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 o

方法简单 o快速 o回收率得到改善 ∀

t  仪器与试剂

°∞vvssvvss原子吸收分光光度计 o配置 °∞

��� p ysss型石黑炉 °∞ �≥ p ys型自动进样器 ∀

铅标准工作液kt∏ªr°�l硝酸镍ku h l o硝酸

ks1u h l

u  分析方法

取酒样 x°�于 ts°�带塞的比色管中 o取铅标

准工作液 s ow oy ots°�于 tss°�容量瓶中 o上述样

液和标液用 syu h硝酸定容 o铅标准应用液浓度依

次为 s ows oys otss∏ªr�∀

自动进样器设定取样液 ts∏�o标液 ts∏�ou h

硝酯镍 x∏�收率测定时自动取 ys∏ªr�的标准应用

液 x∏�o总进样量 us∏�o依次进行标准系列 o样品和

样品回收率的测定 ∀

v  仪器分析条件

v1t  仪器工作条件 }波长 u{v1v±° ~光谱通带

s1z±° ~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 }usst p sx p {

作者简介 }齐国胜kt|ys p l o男k汉族l o黑龙江 o工程师 o主要

从事仪器分析工作 ∀

v1u  平台石墨炉条件

干燥温度 tus ε ~斜坡升温 ys¶~

灰化温度 zs ε ~斜坡升温 ys¶~

原子化温度 t{s ε ~保持 x¶~

烧净温度 uyss ε ~保持 x¶~

w  结果与讨论

w1t  本法对不同酒精浓度的 y个白酒样品的测定

和回收试验结果如表 t

表 t

样  品 t u v w x y

铅含量 ∏ªr�l z1tt w1yu v{1tt us1y| xw1su uv1uu

加入 ys p ∏ªr�

铅 x∏�的回收率 h
|v1w |t1x {|1z |s1t {|1x

w1u  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 ys¶o在灰化前尽可能清

除酒精基体 os1u h硝酯为稀释剂 o使铅的峰形得到

改善 o有利于峰面积的积分 o使分析结果准确性提

高 ∀

w1v  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 o灰化温度升至 zxs ε o

减少了背景吸收的干扰 o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
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≈t   方荣 o等 1 原子吸收光谱法在卫生检验中的应用≈ �  1

≈u   k西德l�1 威尔茨 1 原子吸收光谱法≈ �  1

≈v   食品卫生检验方法理化部分≈≥ 1

第 u{卷  第v期

u s s t 年 x 月
                  

酿   酒

��± �� � � �����
                  

∂ ²̄1u{ o�²1v

� ¤¼ o  usst



文章编号 }tsst2sx{skussulsu2suvx2st =检验技术>

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ksvsstul  吕建民

中图分类号 }� txx1x 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 o

需采用溶剂萃取富集处理方法1t2 ∀本文则是直接将白酒用

s1x h � ��v稀释 o然后用石墨炉原子吸收法测定 o而中草药

酒和果酒由于基体成分复杂 o采用微波消解样品 o石墨炉原子

吸收法测定 o取得满意结果 ∀现介绍如下 ∀

仪器与试剂  ktl仪器 }��±¤̄¼¶·tss原子吸收分光光度

计 }� �� p {ss石墨炉 ~�≥ p zu 自动进样器 ~铅空心阴极灯 ~

热解石墨管 ~k以上均为美国 °∞公司产品l ∀ � �p u型压力

自控微波溶样系统k上海新科微波技术研究所l ∀kul试剂 }铅

标准溶液 t1ss°ªr °̄ k国家标准物质研究中心l ~铅标准使用

液 tss±ªr °̄ k含 ux h乙醇l ~硝酸 ~过氧化氢 ~硝酸镍 ∀

测 定 方 法  ktl吸收线 u{v1v±° o光谱通带 s1z±° o灯

电流 tx°� o氘灯背景校正 o信号记录方式 }峰面积 o载气流

量 }uxs °̄ r°¬± 高纯氩气 o干燥温度 }tus ε k斜坡r保持 tsr

txl o灰化温度 }|ss ε ktrvsl o冷却温度 }us ε ktrtxl o原子化

温度 }t {ss ε ksrxl o热除残温度 }u yss ε ktrxl ∀kul样品溶

液的制备 }白酒 o用移液管吸取样品 ux °̄ o用 s1x h � ��v 稀

释至 xs °̄ o混匀 ∀中草药酒和果酒 o吸取样品 t1s ∗ v1s °̄ 于

清洗好的聚四氟乙烯溶样杯内 o在水浴上挥去乙醇 o依次加入

u1s °̄ � ��v ot1s °̄ �u �u o盖上聚四氟乙烯内盖 o将溶样杯晃

动几次 o放入微波炉中 o根据不同酒类选择溶样压力为 t1x ∗

u1s � °¤o时间 w ∗ ts°¬±内消解完全 o样品溶液无色透明 o取

出放冷 o用纯水洗入 ts °̄ 容量瓶中 o加入 u1x °̄ 无水乙醇 o用

纯水定容至刻度 o混匀 ∀kvl测定 }将仪器调至最佳状态 o对标

准品及样品进行编程 o自动配制 }s !ts !us !ws !ys !{s !tss±ªr

°̄ 标准系列 o由自动进样器进样 usΛ̄ 标准溶液k或样品溶液

xΛ̄l基体改进剂kt h硝酸镍l o测量峰面积 o应用 �� º¬±̄¤¥软

件 o仪器自动给出标准曲线及测定结果 ∀

结果与讨论  ktl乙醇含量对吸收值的影响 }对分别含

有 }s h !x h !ts h !tx h !us h , ,xs h 无水乙醇的 xs±ªr °̄

浓度的铅标准溶液进行了吸收值测定 o含 x h乙醇时 o吸收值

增大 o含 ts h乙醇时 o吸收值下降 o含 us h 以上乙醇时 o吸收

值基本稳定 o因此在制备系列标准溶液时乙醇浓度为 ux h o

与实际白酒样品基本一致k普通白酒乙醇浓度一般为 v{ h ∗

xy h l ∀kul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 o微波消解法能同时加热所有的样品溶液而不加

热容器 o微波能引起酸与样品之间较大的热对流 o促进酸与样

品更有效地接触 o在加压的条件下 o酸的氧化及活性增加 o使

粒径大的样品也能在短时间内被消化1u ov2 o一般 w ∗ ts°¬±可

消解一个样品 o其次微波消解是在密闭的容器中进行 o铅的损

失少 o减少了由于酸而带入的污染 o提高了测定结果的准确

性 ∀kvl基体改进剂的选择 }由于铅在高温下容易挥发 o为了

防止铅在灰化过程中挥发损失 o使用合适的基体改进剂是很

必要的 o本文采用硝酸镍作基体改进剂测定酒中微量铅 o通过

实验 o找到了硝酸镍的最佳量为 s1u h ∗ s1y h o在 s1v h硝酸

镍存在下 o灰化温度升至 |ss ε 而无铅的挥发损失 o通常在不

使用基体改进剂时 o灰化温度一般只能用 xss ε o使用了此基

体改进剂再结合最大功率升温 o可使铅的测量获得满意的结

果 ∀kwl灰化温度及原子化温度的选择 }在选定的条件下 o采

用 xs±ªr °̄ 铅标准溶液 o由自动进样器进样 usΛ̄ 标准液及

xΛ̄ 基体改进剂 o测量峰面积 o试验证明灰化温度及原子化温

度分别选择 |ss ε !t {ss ε 较好 ∀kxl分析方法的指标评价 }

≠ 标准曲线及检出限 }在 s ∗ tssΛªr�的范围内 o回归方程 }¼

� s1stz n |1yt ≅ ts p v ¬o相关系数 }ρ � s1||| u o检出限为

u1tΛªr�∀ � 样品测定的精密度 }本法对 x 种酒样在不同时

间 o相同条件下进行了 y次测定 o测定值的相对标准偏差 � ≥⁄

小于 y1{ h ∀ ≈ 准确度 }酒样分析结果及标准加入回收率见

表 t ∀

表 1  样品分析结果及回收率

样品
测定值

kΛªr�l

加标量

kΛªr�l

加标测定值

kΛªr�l

回收率

k h l

湘泉酒 tu1t xs ys1u |y1u

沱牌曲酒 |1v xs xw1y |s1y

鹿王酒 vt1s xs {v1s tsw1s

汾酒 w1t xs xu1s |x1{

竹叶青酒 ts1v xs xz1{ |x1s

试验表明 o石墨炉原子吸收法测定酒中微量铅 o简便 !快

速 o灵敏度高 o方法回收 率为 |s1y h ∗ tsw h o相对标准偏差

小于 y1{ h o能满足测定要求 ∀

  作者简介 }吕建民kt|x| p l o男 o山西人 o副主任技师 o从事卫生理

化检验工作 ∀
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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>  ±xv ~�yxz qv ~�ytw

=文章编号>  tssz p tswskusstlsw p su{w p st

  随着社会经济的不断发展 o人民生活水平的日益提高 o市

场销售的糖类越来越多 o在人民日常食品中占有一定的比例 o

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 o为合理膳食提供一定的参考依据 ∀

1  材料与方法

1 q1  样品来源  样品均采自市场上销售的各种糖类 ∀

1 q2  方法  按 ��r×xss| qtu p t||y方法中的湿法消解 o定容

至 ts qs°̄ 容量瓶备用 ∀钾 !钠元素采用原子发射光谱分析法

测定 o检测波长分别为 zyy qx±° 和 ? {| qs±° o狭缝宽度 s q

u±° o铁 !锰等元素用火焰吸收法测定 ∀操作条件k表 tl ∀

表 t  仪器条件

  项目
元素种类

钙 镁 铁 锰 锌 铜

狭缝宽度k±°l s qu s qu s qu s qu s qu s qz

波长k±°l wuu qz u{x qu uw{ qv uz| qx utv q| vuw q{

积分时间k¶l v v v v v v

灯电流k°�l ts ts ts ts ts ts

空气流量k�r°¬±l y qx y qx y qs y qx y qs y qx

乙炔流量k�r°¬±l t qs t qs t qx t qs t qx t qs

1 q3  仪器  美国 °∞vss型原子吸收分光光度计 ∀

2  结果k表 ul

表 u  不同糖类中八种金属元素含量k°ªrtssªo÷ ? ≥l

样品名称 样本数
元素种类

钾 钠 钙 镁 铁 锰 锌 铜

白糖 ts u ? s qvs x ? s qwu v ? s qvv s qt ? s qstz s qs{ ? s qstw s qsx ? s qstw s qsv ? s qsts

冰糖 ts t qs ? s qty vw ? v qty s qw ? s qsut s qsx ? s qstt

蜂蜜 tx tvt ? z qt| w q| ? t qsw ty ? u qy{ v ? s qvy w q{ ? s qwt s qsx ? s qstv u qts ? s qstw u qts ? s qsty

红糖 ts uws ? ts quy t{ qv ? u q{t txz ? { qyv xw ? x qsv u qu ? s qyw s quz ? s qsyu s qvx ? s qsx{ s qtx ? s qsuz

作者单位 }uvssyt  安徽省卫生防疫站

3  讨论

3 q1  钙是构成机体骨骼 !牙齿的主要成分 o钙还参与凝血过

程和维持毛细血管的正常渗透压 o并影响神经肌肉的兴奋性 o

由表 u结果可以了解 o糖类中含钙较多的是红糖 ots份红糖

中钙含量均值达到 txz°ªrtssª∀

3 q2  镁元素对心血管的构造和功能有益 o与心血管疾病的发

生呈负相关≈t  o可防治各种心律失常 ∀由检测结果可以了解 o

红糖中镁含量较为丰富 o每百克含量 xw°ª∀

3 q3  钾离子有利尿作用 o适量钠存在时钾有降压作用 o研究

结果表明心脏病患者钾明显低于对照组 o多食富钾食品有利

于心脏病的防治≈u  ∀由表 u结果比较不难看出 o钾含量较高

的糖类有蜂蜜 !红糖 o分别达到每百克含量为 tvt°ªouws°ª∀

3 q4  铁 !锰元素是人体必需的微量元素 o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 o缺铁会引起

人的贫血 !免疫机制受损 o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 o铁锰会使胰腺产生胰岛素的能力

降低≈v  ∀糖类中铁 !锰元素含量均不高 o而相对来讲 o蜂蜜中

的铁 !红糖中的锰元素含量相对多一些 ∀

3 q5  铜 !锌元素也是人体必需的两种微量元素 o它们是一对

有密切关系的元素 o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 o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 u

结果分析可见 o蜂蜜中锌 !铜元素含量最为丰富 o均达到每百

克 u qts°ª∀

3 q6  通过检测 !比较分析 o白糖和红糖由于加工工艺不完全

相同 o我们发现 o红糖中金属元素含量要明显高于白糖 o具有

较高的营养价值 o但由于红糖晶粒表面的糖蜜未洗净 o因而极

易吸潮而不耐保藏≈w  ∀冰糖中除了钙元素外 o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 o并

对各种金属元素与健康关系进行了讨论 o供不同健康状况人

员选用时参考 ∀

参  考  文  献

t q孔祥瑞 1 必需微量元素的营养 !生理及临床意义 o合肥 1 安徽科技

出版社 ot|{u ovs

u q赵德山 1 微量元素与心脑血管疾病 o哈尔滨 1 黑龙江科技出版社 o

t||x outx

v q张世德等 1 第三军医大学学报 ot||v otxkvl oux|

w q食品工艺学 1 轻工业出版社 ot|{z outx

kusst p sv p sx  收稿l
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色素氧化酶 !过氧化氢酶的合成 o与多种酶的活性

密切相关 ∀缺铁可引起贫血 o使整个肌体处于衰弱

状态 o降低酶的活性 o还可引起癌变 ∀常饮含有这

些中药的茶对增强免疫力 o防治贫血等有积极的作

用 ∀苦丁茶中含有一定量的铷和锂 o铷和锂是其它

饮食中含量极少的元素 o铷对人体神经生理及感情

障碍有重要作用 o而锂对人体内分泌系统有着广泛

的影响 o可使血糖降低 o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 o临床上可用来治

疗糖尿病及神经紊乱 ∀

以上所列中药 o含有丰富的微量元素 o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≈tw  }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 o定会起到强身健体作用 o同时还

可补充人体微量元素 ∀

参考文献 }

≈t  孟令云 o李  滨 o丁  军 q银杏叶中无机微量元素含量

测定及临床意义≈�  q中医药信息 ousst ot{kxl }vy p vz

≈u  张太强 q原子吸收法测定中草药绞股蓝中 tt种微量元

素≈�  q微量元素与健康研究 ousss otzkul }x{ p ys

≈v  罗太仙 o任永全 q苦丁茶的微量元素测定及其保健功能

初探≈�  q微量元素与健康研究 ot||{ otxktl }zs

≈w  陈怀耳 o方剑文 q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≈�  q微量元素与健康

研究 ot||y otvkwl }v{

≈x  黄锁义 o黄天放 o农贵生 q山楂中微量元素的测定分析

≈�  q微量元素与健康研究 ousss otzktl }wu p wv

≈y  夏元初 qxs种中药的微量元素含量测定≈�  q现代应用

药学 ot|{z owkul }tz

≈z  余煜棉 q原子吸收光谱法测定中药材中的多种元素

≈�  q中药材 ot|{| otukwl }vx

≈{  胡璞珍 q延边地区 v|种中草药中微量元素测定≈�  q延

边医学院学报 ot|{| ottkwl }uyx

≈|  李晶晶 q人参 !西洋参中微量元素≈�  q中国药科大学学

报 ot|{| otukttl }vx

≈ts  胡雪梅 o谭光群 o李  晖 q治疗心血管疾病中草药中微

量元素的测定≈�  q四川大学学报 oussv ovxktl }ts| p

ttt

≈tt  邵  红 o边才苗 qz种补益中药微量元素的含量及溶出

率测定≈�  q广东微量元素科学 oussu o|kttl }xt p xv

≈tu  陈丽霞 o吴  忠 o苏薇薇 q地奥心血康中微量元素的测

定及其临床意义≈�  q广东微量元素科学 ot||x oulyl }

yy p y{

≈tv  刘  君 o张京君 q治疗冠心病中药的微量元素测定

≈�  q广东微量元素科学 ousst o{ktul }ww

≈tw  党  毅 o肖颖 q中药保健食品研究与开发≈ �   q北京 }

人民卫生出版社 oussu q|x p tty

收稿日期 }ussv p sz p u{

作者简介 }聂国朝kt|ys p l o男 o湖北广水人 o学士 o襄樊职业技
术学院副教授 o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

k襄樊职业技术学院科研处 o湖北 襄樊  wwtsutl

摘要 }茶叶是三大饮料之一 o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 o茶树叶以及生长的土壤中的 ts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
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Τηε ∆ετερµινατιον οφ Μιχροελεµεντσιν Τεαλεαφ ,Τεα Πλαντ Λεαφ ανδ Σοιλ βψ ΑΑΣ

��∞ �∏²p ¦«¤²

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

wwtsut , Χηινα)

Αβστραχτ : �¶²±̈ ²©·«̈ ·«µ̈¨·µ¤§¬·¬²±¤̄ ¥̈ √ µ̈¤ª̈¶o·̈¤«¤¶°¤±¼·µ¤¦̈ ¨̄ °̈ ±̈·¶·«¤·̈©©̈¦·«∏°¤±. ¶«̈ ¤̄·«q×«̈ ∏́¤̄¬·¬̈¶²©ts °¬2

¦µ²̈ ¯̈ ° ±̈·¶º µ̈̈ §̈·̈µ°¬±̈ §¬± ·̈¤̄ ¤̈©o·̈¤³̄¤±·̄ ¤̈©²©0�¤§̈ ∞°³̈µ²µ. ¶¶º²µ§0 ¤±§¶²¬̄¬± • ∏¶«¤± �∏¦«̈ ±ªq ×«̈ µ̈¶∏̄·¶«²º §̈

·«̈ µ̈ º¤¶¤µ̈ ¤̄·¬²± ¥̈·º¨̈ ±·«̈ ¶̈ ·«µ̈¨¶¤°³̄ ¶̈q

Κεψ Ωορδσ: ��≥ ~·̈¤̄ ¤̈©~·̈¤³̄¤±·̄ ¤̈©~¶²¬̄~°¬¦µ²̈ ¯̈ ° ±̈·

  茶叶 !咖啡 !可可这三大天然传统饮料中 o茶叶

的保健作用是其它饮料无可比拟的 ∀中国是茶的

故乡 oxsss多年的栽茶史 o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 o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 o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 o不可缺少 o且存

在量极少的元素 o约占人体总重量的 s1sx h以下 ∀

目前发现的 xs 余种微量元素大致分为人体必需

的 o非必需的k生物效应尚未确定的l o及有害的三

类≈t  ∀其中必需的微量元素有 tw种 o即锰k � ±l !

铁kƒ l̈ !钴 k≤²l !锌 k�±l !铜 k ≤∏l !镍 k �¬l !钼

k�²l !碘k�l !钒k ∂ l !铬k≤µl !氟kƒl !锶k≥µl !硒

k≥ l̈ !锡k≥±l ∀有害的微量元素 o如汞k �ªl !铅

k°¥l !铋k�¬l !锑k≥¥l !铍k�̈ l !镉k≤§l等 ∀其中人

体必需微量元素是体内许多生化酶的组成成分 o还

参与生物体内氨基酸 !蛋白质 !激素 !维生素的合成

及代谢≈u ov  ∀ ƒ¨!�± !� ±这 v种元素都是人体特别

是老年人容易缺乏的 o老年人的免疫功能随年龄增

长而减退 oƒ¨!�± !� ±等微量元素对生物免疫功能

的维护起到重要作用≈w  o缺 ƒ¨淋巴细胞内脱氧核

糖核酸的合成受损 o抗体的产生受到抑制≈x  o缺

� ± ! �±会引起代谢功能的紊乱 o免疫功能下降 o

易招细菌 !病毒和真菌反复感染≈y  o� ±可以改善

动脉硬化患者的脂类代谢≈y  ∀ ≤¤除作为骨质主要

构成外 o能增强毛细血管壁致密度 o降低其通透性 o

减少渗出 o具抗炎 !消肿 !抗组织胺作用 ∀ �ª是人

体内一种必需的常量元素 o被称为/人体健康催化

剂0 o参与人体内有机物转化的重要环节 ) 三羧酸

循环 o如果缺 � ªo使人产生疲乏 !易激动 !心跳加

快 o� ª还可刺激抗毒素的生成 o故 ≤¤!� ª两种离

子可以起到解毒的作用≈z  ∀

实 验 部 分

t  实验仪器

xtss× ≤ 火焰原子吸收分光光度计及配套设

备k°∞公司生产l ~�∞�p tys电子分析天平k日本

岛津l ~⁄��rus p ssu 台式干燥箱k重庆试验设备

厂生产l ∀

u  试剂与标准溶液

ƒ¨!≤∏!� ± !�± !�¤!°¥!�!≤¤!� ª!≤µ标准溶

液k光谱分析溶液标准物质 o核工业北京化工冶金

研究院生产l配制成所需的系列浓度 ∀硝酸k优级

纯 o北京化工厂生产l o高氯酸k优级纯 o北京化工厂

生产l ∀

v  样品采集

所有样品均采自谷城县五山镇 o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 t  火焰法的测试条件

元素 波长

k±°l

狭缝

k±°l

灯电流

k°�l

乙炔压力

k®ªr¦°
ul

乙炔流量

k�r°¬±l

空气压力

k®ªr¦°
ul

空气质量

k�r°¬±l

ƒ¨ uw{qv squ tsqs sqvs uqv tqy ts

≤∏ vuwqv tqv zqx sqvs uqv tqy ts

�± uz|qy sqw zqx sqvs uqv tqy ts

�± utvq{ tqv tsqs squs uqs tqy ts

�¤ x{|qs sqw tsqs squxs uqu tqy ts

°¥ u{vqv tqv zqx sqvs uqv tqy ts

� zyyqx tqv tsqs sqvs sqv tqy ts

≤¤ wuuqz sqw zqx sqvs sqv tqy ts

�ª u{xqu tqv zqx squs squ tqy ts

≤µ uu{q{ sqz ts sqvs uqs tqy ts
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表 u  谷城五山/玉皇剑0茶叶 !茶树叶和土壤中微量元素含量k°ªr�l

ƒ¨ ≤∏ � ± �± �¤ °¥ � ≤¤ �ª ≤µ

茶叶 t qxy s qty { qus s qzw t qsv s qus tw qt uu qx tw qt s qsz

茶树叶 u qyz s qt{ ts q{ s q{s t qsv s qux ut qx tz qs | qu s qtt

土壤 u qt| s qu| t qss t quy t qtx s qwz y qv{ s qvx tw q{ s qvt

w  样品前处理

以上 v种样品烘干后各准确称取 s1xsss ªo分

别置于坩埚中 o各加 x1s °̄ 硝酸加热至溶解 o冷

却 o再加入 v1s °̄ 高氯酸和 v1s °̄ 硝酸 o加热至

沸腾 o重复 v次 o至结晶 o结晶物加入 us1s °̄ 硝酸

溶解 o过滤 o冷却 o将全部的滤液移入 xs °̄ 容量瓶

中定容 o摇匀 o即得到待测的样品 ∀

x  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 v

种样品中微量元素含量 ∀实验条件如表 t ∀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 o妨碍钙的挥发 o在空气 ) 乙炔火

焰中硅 !铝还降低镁的吸收 o采用将火焰调高的方

法 o消除干扰≈{  ∀

结果与讨论

按测试条件表 t移取一定量的试样溶液进行

测定 o每个样品测 v次以上 o取平均值 o其结果见表

u ∀

t  采用标准加入法对本法进行考察

准确称取样品 s qxsss ªo加入一定量的标准溶

液 o按试样消化步骤消化 o定容 tss °̄ 后 o上机测

定 o测得其回收率为 |x qw h ∗ tsx qy h ∀结果表明

本方法切实可行≈|  ∀

u  � ± !�!≤¤!�ª含量较高

从表 u可以看出 o茶叶中含有多种微量元素而

且含量丰富 o特别是 � ± !�!≤¤!� ª含量较高 ∀

v  茶树是高富锰和钙的植物

从表 u可以看出与土壤中 � ±和 ≤¤的含量相

比 o茶叶中 � ±和 ≤¤的含量分别为 { qu倍和 yw1u|

倍 ~茶树叶分别为 ts q{倍和 w{ qxz倍 ∀

w  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k国家标准含

量应低于 u ≅ tsp y≈ts l o而且从数据上看 o茶树叶

中的 °¥含量大于茶叶的含量 o有可能越是嫩叶 o

°¥的含量越低 ∀

x  土壤中 o茶树叶和茶叶中 �¤的含量相差不大 o

特别是在茶树叶和茶叶中含量几乎没有区别 ∀

y  茶叶中 � ±o�±含量都比较高

与有/水果之王0之称的猕猴桃相比 o� ±含量

远远高于猕猴桃中 � ±含量kt qts ≅ tsp yl o�±含

量略低于猕猴桃中 �±含量ks q|{ ≅ tsp yl≈tt  o老年

人易缺乏 � ±和 �± o所以老年人多饮用茶水对身

体好处多 ∀

z  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 � ± o

�o≤¤o�ª等元素 o有害元素 °¥含量亦低于国家标

准 o多饮茶叶有利身体健康 ∀
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作者简介}王海涛kt|{u) lo男o哈尔滨市人o黑龙江水产研究所实习研究员o从事渔业生态环境检测和水产品质量检测研究∀

收稿日期}ussv2s{2ty
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k黑龙江水产研究所 哈尔滨市道里区松发街 wv号 txsszsl

摘  要

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

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

uqx) xsΛª# �
p to回收率为 |sh ) tsvh o相对标准偏差为 yq{h ∀

关 键 词 铬o石墨炉原子吸收法o水产品∀

中图分类号}� yxzqvt   文献标识码}�    文章编号}tssw2{tv{kussvlsy2s|xx2sw

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

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

的检验要求也愈加严格o近年来o关于铬的测定方法常见报道≈t) tw o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o但是o二苯碳
酰二肼分光光度法和容量法的精密度较低o而其他几种方法过于繁琐而且有仪器并不常见的缺陷o
不适合大批量样品的检测o应用塞曼扣背景技术石墨炉原子吸收法o选择干法消解样品o用硝酸镁

作基体改进剂≈{ots o测定鱼体中总铬o效果令人满意o而且仪器比较常见o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∀

u 材料与方法
uqt 材料

uqtqt 仪器与设备

� � {ss型原子吸收分光光度计配有 � 2≥ {ss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k美国 ° µ̈®¬±2∞ °̄ µ̈公司制造l~

⁄≥2uss型微型高速试样粉碎机k江苏省江阴市科学仪器厂l~� ∞× × �∞� 2× ��∞⁄� � �u{x型全

自动校准电子分析天平k上海梅特勒托利多仪器有限公司l~� �� 2u{ts型马弗炉k沈阳电炉厂l~
� � �� ∞2ust型电热恒温干燥箱k天津市实验仪器厂l∀� ¬̄̄¬2± ³̄∏¶型纯水器k° ¬̄̄¬³²µ̈ ≥� q
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uqtqu 药品与试剂

重铬酸钾k优级纯o南京化学试剂一厂l~去离子水k电阻率大于 t{osssosss8 q¦° l~盐酸k优级

纯o南京化学试剂一厂l~硝酸k优级纯o南京化学试剂一厂l~硝酸镁k优级纯o南京化学试剂一厂l∀

uqtqv 实验材料

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

uqu 实验方法

uquqt 仪器工作参数及升温程序

光谱仪的工作参数见表 t∀
仪器的升温程序见表 u∀

表 t 光谱仪工作参数

测定元素
灯电流

k° � l

分析线

k±° l

光谱通带

k±° l

载气流量

k°�# °¬±p tl

进样量

Λ�

铬 ts vxzq| sqz uxs us

uququ 标准溶液的配制

铬标准储备液}准确称取重铬酸钾 uqu{u|ªo

溶于 tsss°�高纯水中o此溶液浓度为 tª# �
p t~

铬标准使用液}由标准储备液用 th 硝酸稀释至

xsΛª# �
p t
kµ ς 以铬含量计l∀

表 u 石墨炉升温程序

升渐步骤 温度kε l 升温时间k¶l 保持时间k¶l

干燥 tts t ux

tvs x ux
灰化 txss ts us
原子化 uvss s x
清洗 uwxs t v

uquqv 试样的预处理

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

续加热 {) ts«o此时残渣应为灰白色或白色o如仍有部分成黑色o采用以下两种方法溶解∀ 方法 t}

加入 t°�浓盐酸在电炉上蒸干o重新放入马弗炉消解至完全o并定容到 tss°�容量瓶中≈v) { ∀ 方
法 u}加入 t°�浓硝酸在电炉上蒸干o重新放入马弗炉消解至完全o并定容到 tss°�容量瓶

中≈vowoy ∀

图 t 铬的校准曲线

方法 vk湿法消解l}准确称取经过充分匀浆的样品o匀浆平

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

加入 x°�硝酸和 u°�高氯酸o加热消解至完全∀ 过滤定容到
tss°�o待测≈vozo| ∀

v 结果
vqt 线性关系

取 xsΛª# �
p t铬标准使用液o以 squh 的硝酸作为稀释剂o

在线自动稀释成 vsΛª# �
p t!usΛª# �

p t!tsΛª# �
p t的标准系

列o进样 usΛ�o同时进 xª �硝酸镁 vΛ�作为基体改进剂o应用
�∞∞� � �扣背景法扣除背景o以表 t!表 u所示的工作条件测定样品吸光度对样品浓度作校准曲

线k图 tlo在 uqx) xsΛª# �
p t呈良好的线性关系o相关系数为 sq|||y∀

vqu 几种前处理方法的精密度及回收率比较实验

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

k表 wl∀

vquqt 试剂空白比较

试剂空白方法 v� 方法 t� 方法 uo方法 v试剂空白最大为sq|ux~方法 u试剂空白值最小为

sqsvso所以在湿法消解过程中由于加入试剂种类和量均较多o容易引入干扰物质而影响测量精度

yx| 光谱实验室 第 us 卷



和准确性o而干法消解引起的污染远远小于湿法k表 vl∀

vququ 回收率和精密度比较

分别对 v种前处理方法处理过的

试样进行精密度实验o得到相对标准

偏差方法 v� 方法 t� 方法 uo方法 t

相对标准偏差最低为 wqxh 明显低于

方法 v的 tsqxh o说明干法在重现性

和稳定性要好于湿法o方法 u相对标

准偏差小于方法 to说明硝酸溶样法要

好于盐酸溶样法∀ 分别对 v种前处理

方法处理过的试样进行回收率实验o

表 v 回收率精密度实验

样品
加标量

kΛªl

加标测得值kΛªl

方法 t 方法 u 方法 v

试剂空白 p sqxuy sqsvs sq|ux

t uqsss tqzyu tqzxz tqzxt

u uqsss tqzx| tq{zv tq{zy

v uqsss tq{zu uqsst tq|zu

w uqsss tq||{ tq|u| uqusv

x uqsss tq|uz tq{x| tqy|w

平均值 uqsss tq{yw tq|ww tq{||

平均回收率kh l p {vqu |uqu {wqx

相对标准偏差kh l p xqx wqx tsqx

得出回收率方法 u� 方法 v� 方法 to方法 u回收率最高值为 |uquh o其次为方法 v值为 {wqxh o方

法 t最低值为 {vquh ∀ 说明硝酸对铬的溶解效率高于盐酸o干法优于湿法k表 vl∀

vqv 方法的灵敏度实验

�� °� ≤ k国际理论化学和应用化学联合会l规定光谱学中灵敏度计算公式为}

Σ� Χ≅ ς≅ sqssww Α

其中}Χ) ) 浓度kª °�l~

Α ) ) 吸光度~

ς ) ) 进样体积k°�l∀
按测定标样方法测定同一试样 z次o得到吸光度

和浓度值k表 wl∀
计算得该方法的灵敏度为 yqvz≅ tsp |

ª th

vqw 本方法的应用

表 w 方法灵敏度实验

试样号 吸光度 浓度kΛª# �p tl

t sqtts{ {qvts

u sqts{v {qtux

v sqtsuv zqyzx

w sqs|{| zqwuv

x sqs|wz zqts{

y sqs|ut yq|tu

z sqtsxw zq|sz
平均值 sqtsxx zqyvz

� ≥⁄kh l yq{ yq{

  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o分析结
果k表 xl∀

w 讨论
wqt 前处理方法的确定

对样品的前处理时o选择干法消解方法 uo

表 x 鱼体内铬的含量 kµ γ κγl

鱼类 肌肉 鳃 肝 肠

鲤鱼 sqtst{ sqvuv{ sqtwxs sqwx{w

草鱼 squwzt sqv{x| squswt sqs|w|

鲢鱼 sqt|us sqvxwx sqt{vu squvzs

虹鳟 squs|y p p p

长春鳊 sqs{{s p p p

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

wqu 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o

在原子化之前挥发除去o降低了背景吸收o对铬的吸收信号有较大的改善∀

x 结论
实验结果表明o应用干法消解样品o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o有较高的精密度!回收率和灵敏度o较低的检出限o方便快捷o适合大批量样品的测定o可

以满足水产品中总铬的测定要求∀
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丁莉华等  ussu2sv2tv us个月又 tu天 高良豪等  ussv2sx2s| y个月又 ty天
董学畅等  ussu2ts2sw tv个月又 ut天 孙武勇等  ussv2sx2sw y个月又 ut天
黄运瑞等  ussv2sw2t{ z个月又 z天 常 春等  ussv2sx2su y个月又 uv天
衷明华等  ussv2sw2s| z个月又 ty天 王东丹等  ussv2sx2tu y个月又 tv天
孙爱玲等  ussv2sv2tu {个月 tv天 沙 沂等  ussv2sx2ts y个月又 tx天
刘清福等  ussv2sv2ut {个月又 w天 曹书霞等  ussv2sx2tt y个月又 tw天
钟志光等  ussv2sw2tx z个月又 ts天 马晓刚等  ussv2sx2tu y个月又 tv天
牟仁祥等  ussv2sw2uw z个月又 t天 孙曙光等  ussv2sx2tx y个月又 ts天
吴少尉等  ussv2sw2s| z个月又 ty天 许文林等  ussv2sx2tz y个月又 {天
张 红等  ussv2su2ut |个月又 w天 陈 松  ussv2s|2tz u个月又 {天
宣春生等  ussv2sw2uw z个月又 t天 郑 洪等  ussv2sx2t| y个月又 y天
何松涛等  ussv2sw2uv z个月又 u天 洪 军等  ussv2sx2tu y个月又 tv天
粟 智  ussv2st2su ts个月又 uv天 徐增芹  ussv2sx2ux y个月
周 媛等  ussv2sz2st w个月又 uw天 王欲天等  ussv2sx2ut y个月又 w天
凡金龙等  ussv2sy2uz w个月又 u{天 赵登山  ussv2sy2t{ x个月又 z天
邓跃全等  ussv2sy2t{ x个月又 z天 王海涛等  ussv2s{2ty v个月又 |天
林福兰等  ussv2sz2sx w个月又 us天
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收稿日期 }ussv p sz p tw  修回日期 }ussv p sz p ut

作者简介 }胡宇东kt|zu p l o男 o湖南岳阳市人 o工程师 o本科 o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 o陈新焕

k湖南省出入境检验检疫局 o长沙  wtssszl

摘要 }采用微波消化技术消化样品 o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 s

∗ {1s °ªr�范围内呈线性关系 o相关系数 s1|||v o检出限 s qsu °ªr�o回收率 |{1s h ∗ tsu1u h o方法准确 o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 } �yxz qvt  文献标识码 } �  文章编号 }tssx p xvuskussvlsy p sswy p su
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  钙大约占人体成分的 u h o钙不仅维持骨骼和

牙齿的构型与强度 o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 {ss °ª钙 o其中 ws h被人

体吸收 o也就是 vus °ª钙 o同时人体通过代谢排出

约 vus °ª钙
≈t  ∀因为钙对于人体的重要性 o大多

数的营养品都需要测定其钙的含量 ∀对于钙的测

定 o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 o结果准确 o快速 o简便 ∀

材料与方法

t  仪器和试剂

°∞vvss原子吸收分光光度计k美国 °∞ 公

司l o钙空心阴极灯 ∀

� ⁄≥ p usss微波消化系统k美国 ≤∞� 公司l ∀

钙标准储备液 }t qs °ªr°̄ k国家标准物质中

心l ∀钙标准使用液 }用盐酸ku h l将钙标准储备液

稀释到 tss Λªr°̄ ∀

u h 镧溶液 }称取 ux ª氧化镧 k纯度大于

||1| h l加入 zx °̄ 盐酸溶解 o转入 tsss °̄ 容量

瓶中 o用去离子水定容到刻度 ∀

硝酸为优级纯 o过氧化氢等试剂为分析纯 o实

验用水为去离子水 ∀

u  仪器工作参数

波长 wuu qz ±° o狭缝 s qz ±° o空气乙炔流量

比 xΒt o氘灯校正背景 ∀

v  样品溶液的制备

称取 s qxss ª样品于微波消化罐中 o加硝酸

x1s °̄ o放置过夜后加入过氧化氢 t1x °̄ o再浸泡

vs °¬±∀连接好消解装置并放入微波消化炉中 o按
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以下程序将样品消解至无色透明 }ys ³¶¬k相当于 w

¤·°l处消化 ts °¬±~tss ³¶¬处消化 ts °¬±~txs ³¶¬

处消化 tx °¬±∀消解程序执行完毕后取出转盘 o

冷却 o开罐 o将罐内试液用尖嘴吸管转移至 xs °̄

容量瓶中 o用适量水多次洗涤消化罐 o洗液并入容

量瓶中 o加水至刻度 o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 t °̄

置于 ux °̄ 容量瓶中 o分别加入 y1ux °̄ u h镧溶

液 o再加水至刻度 ∀

w  测  定

移取 s os qxss ot qsss ot qxss ou1sss °̄ 钙标准

使用溶液k相当于 s oxs1s otss1s otxs1s ouss1s Λª

钙l置于 xs °̄ 容量瓶中 o再分别加入 tu qx °̄ u h

镧溶液 o用水稀释定容至刻度 o混匀 ∀此系列标准

及样品溶液中的镧的含量相当于 s qx h ∀将钙系

列标准溶液 o试剂空白溶液 o样品溶液分别导入火

焰原子化器进行测定 o绘制标准曲线 o求得样品溶

液中的钙含量 ∀

结果与讨论

t  测定介质的影响

在国家标准 ��tuv|{ p |sk食品中钙的测定l

中要求使用 u h镧溶液而且要求使用的氧化镧的

纯度在 ||1|| h以上 ∀事实上 ||1|| h的氧化镧难

以买到且价格较 ||1| h的氧化镧较贵 o且实验表

明钙的浓度在 s ∗ w Λªr °̄ 的范围内而镧的浓度在

s1x h ∗ u h范围内时 o钙的吸光值随着介质中镧含

量的降低而升高 o同时试剂空白的吸光值随着介质

中镧含量的升高而降低 o吸光值的变化范围在 x h

以内 ∀综合考虑以上因素 o选择溶液中镧的浓度为

s1x h o和使用 ||1| h 氧化镧是经济而适用的方

法 ∀

u  样品消化方法的选择

对于食品及其相关产品中钙的测定 o国家标

准≈u 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 us ∗ vs

°̄ 混和酸k高氯酸 n硝酸l在电炉上加热挥发近干

导致试剂空白升高 o劳动强度加大 o一次只能处理

少量样品 o并且由于钙的广泛存在 o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 o灰化完成后有残渣留下 o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 o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 x h和 ts h ∀由

于营养饮品k如高乐高 !奶粉等l标识上钙的含量一

般在 xss°ªrtssª左右 o如此范围的误差在乘以稀

释倍速后可能会导致争议 ∀

v  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 o微波消解的湿法溶样体系以硝酸

) 过氧化氢体系为最佳 o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 ∀

w  线性范围 !检出限和回收率实验

吸光值与钙浓度在 s ∗ { qs °ªr�范围内呈线

性关系 o相关系数 ρ� s1|||v ∀以 v倍空白标准偏

差计算 o方法的检出限为 s1su °ªr�∀向测试样品

中添加适量的钙标准溶液 o按样品分析过程测定钙

含量 o回收率为 |{ qs h ∗ tsu qu h ∀
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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  ktssstvl

�̈ ¶̄²± �¨̄½¬̄̈  ≠∏º ¬̈≤«̈ ±  加拿大 �¤∏µ̈±·¬¤±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 o然而 o微量元素在水

生物 o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 ∀1t2

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

有时只高于正常水平 ts倍即可危害水生物 o继而对人体健康产生负面影响 ∀1u2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 o在做试样处理时需要特别小心 ∀微波消化法的特点在于 o待

测定试样置于密闭容器中 o以此避免挥发性试样散失 ~且消化在高温高压下进行 o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 ∀1v ow2石墨炉原子吸收法作为

元素分析的强有力工具 o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 o石墨炉原子吸收法测定硒的分析方法 o方法的准确度 o精密度经测试加拿

大国家级标准参考物验证 o获得满意结果 ∀

t  实验方法

t qt  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 o储

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

uw «以上 o双蒸水淋洗干净 o室温挥干 o或在 vs ε ∗ ws 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 o储于棕

色瓶保存 ∀

表 t  微波消化条件

微波消化程序
测定硒平均回

收率 h k ν � yl

uss º  t °¬±~xss º  u个 vs ¶    zv

uss º  t °¬±~xss º  ts个 vs ¶ zy

uss º  t °¬±~xss º  u个 vs ¶~tsss º  u个 vs ¶ {{

uss º  x °¬±~xss º  u个 vs ¶~tsss º  u个 vs ¶ |v

uss º  x °¬±~xss º  w个 vs ¶~tsss º  u个 vs ¶ tst

uss º  ts °¬± ~xss º  u个 vs ¶~tsss º  u个 vs ¶ |z

uss º  t °¬±~tsss º  w个 vs ¶ {{

uss º  t °¬±~tsss º  y个 vs ¶ktl tstktl

    注 }ktl为选定微波消化条件 }uss º  t °¬± ~tsss º  y个 vs ¶

t qu  消化步骤

所有消化用酸及预处理试

剂均痕量金属级k飞世尔公司

提供l o其它化学试剂为分析纯 ∀

干燥的鱼肉试样与标准参考物

质k加拿大国家研究院提供l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 u °�浓硝酸 o在 uss

º 下微波消化 t °¬± o再在 t sss

º下消化 y个 vs ¶o待冷却后以

双蒸水定容至 ux qss °�∀

t qv  分析测定

)wt) 中国食品卫生杂志  第 tt卷第 v 期



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

果与讨论 ∀

表 u  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� us ∗ vs

干燥温度  ε  tts

干燥时间  ¶ ys

灰化温度  ε {ss

灰化时间  ¶ vs

原子化温度  ε uxss

原子化时间  ¶ ts

u  结果与讨论

u qt  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 o本研究以省时 o并保证试样回收率为前提 o选

定了微波消化条件如下 }

u qu  石墨炉条件  经优化实验条件 o选定石墨炉测试参数 o测定波长 }

t|y qv ±° ~狭缝 }s qt ±° ~除干扰液 }t sss °ªr�硝酸镍以 t }t等体积与

测试液混合加入石墨管测定 ∀

u qv  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 o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 o并通过测试实际鱼试样获得 o结果见表 v ∀

v  结论

表 v  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   Λªrª

标准参考物质
⁄� � � p uk参考

物质 tl硒

× � � × p uk参考

物质 ul硒

标定值 t qws ? s qs| x qyv ? s qyz

测定值 t qvz ? s qsy x qyy ? s qvv

测定次数     y    tv

平均回收率 h |{ tst

表 w  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   h

测定件数

k每个试样测定 y次l
ut tu

平均 ΡΣ∆ w qs u qs

Ρ Σ∆范围 s ∗ tu q{ s ∗ w qw

  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 o使用微波消化可有效分解试样

中复杂硒化合物 o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 o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

�¤∏µ̈±·¬¤±大学研究基金资助 o特此致谢 o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 o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 ∀
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实验技术  微 波 消 解 p 火 焰 原 子 吸 收 法 直 接

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

k湖南省出入境检验检疫局o长沙 wtssszl

摘要}采用微波技术消解样品o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 s∗ t1{ °ª �范围内呈线性关系o相关系数 s1|||zo检出限 s1ssv °ª �o回收率

|z1yh ∗ tst1uh o相对标准偏差不超过 v1zh ∀ 方法准确o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} tssx2xvuskusstlsu2ssyv2su

  镉是 t|zv年 ƒ� � • � � 所确定的第三位优先

研究的食品污染物o仅次于黄曲霉毒素和砷o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o欧盟 |y uv∞≤ 等法规明确要求不得超过 t1s

°ª ®ª∀对于食品中微量元素镉的测定o目前主要用

石墨炉原子吸收光谱法!萃取p 火焰原子吸收光谱

法!比色法≈t ∀ 本实验提出用 � �� vp � u� u 体系以

微波技术消解样品o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o结

果满意o方法准确度好o操作简便!快速∀

材料与方法

t 仪器和试剂

°∞vvss型原子吸收分光光度计k美国 °∞ 公

司lo配有 ƒ� � ≥ 计算机处理系统及镉空心阴极灯∀

� ⁄≥2usss微波消解系统k美国 ≤∞� 公司l∀

多功能食物搅拌器∀

镉标准储备液}t1s °ª ° ō称取 t1ssss ª金属

镉k||1||h lo溶于 us °¯盐酸ktn tl中o加 u滴硝

酸o移入 tsss °¯容量瓶中o加水稀释至刻度o混匀∀

镉标准使用液}用硝酸ks1{ ° ²̄ �l将镉标准

储备液稀释至 x1s Λª ° ∀̄

硝酸为优级纯o过氧化氢等试剂为分析纯o实验

用水为去离子水∀

u 仪器工作参数

波长 uu{1{ ±° o狭缝 s1z ±° o灯电流 ts °� o

原子化器高度 z °° o空气流速 y � °¬±o乙炔流速

s1{ � °¬±o氘灯校正背景∀

v 样品溶液的制备

称取 t1sss ª经多功能食物搅拌器搅碎的样品

于微波消化罐中o加硝酸 x1s ° ō放置过夜后加入

过氧化氢 t1x ° ō再浸泡 vs °¬±∀ 连接好消解装置

并放入微波消化炉中o按以下程序将样品消解至无

色透明}ys ³¶¬k相当于 w ¤·° l处消解 ts °¬±otxs

³¶¬处消解 tx °¬±∀消解程序执行完毕后取出转盘o

冷却o开罐o将罐内试液用尖嘴吸管转移至 ux °¯容

量瓶中o用适量水洗涤消化罐o洗液并入容量瓶中o

加水至刻度o摇匀∀ 同时做试剂空白试验∀

w 测 定

吸取 sos1uxosqxsot1ssot1xsou1ss °¯镉标准

使用液k相当于 sot1uxou1xsox1ssoz1xsots1ss Λª
镉l于 xs °¯容量瓶中o用硝酸ks1{ ° ²̄ �l稀释至

刻度o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o绘制标准曲线o求得

样品溶液中的镉含量∀

结果与讨论

t 测定介质及酸度的影响

试验表明o镉在硝酸!盐酸介质中的吸光值基本

一致o考虑到试样消解o本实验选择硝酸作为测定的

介质∀ 在 s1sw{∗ w1{ ° ²̄ �范围内o硝酸浓度对镉

的测定没有明显影响∀

u 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o前者虽有较高的回收率o但试剂用量

大o且需使用混合酸~而干灰化法不仅消化时间长o

样品难以消解彻底o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o由于消

解反应是在高压密闭容器内进行o样品消解快速!完

全!挥发损失小∀

v 样品消解体系的选择

试验证明o仅用硝酸较难达到理想的消解效果∀

)vy)微量元素与健康研究 usst年第 t{卷第 u期



索有瑞≈u !李赛君等≈v 在比较了多种湿法溶样体系

后一致认为 � �� vp � u� u 为最佳消解体系∀ 因此o

本实验选择 � �� vp � u� u 体系消解试样o� �� v!

� u� u的用量分别为 x1s ° !̄t1x ° ∀̄

w 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o发现低压下动物肝中的有机物难以消解完

全o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o如压力低!样品组分复

杂o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o参照仪器使用手

册o每减少k增加lt个样品罐o微波功率相应降低

k提高lvs • k相当于 � ⁄≥2usss功率的 xh l∀本实

验采用先低压后高压的程序o既达到了样品的彻底

消解o又保证了实验的安全∀

x 测定方式的选择

在镉的火焰原子吸收光谱测定方法中o前人较

多的是使之先与碘离子络合o接着用 wp 甲基戊酮

p uk� ���l萃取分离测定∀ 该法由于进行了富集o

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o但操作繁琐o因用有机相进样o火焰

的稳定性差o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o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o因样品处理时稀释倍数大o测定时又用

氘灯校正背景o试液中的共存离子不会对镉的测定

造成干扰o本法测定结果与萃取测定结果无明显差

异k表 ul便是有力的佐证∀由此可见o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o既节省了试剂o又缩短了分析时间∀

y 线性范围及检出限

吸光值与镉浓度在 s∗ t1{ °ª �范围内呈线

性关系o相关系数 ρ� s1|||z∀以 v倍的空白标准偏

差计算o方法的检出限为 s1ssv °ª �∀

z 回收率试验

向测试样品中添加适量的镉标准溶液o按样品

分析的过程测定镉含量o回收率为 |z1yh ∗

tst1uh k表 tl∀

表 t 回 收 率 试 验 kν� woΛªl

样品号 加入量 回收量 回收率kh l

t sqyux sqyts |zqy

u tquxs tquvy |{q|

v uqxss uqxvs tstqu

{ 样品分析及方法验证

同时用本实验方法与萃取p 火焰原子吸收光谱

法对 w个猪肝!w个牛肝样品及国家标准物质 ��•

k∞ls{st|v牛肝中的镉含量进行了测定o结果见表

u∀

表 u 样 品 分 析 结 果 kν� woΛª ªl

样品名称 本法结果 � ≥⁄kh l 萃取测定结果

猪肝 t号 sqtyx uq{ sqt{u

猪肝 u号 sq{xu uqt sq{v|

猪肝 v号 sqtux vqz sqtv|

猪肝 w号 sqxsv tq| sqxuw

牛肝 t号 sqxwu uqv sqxuv

牛肝 u号 sqx{u tqy sqxy{

牛肝 v号 sqwsu vqs sqwsy

牛肝 w号 sqtwz vqu sqtys

s{st|v牛肝 sqv{tk标准值}sqv{{l

  由表 u可见o标准物质的测定值与参考值基本

吻合o进一步验证了方法的可靠性∀相对标准偏差不

超过 v1zh o说明方法的精密度好∀
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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ksvsstul

吕建民  王向纯  

提  要  采用微波消解样品 o以镍2硝酸镁作基体改进剂 o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 vs³ªrs1ssww� o检出限为 y1x±ªr °̄ o相对标准偏差为

y1y h o样品加标回收率为 {{1y h ∗ tsz1{ h o应用于食品中硒

的分析 o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1t2 ∀第一法操作繁琐 o所用试剂 u1v2二

氨基萘毒性大 o且需进口 o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 o

采用微波消解样品 o石墨炉原子吸收法测定食品中硒 o取得满

意结果 ∀

1  材料和方法

t1t  仪器与试剂  ktl仪器 }��±¤̄¼¶·tss 型原子吸收分光光

度计 ~{ss型石墨炉 ~�≥ ) zu型自动进样器 ~硒空心阴极灯 ~热

解石墨管k以上均为美国 °∞公司产品l � �) u型压力自控微

波溶样系统k上海新科微波技术研究所l ∀ kul试剂 }硒标准溶

液ktssΛªr °̄ o国家标准物质研究中心l !硒标准使用液ktss±ªr

°̄ l !硝酸 !过氧化氢 !硝酸镍 !硝酸镁 ∀

t1u  测定方法  

t1u1t  仪器工作条件  吸收线 t|y1s±° o光谱通带 u1s±° o灯

电流 ty°� o氘灯背景校正 ∀信号记录方式 }峰面积 o载气流

量 }uxs °̄ r°¬± 高纯氩气 ∀干燥温度 }tus ε k斜坡r保持 tsr

xsl o灰化温度 }|ss ε ktrvl o原子化温度 }utss ε ksrxl o热除残

温度 }uyss ε ktrxl ∀

t1u1u  样品溶液的制备  ktl粮食 }样品用水洗 v次 oys ε 烘

干 o用不锈钢磨粉碎 o储于塑料瓶内 o备用 ∀kul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 o打成匀浆

后备用 ∀称取样品 s1u ∗ s1xªk蔬菜样品 t1s ∗ t1xªl于清洗好

的聚四氟乙烯溶样杯内 o依次加入 u1s °̄ 硝酸 ot1s °̄ 过氧化

氢 ou1s °̄ 纯水 o盖上聚四氟乙烯内盖 o将溶样杯晃动几次 o以

下操作严格按照 � �) u 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 t1x ∗

u1s � °¤o时间 x ∗ ts°¬±内消解完全 o样品溶液无色透明 o取出

放冷 o移入 ts °̄ 容量瓶中 o用纯水洗涤溶样杯数次 o合并洗涤

液 o用纯水定容至 ts °̄ 备用 ∀同时做试剂空白 ∀

t1u1v  测定  将仪器调至最佳状态 o对标准及样品进行编程 o

自动配制 s !us !ws !ys !{s !tss±ªr °̄ 标准系列 o由自动进样器

进样 usΛ̄ 标准 k或样品l oxΛ̄ 基体改进剂 ks1stx°ª �¬n

s1st°ª � ª��vl o测量峰面积 ∀应用 �� º¬±�¤¥软件仪器自动

给出标准曲线及测定结果 ∀

2  结果与讨论

u1t  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 o因此用微波加热时 o溶液能很快达到沸点 o同

时微波能引起酸与样品之间较大的热对流 o搅动并清除已消解

的不活泼的样品的表层 o促进酸与样品更有效地接触 o在加压

的条件下 o酸的氧化及活性增加 o使粒径大的样品也能在短时

间内被消化1u2 ∀一般 x ∗ ts°¬±即可消解一个样品 o其次 o微波

消解是在密闭的容器中进行 o硒的损失较少 o回收率较高 o因微

波消化中酸的消耗少 o减少了由于酸而带入的污染 o提高了测

定结果的准确性 ∀

u1u  基体改进剂的选择  由于硒在高温下容易挥发 o为了防

止硒在灰化过程中挥发损失 o选择加入某种金属离子 o使其在

灰化过程中与硒生成热稳定金属化物 o将待测元素/固定0在石

墨炉中1v2 ∀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 |ss ε ∀

u1v  灰化温度及原子化温度的选择  在选定的条件下 o采用

xs±ªr °̄ 硒溶液 o由自动进样器进样 usΛ̄ 标准溶液及 xΛ̄ 基体

改进剂ks1stx°ª �¬n s1st°ª � ª��vl o测量峰面积 o试验证

明灰化温度及原子化温度分别选择 |ss ε !utss ε 较好 ∀

u1w  共存元素的影响  在选定的条件下 o下列 z种元素的加

入量kΛªl为 }≤¤�ks1xl°¥ks1{l≤§ks1tl�¶ks1tlƒ !≤ k̄s1vlƒ¨

ks1tl均不干扰硒的测定 ∀

u1x  标准曲线及检出限  在 s ∗ tss°ªr °̄ 的范围内 o回归方

程为 }

¼ � u1vw ≅ ts p v ÷ n s1sss| o相关系数 }

µ� s1|||y o本方法的绝对灵敏度为 vs³ªrs1ssww� o检出

限为 y1x±ªr °̄ ∀

u1y  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 s1ss s1xs s1w{u |y1w h

鸡蛋 s1ss s1xs s1xv| tsz1{ h

蔬菜 s1ss s1xs s1wzx |x1s h

奶粉 s1sx s1xs s1w|v {{1y h

  取同一样品kt1sª蔬菜 n s1wΛª硒标准l进行 ts次测定 o

结果k±ªr °̄ l如下 }vy1u  ws1v  v{1u  wt1y  vw1|  vw1v  

ws1v  vz1{  vz1t  ws1x ∀计算其相对标准偏差为 y1y h ∀
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方法自动地把这些伪迹分开 ∀¤1 峰宽 o宽的点是伪

迹 o很窄的点是噪声 o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 o峰宽的分布不好表示

伪迹或荧光点重叠产生的多峰 o≤# ÷u 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 s1t像素 o当

用 ws÷ 物镜时 o可定位在 ux±° 之内 ∀由于 ≤≤⁄成

象灵敏度高 o曝光在低水平上进行 o通常曝光时间取

ts¶∀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 o一般来说 o每 t ∗ u°¬±记录一

幅图象 ∀为了把某幅象中的某荧光点k通常一幅象中

有几十至几百个荧光点l与一定时间间隔后的下一幅

象中的相应的点相联系起来 o荧光点的跟踪要绝对正

确 o否则会分不清楚或引起错误地跟踪 ∀跟踪时 o有

时会产生跟踪点的消失 ∀如产生凝聚 o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 o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 o

从中计算出它们的运动速度和了解它们的运动方式≈x  ∀
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≈t   胡坤生 q膜蛋白的侧向扩散运动的测定 q生物化学与生物物理

进展 ot|{{ otxktl }uv ∗ uz

≈u   �∏®∏±¶«̈ ±ª ετ αλq °µ²·̈¬± � ²·¤·¬²±¤̄ ⁄¬©©∏¶¬²± � ¤̈¶∏µ̈ ° ±̈·¶²±

�±·̈µ¤¦·¬²± ²© �̈ ¨ ∂ ±̈²° � ¨̄¬··¬± º¬·« �¤¦·̈µ¬²µ«²§²³¶¬± ¬± �¬³¬§

∂ ¶̈¬¦̄ ¶̈q�¬²¦«¬° q�¬²³«¼¶q �¦·¤ot|{x o{tykul }vx{ ∗ vyw

≈v   ±∏¬±± ° �q≤«̈ µµ¼ � � ≥·µ∏¦·∏µ¤̄ ¤±§ ⁄¼±¤°¬¦°µ²³̈µ·¬̈¶²© �¬³¬§

¤±§ �¨°¥µ¤±¨q°²µ·̄¤±§°µ̈¶¶ot||u otvz ∗ txu

≈w   � ²µµ¬¶²± � � ετ αλq � ¤̈¶∏µ¬±ª ⁄¬©©∏¶¬²± ≤²̈ ©©¬¦¬̈±·¶²© �¤¥̈¯̈ §

°¤µ·¬¦̄ ¶̈²± ≤¨̄¯ ≥∏µ©¤¦̈¶¥¼ ⁄¬ª¬·¤̄ ƒ̄ ∏²µ̈¶¦̈±¦̈ �¬¦µ²¶¦²³¼ q�¬²2

¦«̈ °¬¦¤̄ ≥²¦¬̈·¼ ×µ¤±¶¤¦·¬²±¶t||s o|v{

≈x   胡坤生 o袁燕华 q电荷耦合器件荧光成像研究膜上受体扩散 q生

物物理学报 ot||z otvkvl }wtx ∗ wt|

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

k梅雁螺旋藻高科技研究所  梅州市  xtwzx|l

∞2°¤¬̄}½̈ ±ªpº ±̈«∏¬� ut¦±q¦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 o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 o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 s1ssuΛª1 °�
p t ~样品加标回收率为 ||1u ∗ tss1u h ~变异系数k� ≥⁄l为 s1vv h o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  �yxz
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¤±¤̄¼·¬¦¤̄ ° ·̈«²§ º¤¶ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ §q ×«̈ §̈·̈¦·¬²± ¬̄°¬·²©·«̈ ° ·̈«²§ º¤¶s1ssuΛªq°�
p t

q ×«̈ µ̈¦²√ µ̈¼ ²©·«̈

¶¤°³̄ ¶̈º¤¶¬±·«̈ µ¤±ª̈ ²©||1u h ∗ tss1u h q ×«̈ ³µ̈¦¬¶¬²±k� ≥⁄l º¤¶s1vv h q

Κεψ ωορδσ  �¬¦µ²º¤√¨¶¤°³̄ ¶̈³µ²¦̈¶¶²µ~ªµ¤³«¬·̈ ©∏µ±¤¦̈ ¤·²°¬¦¤¥¶²µ³·¬²±~¶³¬µ∏̄¬±¤~̄ ¤̈§

  螺旋藻被誉为/ ut世纪最佳营养食品及最佳蛋

白质资源0 o具有广阔的开发前景 o作为一种全营养食

品 o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 o本文用微波溶样 o石墨炉原子吸收法测定

收稿日期 }usst p sz p uv
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作者简介 }曾文辉 ot|zv年生 o男 o广东梅州人 o广东梅州市梅雁螺旋藻高科技研究所助理工程师 ot||z年毕业于四川大学生物系k生物化学专

业l ∀主要研究方向为螺旋藻深加工产品开发 ∀
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螺旋藻中铅含量 o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 ~k北京美城科贸集团

生产l

°∞ ��vss型原子吸收分光光度计 o� ��2{ss型

石墨炉 ~

°∞产铅空心阴极灯 ∀

112  试  剂

铅标准贮备液 }浓度为 t1sssªq�p t o�≥� �

yuszt2|s ~

铅标准工作液 }移取计算量的铅标准贮备液稀释

配制而成 ~

���v !��w�u°�w !�ªk��vlu为优级纯或光谱纯 ~

水为去离子三蒸水k电阻在 { ≅ tsx 8 以上l≈t  ∀

113  仪器工作条件

t1v1t  样品制备及微波溶样程序≈t ou  }

tl准确称取 s1xsssª冷冻干燥梅雁螺旋藻精粉

样品置于 °ƒ�内罐中 o样品尽量放入罐底中心部位 o

加 w°�左右硝酸入该罐内 o淹没样品 o不要将样品挂

到壁上 o盖上内罐盖 ~

ul将内罐放入外罐中 o盖上外罐盖 o拧紧 o使其密封 ~

vl在内罐的上部孔中 o放入一片防爆膜 o用压堵

压紧 ~

wl选一个罐不放防爆膜 o用于安放已连接好压力

控制线的测压嘴 o用于监控压力状况 ∀

xl选一个罐作为空白罐 o不放样品 o但要放试剂 o

试剂量应与样品罐相同 ~

yl打开风扇k如样品量多 o需微波能高时可不开

风扇 o有泄露时再开l ~

zl 将控制开关打到程控档 ~

{l设定程序 o详情见图 t ∀假如样品少于 |个 o设

定功率及保持间可适当减少 ~

|l启动程序 o消解样品 ~

tsl让样品冷却 o开罐 o消解后的样品液移入

xs °̄ 容量瓶 o定容至刻度 o摇匀 !待测 ∀t1v1u  原子

吸收光谱仪的工作参数≈v 及石墨炉升温程序

波长 u{v1v±° o狭缝 s1zs±° o铅灯电流 ts°� o基

体改 进 剂 采 用 s1u°ª��w �u°�w n s1st°ª�ª

k��vlu o测量峰面积 o氘灯背景校正 ∀

通过优化选择 o石墨炉升温程序为 }干燥 otus ε o

tsruxk斜坡r保持 o≥ o下同l ~灰化 oxxs ε otrvs ~原子

化 ot{ss ε osry ~清洗 ouyss ε otrx ~内气流量 uxs°�r

°¬±o原子化阶段停气 ∀

图 t  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 xs°�容量瓶中 o

使其浓度为 s1ss ous1ss ovs1ss oxs1ssΛª1�
p t o取吸

光度与相应浓度绘制标准曲线 o线性范围 s1ss ∗

xs1ssΛª1�
p t o相关系数 s1|||{ ~参见图 u ∀

图 u  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 o连续 ts次对空白溶

液测定 o并以相应的标准溶液校正曲线 o根据原子吸

收法 ⁄�� v≥ 计算 o获得该方法的检测下限为

s1ssuΛª1 °�
pt ∀

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 o为使测

量准确 o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 o应尽量选用超纯级酸消解样品 o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≈w  o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 o如图 t所示的图形即为消解 |罐

螺旋藻样的微波消解图形 o升压功率恰到好处 ∀

tx现代科学仪器 usst  w



213  石墨炉工作条件

图 u所示一螺旋藻样峰面积吸收峰形图 o其峰形

较好 o背景干扰少 ∀该测定方法中 o采用氘灯背景校

正 o石墨炉的自动进样量为 usΛ�o在原子化阶段采用

中断净化气体 o以硝酸盐形式存在于水溶液中的 °¥o

最高灰化温度为 xxs ε o原子化温度为 t{ss ∗

usss ε ∀为了避免样品中其它元素的干扰 o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 o测得平均值及精密度

结果见表 t ∀
表 1  重现性实验结果

样品编号 t u v w x y z {

测得值

kΛª1ª
p tl

t1txv t1txu t1tx| t1tw{ t1txs t1txz t1txx t1txz

平均值

kΛª1ª
p tl

t1txw

标准偏差 ≥ s1ssv{

变异系数

k h l
s1vv

微波溶样石墨炉原子吸收法测定螺旋藻中铅含

量 o经标准加入回收试验结果如表 u o平均回收率达

||1{ h ∀

表 2  回收率实验结果

样品 °¥本底值

kΛª1ª
p tl

°¥加入量

kΛª1ª
p tl

实测值

kΛª1ª
p tl

回收率

k h l

平均回收率

k h l

t1txv s1xs t1yw| ||1u

t1txu t1ss u1txs ||1{

t1txs t1xs u1yxv tss1u

t1txz u1ss v1txs ||1z

t1txx u1xs v1yxu tss1t

||1{

3  小  结

本实验结果表明 o用微波溶样原子吸收法测定螺

旋藻中铅的方法 o各项技术指标均满足保健食品产品

的质量检测要求≈x  o方法的精密度和准确度优于其他

检测手段 o可以推广 ∀
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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
叶  昀
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周志恒

k北京地质仪器研究所  北京  tsssuzl
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摘  要  以简易型原子吸收分光光度计为基础 o着重介绍它的测控系统的各个模块的设计思路和软件的编程方

法 o讨论了 ≤°�⁄器件及在系统可编程技术的应用 o并简单地讲述了 ≤xt语言 ∀最后给出仪器的功能和主要指标 ∀

关键词  原子吸收分光光度计 ~≤°�⁄~在系统可编程 ~测控系统 ~≤xt

中图分类号  × �zww#tu n x
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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kvtsssyl 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o测定奶粉中铅

常采用原子吸收法1tou2o但该法前处理操作繁琐o易引

起污染和损失o且测定时易发生爆溅等现象∀ 为此o本

文在有关文献1vow2的基础上o研究了以三乙醇胺作稳定

剂o将样品的悬浮液注入石墨管o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o

避免了样品的污染和损失o减少了样品基体干扰和背

景吸收o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1t2测定结果作比

较o结果十分吻合∀实验证明o本法不需样品前处理o操

作简便!快速o准确度高o精密度好o能对奶粉中痕量铅

进行快速分析∀

1  材料与方法

t1t  仪器与材料  °∞vtss 原子吸收分光光度计~

� �� p yss型石墨炉~� ≥p ys石墨炉自动进样器~�χ

∂ � ∂ 平台片和热解石墨管k以上产品均为美国 °∞ 公

司l~铅空心阴极灯k北京有色金属研究总院l∀ 铅标准

贮备液}t1ss°ª ° k̄国家钢铁材料测试中心冶金部钢

铁研究总院制 �≥� �yusztp |sl~铅标准应用液由

s1uh 硝酸逐级稀释而成~三乙醇胺溶液}ktn tlk∂

∂ l~uh 硝酸镁溶液∀ 本试验均采用二次蒸馏水∀

t1u  仪器工作条件  测定波长 u{v1v±° o灯电流

x° � o光谱通带 s1z±° o氩气作保护气o进样体积 usΛ ō

最大功率升温o峰面积分测定o石墨炉工作条件见表

t∀

表 1  ΗΓ Αp 600 型石墨炉工作参数

步骤
温度

kε l

斜坡升温时间

k≥l

保持时间

k≥l

气体流速

k° ¯ °¬±l

t zs t us vss

u tus tx tx vss

v wss ts ts vss

w {xs ts us vss

x us t ts vss

y t{ss s x s

z uxss t v vss

t1v 试验方法 称取奶粉约 s1uª于 ts° ¯比色管中o

加少许水湿润o加 x1s° ¯三乙醇胺ktn tl!t1s° ūh

硝酸镁o加水定容至刻度o摇匀后于沸水浴中加热

x°¬±o取出冷却o摇匀o由 � ≥p ys自动进样器送入石

墨管内的平台上o按测定条件测定o根据峰面积在计算

机上计算定量∀

2  结果与讨论

u1t 悬浮稳定剂的用量与悬浮液稳定性关系  t|zw

年o�µ¤§¼1v2首次采用悬浮样品进样技术o在样品中加

入悬浮稳定剂o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o在样

品中加入不同量的三乙醇胺ktn tlo随着加入量的增

大o悬浮溶液的稳定性也增加∀ 由于加入量太大o造成

悬浮样品粘度太大o影响进样o因而本试验加入量最大

为 x° ō实际加入三乙醇胺ktn tl也为 x° ∀̄

u1u 加热时间对悬浮液稳定性的影响  在样品中加

入 x1s° ¯三乙醇胺ktn tlo沸水溶加热o进行加热时间

试验o加热 u° ¬±以上o稳定时间基本上呈现一平台o悬

浮液可稳定 xs°¬±∀ 由此确定加热时间为 x°¬±∀

u1v 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o严重干扰了铅

的正常测定∀ 为此o本文采用常用的基体改进剂硝酸

镁1x2o经试验证明o样杯中当选用浓度大于 s1th 硝酸

镁时o吸收值为一定值o并可使铅的灰化温度高达

{xsε 而不损失o样品中有机物等基体大部分可除去o

这样降低了背景吸收o提高了铅测定的灵敏度o因此o

本文采用 s1ush 硝酸镁作基体改进剂o并将灰化温度

选为 {xsε ∀

u1w 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o为了抑制这种

现象o有利于基体成份的挥发和消除o经试验证明o慢

速斜坡升温可以消除这些现象o干燥阶段分为 zsε 和

tusε 两步o灰化阶段也分为 wssε 和 {xsε 两步o这样

测得的结果同时有较高的精密度∀

u1x 最佳原子化温度  用 � ≥p ys石墨炉自动进样

器吸取 usΛ¯样品悬浮液o按上述测定条件ot{ssε 就

可到达原子化温度∀本文选择 t{ssε 作为测定奶粉中

铅的最佳原子化温度∀

u1y 干扰试验 测定铅 usΛª �k含硝酸镁 s1ush l按

上述测定条件o以下元素不干扰测定k以 °ª ®ª计l}

�!�¤!≤ ¤k{ssslo� ª!ƒ !̈�±ktssl!≤ ∏kwlo� ¶ks1xl∀

u1z 准确度和精密度试验  取几种奶粉样品按本法

uzy 中国公共卫生 t||{年第 tw卷第 tt期



进行准确度和精密度试验o结果加标浓度在 {1s∗

us1s±ª ° ¯时o回收率在 {|1xh ∗ tsxh ~样品浓度在

tx1z∗ wz1{±ª ° ō变异系数为 v1wh ∗ x1th ∀

u1{ 方法对照试验  按本法与国标法1t2测定上述几

种奶粉o每一样品各测定 y次o分别求平均值o再对测

定结果进行比较o经统计学处理o·值为 s1vto° �

s1sxo两种方法测定结果无显著性差异∀
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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 k大理 yztsssl 陈白云 黄黔云 杨 林 周 舟

云南省大理州医院 王昆兰 刘 燕

  t||z年 y月 us日至 uv日∀云南省大理州鹤庆县

中江乡大箐村阿拉禾自然村o发生猝死 w人o自觉不适

数十人o经流行病学调查!临床检诊o肠道病毒检测!病

理检查证实o该村疫情为柯萨奇 �v 病毒感染引起的急

性心肌炎暴发∀ 现报告如下∀

一般资料 ktl基本情况}阿拉禾自然村位于金沙

江西岩o大黑山半腰o山坡地貌o海拔 us|u° ∀ 无公路o

交通不便o距乡政府约 tx®° o距村公所约 w®° o该村共

wu户!tzz人o分为上下两社o相距约 xss° ∀ 有耕地约

tss亩o以包谷!豆类为主粮o每年约缺粮 v∗ w个月∀

以出售少量牲畜!核桃油为主要经济来源o年人均收入

wys元∀是县扶贫攻坚重点贫困村之一∀kul环境!饮食

调查}村民居住条件简陋o村内无厕所o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o水

源为山箐水o距村约 txss° o未发现水源污染∀ 病死者

及现患者无外出史o家庭内饮食无特殊变化o村内无采

食蕈类史∀

疫情特征 ktl发病情况}t||z年 y月 us日至 uv

日o下社有 v户发病o死亡 w人o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o参照急性病毒性心肌炎诊断标准k草案l1t2o初诊

病毒性心肌炎病人 vz人o罹患率 us1|h ∀ 男Β 女� t

Β t1wyo最小年龄 z岁o最大 ys岁∀其中 z∗ ts岁组 w

人ott∗ tx岁组 x人oty∗ us岁组 w人out∗ ux岁组 y

人ouy∗ vs岁组 u人~vt∗ ws岁组 w从owt∗ xs岁组 v

人oxt∗ ys岁组 |人∀ kul症状体征}临床主诉出现头

昏!乏力!恶心!心悸者占检查人数 tx1uuh o心电图异

常 k频发房性!室性早搏o≥× p × 波改变otβ� ∂ �l占

uv1|h ∀kvl肠道病毒 � �� 检查}y月 ux日采取 ts例

患者血清做肠道病毒 � �� 检查o其中 x例柯萨奇 �v

病毒呈阳性∀ {月 t{日又采血检查ous名患者中有 z

名o|名正常者中有 x名柯萨奇 �v 病毒呈阳性∀ kwl病

理检查}取一死亡病列的心脏作病理检查o光镜下显示

左右心室壁o乳头肌弥漫性炎细胞浸润o部分心肌凝固

性坏死∀ kxl既往病情~t|zs年 z月至 t||z年 y月o该

村有 |年次!累计发生类似病人 uu例o死亡 us例o其

中发生 w年次o发病死亡 z人的有 t户o发生 w年次o

发病 x人o死亡 v人的 t户o发生 u年次o发病死亡 v

人的有 u户∀ 发病有家庭聚集性o这些家庭生活贫困o

卫生条件较差∀

防治措施及病人转归 自 y月 uv日起o医疗组对

村庄环境!室内及饮用水进行消毒o对临床自觉症状

重!心电图有 ≥× p × 波改变!频发房性或室性早搏的

tt名患者收住乡医院治疗∀其余患者留村观察∀每日

t次静脉注射 xsh 葡萄糖 ws° !̄维生素 uª!口服板兰

根!病毒灵o连用 v天∀ 所有村民给予板兰根!维生素

≤ !亚硒酸钠 v天常规量∀至 uz日o除 y例 × 波改变!t

例频发室性早搏未恢复外o其他患者临床症状及心电

图改变均转为正常o全村未再出现新发病人∀
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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kvtsssyl  杨忠乔

浙江省化工研究院  孙卫萍

  悬浮样品进样技术是 �µ¤§¼等1t2首次于 t|zw年采用的 o

已广泛应用于石墨炉原子吸收法中 o但在火焰原子吸收法中应

用甚少1u ov2 ∀本文利用悬浮样品进样技术 o采用三乙醇胺作稳

定剂 o将样品不经任何化学处理制成悬浮溶液 o用空气 p乙炔

火焰原子吸收法直接测定奶粉中的钾钠钙镁 o避免样品前处理

的繁琐 !费时 !易污染的缺点 o简化了操作步骤 ∀方法经与国标

法测试结果相比较 o结果令人满意 o是测定奶粉中 w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

t1t  仪器与试剂  °∞vtss原子吸收分光光度计k美国 °∞公

司产l ~钾钠钙镁单元素空心阴极灯k北京有色金属研究总院l ~

钾钠钙镁 w种元素标准贮备液 ~t1s°ªr °̄ k国家钢铁材料测试

中心 !冶金部钢铁研究总院制l ~氧化镧溶液 }tssªr�~氯化铯

溶液 }tssªr�~三乙醇胺溶液 }kt n tlk∂ r∂ l ∀

t1u  仪器工作条件  经试验确定仪器的最佳工作条件 o见表

t ∀

表 1  仪器工作参数

元素灯
波长

k±°l

灯电流

k°�l

光谱通带

k±°l

空气

k�r°¬±l

乙炔

k�r°¬±l

钾 wsw1w v s1z v1{ t1z

钠 vvs1u tw s1z v1{ t1z

钙 wuu1z x s1z w1s u1x

镁 u{x1u v s1z v1{ u1s

t1v  试验方法

t1v1t  工作曲线制作  准确吸取 w种元素标准贮备液稀释成

以下浓度范围的标准系列 }�}s ∗ tssΛªr °̄ ~�¤}s ∗ tssΛªr °̄ ~

≤¤}s ∗ x1ssΛªr °̄ ~� ª}s ∗ s1xsΛªr °̄ ∀ �!�¤标准溶液中含氯

化铯溶液 uªr�o≤¤!� ª标准溶液中含氧化镧溶液 uªr�o将仪

器按表 t调至最佳状态 o分别进行测定 o由计算机上作出工作

曲线 ∀

t1v1u  样品测定  准确称取 s1xª左右样品于 xs °̄ 烧杯中 o

加少许水湿润 o加入 x1s °̄ 三乙醇胺kt n tl o至样品完全成悬

浮溶液 o转移至 xs °̄ 容量瓶中 o用少量水多次洗涤烧杯 ~洗液

一起于容量瓶中 o以下操作同标准曲线操作 o同时作试剂空白 o

测定 ≤¤!� ª可进一步稀释 o按表 t测定条件在仪器上进行测

定 o由计算机上计算定量 ∀

2  结果与讨论

u1t  悬浮稳定剂用量与悬浮稳定性关系  称取 s1xª样品 y

份 o各加入 u1s !x1s !z1s !ts1s !tu1s !tx1s °̄ kt n tl三乙醇胺 o

按样品测定 o实验表明 o加入大于 x1s °̄ 三乙醇胺kt n tl o悬浮

液至少可稳定 w{小时 o这足以供样品分析用的时间 o实际加入

x1s °̄ 三乙醇胺kt n tl ∀

u1u  测定钾钠波长选择  由于奶粉中钾钠含量高 o文献1w2采

用火焰原子发射光谱法测定 o本文采用原子吸收光谱法测定 o

为了避免过度稀释 o选用 �kwsw1x±°l !�¤kvvs1u±°l次灵敏

线作为测定波长 o这样操作方便 !省时 o测定时有较好的稳定

性 ∀

u1v  方法准确度试验  将 y种奶粉进行加标回收 o按上述测

定条件测定 o结果 w种元素的回收率分别为 }�}{x h ∗ tsu h ~

�¤}{| h ∗ |z h ~≤¤}{x h ∗ ts| h ~� ª}{{ h ∗ tsy h ∀

u1w  方法精密度试验  对 v种奶粉 w 种元素分别作 y 次测

定 o其变异系数分别为 }�}u1s h ∗ w1u h ~�¤}t1u h ∗ v1t h }

≤¤}t1{ h ∗ w1| h ~� ª}t1z h ∗ w1s h ∀

u1x  干扰消除  为了消除空气 p 乙炔火焰中钾钠的电离干

扰1x2 o经测定表明 }加入氯化铯 uªr�即可抑制这种影响 ∀文

献1y2报道了铝 !磷 !硅对测定钙 !镁有干扰 o当加入氧化镧

t1sªr�可消除这些干扰 o本文选用氧化镧溶液 uªr�∀其它常

见共存离子不影响上述元素的测定 ∀

u1y  方法对照试验  采用本法与文献1w2法k国标法l对同一份

样品 w种元素进行 y次测定 o以测定结果分别进行 ·检验 o经

统计学处理 o两法无显著性差异 ∀

u1z  样品测定  按样品分析方法 o测定奶粉样品 o结果见表

u ∀

表 2  奶粉中 4 种元素测定值(µ γ#κγ − 1)

� �¤ ≤¤ � ª

儿童补钙奶粉 {wt| uwxv yxvz {sz

孕产妇奶粉 |yzw uxzv zwsu z|s

高钙全脂奶粉 ts|y{ vxtx tuv{x zz|

婴儿补钙奶粉 y{xw uwuz w|ts vtz
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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kusssvtl  杨龙彪

上海市卫生防疫站  吕维君

  鱼油营养价值高 o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 o如果铜 !铁进入鱼油 o就会加

速油脂酸败 o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 o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1t p v2 o

其反应原理是 }以石油醚溶解油样 o用硝酸提取 o提取液中的金

属离子与碘化钾 o次甲基兰生成络合物体系 o该络合物浮选于

水相和有机相之上 o分离后 o金属离子富集在浮选物之中 o以二

甲基甲酰胺溶解浮选物 o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 °∞ p vss 型原子吸收分光光度计 o铜

空心阴极灯 o波长 vuw1z±° ∀光谱通带宽度 s qz±° o灯电流

|°� o空气流量 y qs�r°¬± o乙炔流量 t1s�r°¬± ∀铁空心阴极

灯 o波长 uw{1v±° o光谱通带宽度 s1z±° o灯电流 tv°� o空气流

量 y1s�r°¬± o乙炔流量 t qw�r°¬± o均用氘灯背景扣除 ∀

试剂  铜标准溶液 o≥�yysx ox qsΛªr °̄ o铁标准溶液 o≥�yys| o

x1sΛªr°̄ ots h硝酸 os1x°²̄r���溶液 os1x h次甲基兰溶液 o

³� 为 t1x的缓冲液ks1t°²̄r�盐酸 vz1yw°t与 s1u°²̄r��≤¯

溶液 vt1us°t相混和l o石油醚 !甲苯 !二甲基甲酰胺k⁄� ƒl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 s !t qs !u qs !v qs !w qs !

x qs °̄ 于 tux °̄ 分液漏斗中 o加去离子水至 xs°t o依次加入

x °̄ ��溶液 ox°t 缓冲液 ot1x °̄ 次甲基兰溶液 o混匀 o加入

ts°t甲苯剧烈振荡 v°¬± o静置分层 o弃去水相和有机相 ∀浮

选物用 ts °̄ ⁄� ƒ 溶解 o然后将其喷入空气 p乙炔火焰原子吸

收光谱仪上测其吸光度 o仪器绘制 � p ≤ 关系曲线 ∀

3 国家自然科学基金资助课题

样品测定  称取 u qssª混匀油样于 tux °̄ 分液漏斗中 o加

ts °̄ 石油醚溶解 o用 ts h硝酸反复提取 v次 o合并提取液 o以

下步骤同前项 o同时作空白 ∀

结果与讨论  ktl样品预处理方法的选择 }据文献报道采用

�°⁄≤ p ����或双硫踪萃取体系其选择性较差 o共存离子之

间的干扰也不能有效消除 o回收率也不理想1w2 ∀选用浮选富

集 o选择性大大提高 o灵敏度也增加 o回收率符合检验要求 ∀

kul工作曲线 }试验表明 o铜 !铁在 s qt ∗ t qs°ªr�范围内具有

良好的线性 o铜 !铁的相关系数分别为 }s q|||z os1|||w ∀kvl��

用量的试验 }在铜 !铁浓度均为 s1x°ªr�的标准液中 o分别加

入 u !w !y !{ !ts °̄ ��溶液进行试验 ∀结果表明 ∀��溶液在 w ∗

{°t时吸光度值较恒定 o因此选用 x °̄ ∀kwl次甲基兰用量的

试验 }在铜 !铁浓度均为 s1x°ªr�的标准液中 o分别加入 s1x !

t1s !t1x !u1s !u1x !v1s °̄ 次甲基兰溶液进行试验 ∀结果显示 o

次甲基兰用量在 t1s ∗ v1s °̄ 时吸光度值较恒定 o因此选用

t1x °̄ ∀kxl酸度的影响 }试验表明 o铜 !铁在 ³� 为 t1s ∗ u1s

的范围内浮选才能完全 o因此选用 ³� 为 t1x 的缓冲液 x °̄ ∀

kyl精密度试验 }平行取 y 份油样 o测得铜含量分别为 y1wz !

y1{u !y qxv !y1vz !y1yx !y1{|Λªrªo � 1≥1⁄为 v1sz h ∀测得铁

含量分别为 w1u{ !w1yw !w1ww !w1tt !w1v| !w1xxΛªrªo � 1≥1⁄为

w1vu h ∀kzl回收率试验 }以测得本底值铜为 y1w{Λªo铁为

w1vzΛªrª的样品 o分成 u 组 o每组 v 份 o分别加入 tsΛª!usΛª

铜 !铁标准 o测得铜 !铁平均回收率分别为 |{1us h !|y1{ h o相

对标准偏差分别为 v1wu h !x1vx h ∀ k{l干扰试验 }取 t1sΛªr

°̄ 的铜 !铁标准溶液分别加入 tsΛª铅 !锌 !锰 oxΛª镉 ∀结果表

明 o对铜和铁的测定未产生干扰 ∀

结论  采用浮选富集 p 火焰原于吸收法测定鱼油中微量铜 !

铁 o虽然分析过程较复杂 o特别是反萃取过程 o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 o由于本法

选择性好 o富集浓度高 o在目前是测定鱼油中微量铜 !铁较理想

的方法 ∀
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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
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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
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火焰原子吸收光谱法测定皮蛋中微量铅

陈新焕 o袁智能

k湖南出入境检验检疫局 o湖南 长沙  wtssszl

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 o无需萃取 !

富集 o方法灵敏 o操作简便 o具有良好的精密度和准确度 o检出限达 s1sty Λª# °�p t o相对标准偏差 v1u h o回

收率 |w1s h ∗ |{1s h ∀

主题词  火焰原子吸收光谱法 ~皮蛋 ~铅

中图分类号 }�yxz1vt   文献标识码 }�   文章编号 }tsss2sx|vkusstlsx2syy{2su

 收稿日期 }usss2st2tz o修订日期 }usss2sy2ts

 作者简介 }陈新焕 ot|zt年生 o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 o在皮蛋的卫生指标中被

列为重要监测项目≈t  ∀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≈u ov  o

二硫腙法及萃取2火焰原子吸收光谱法试剂消耗多 o操作烦

琐 o石墨炉原子吸收光谱法则仪器设备昂贵 o精密度较差 o均

不太适合批量皮蛋中微量铅的测定 ∀本文研究发现 o采用过

硫酸铵灰化法消解样品 o很好地克服了皮蛋以普通干灰化法

难以消解的问题 o消解液不经萃取 o直接导入原子吸收分光光

度计中进行测定 o获得满意结果 ∀

t  实验部分

111  主要仪器和试剂

°∞2vvss原子吸收分光光度计k美国 °∞� ���2∞�� ∞�

公司l o铅空心阴极灯 ∀

硝酸k优级纯l ~过硫酸铵k分析纯l ∀

铅标准溶液 }t1s °ª# °�p t o称取 t1sss s ª金属铅

k||1|| h l o分次加入少量kt n tl硝酸k总量不超过 vz °�l o

加热溶解 o冷却后用去离子水准确定容至 t sss °�∀使用时

用 s1x °²̄#�p t硝酸逐级稀释至所需浓度 ∀

所用玻璃仪器均以kt n xl硝酸浸泡过夜 o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 u{v1v ±° o狭缝 s1z ±° o灯电流 ts °� o乙炔流量

t1u �#°¬±p t o空气流量 z1x �#°¬±p t o燃烧器高度 y °° o氘

灯背景校正 ∀

113  样品分析

洗去皮蛋外壳的料泥 o再破除外壳 o于组织捣碎机中打成

蛋泥 o制成分析试样 ∀称取分析试样 ts1ss ª于 xs °�瓷坩

埚中 o加 x °�硝酸浸泡 w «以上 o先小火炭化 o冷却后加入

w1s ª过硫酸铵覆盖 o继续炭化至不冒烟 o转入马弗炉 oxss ε

恒温 u «o再升至 {ss ε o保持 us °¬± o冷却后取出 o用 s1x °²̄

#�p t硝酸少量多次转入 ux °�容量瓶中并定容至刻度 o导入

乙炔2空气火焰测定铅含量 ∀同时做试剂空白试验 ∀

u  结果与讨论

211  工作曲线

将标准溶液 ks1ss os1ux os1xs ot1ss ou1ss ov1ss Λª#

°�p tl依次导入火焰进行吸光度测定并绘制工作曲线 o结果

表明 o工作曲线线性良好 o相关系数 ρ� s1||| v ∀

212  方法检出限

在测定条件下 o当信噪比为 u时 o铅的检出限为 s1sty Λª

#°�p t ∀

213  精密度和准确度试验

对同一皮蛋样品重复测定 x 次 o其相对标准偏差为

v1u h ∀

向不同的皮蛋样品添加适量的铅标准溶液 o做回收试验 o

结果见表 t ∀

Ταβ11  Ρεχοϖερψτεστ

样品编号 测得量rkΛª#ªp tl 加入量rΛª 回收量rkΛª#ªp tl 回收率k h l

t s1uw x1ss s1zv |{1s
u s1zs x1ss t1t{ |y1s
v s1wv x1ss s1|t |y1s
w s1wy x1ss s1|v |w1s
x s1v{ x1ss s1{z |{1s
y s1y| x1ss t1ty |w1s
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分析测试新方法kty{ ∗ tzsl

火焰原子吸收光谱法连续测定烟叶中的铜锰

高  芸
k合肥经济技术学院 合肥 uvssxul

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

差为 s qww h ∗ u qxu h o回收率为 |y qx ∗ tsu h ∀

关键词 }火焰原子吸收光谱法 ~烟叶 ~铜 ~锰

中图分类号 }�yxz1z     文献标识码 }�     文章编号 }tssy2vzxzkt|||lsv2sty{2sv

  铜 !锰对于植物生长发育有重要作用 o烟株中其

含量虽然很低 o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 o对叶绿素的

形成起阻碍作用 o光合作用减退≈u  ∀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 o因此准确测定烟叶中

的铜锰含量 o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 o结果令人满意 ∀

t  实验部分

t qt  仪器与试剂

°∞2wtss型原子吸收光谱仪k美国l ∀

硝酸 o高氯酸 o盐酸k分析纯l ∀

铜标准储备液 }xs °ªr�o准确移取 x qs °�铜

标准液kt sss °ªr�o北京矿冶研究总院l于 tss °�

容量瓶中 o用 t h的硝酸定容至刻度 o摇匀待用 ∀

锰标准储备液 }xs °ªr�o准确移取 x qs °�锰

标液kt sss °ªr�o北京矿冶研究总院l于 tss °�容

量瓶中 o用 t h的硝酸定容至刻度 o摇匀待用 ∀

t qu  仪器工作参数

仪器使用的工作参数见表 t ∀

t qv  样品制备

t qv qt  样品处理   将待测烟叶于恒温干燥箱中

ys ε 烘干 w ∗ x «o取出后用粉碎机粉碎 o过筛 o置于

干燥器中备用 ∀

t qv qu  样品消化   准确称取 v qsss ª样品于

txs °�石英三角瓶中 o加入 vs °�浓硝酸 o上置小

漏斗 o于电热板上低温加热 o蒸发至近干后 o冷却 o加

入 tx °�ys h的高氯酸 o继续小火加热消化至生成

大量白烟 o溶液呈无色或淡黄色后取下 o冷却≈u  ∀用

t h的 �≤¯洗涤 o过滤于 xs °�容量瓶中 o定容待

测 ∀

t qw  分析测试

取 xs °ªr�铜标准储备液 o用 t h的硝酸配成

浓度分别为 s qs °ªr�os qx °ªr�ot qs °ªr�ot qx

°ªr�ou qs °ªr�的铜系列标准液 ~取 xs °ªr�的锰

标准储备液 o用 t h 的硝酸配成浓度分别为 s qs

°ªr�ot qx °ªr�ou qs °ªr�ou qx °ªr�ov qs °ªr�

的锰系列标准液 ∀

表 t  仪器工作参数

Ταβλε t  Ωορκινγ παραµετερσ

元  素 波长k±°l 灯电流k°�l 狭缝k±°l 乙炔流量 空气流量k�r°¬±l

≤∏ vuw q{ tx s qzs u qx { qs

� ± uz| qx tx s qus u qs { qs

收稿日期 } t||{2s|2ut ~ 收到修改稿日期 } t|||2sw2sx ∀



  按表 t中的仪器参数 o测定标准溶液的吸光度 o

绘制标准工作曲线 o其回归率方程和回归率分别为 }

     ≠ � s qs|y {÷ oµ� s q||| {|

     ≠ � s qszz |÷ oµ� s q||| {z

图略 ∀并在同一条件下测定样品中的铜锰吸光

度 o由标准曲线得出浓度含量 ∀

u  结果与讨论

u qt  酸度试验

分别采用 t h ∗ x h的硝酸配制溶液 o测试结

果表明 o铜锰的吸光度恒定 o可见酸度对这两种微量

元素的影响不大 o但考虑到硝酸原子化对人体有害 o

因此选用 t h的硝酸稀释溶液 ∀

u qu  方法的精密度

对同一样品进行了 ts次平行测定 o � ≥⁄的值

在 s qww h ∗ u qxu h之间 o符合要求 ∀结果见表 u ∀

u qv  回收率试验

在试样中分别加入已知量的铜锰标液 o进行回

收率的试验 o结果见表 v ∀

表 u  方法的精密度

Ταβλε u  Πρεχισιον οφ µετηοδ

 

样品号 元  素 测定平均值kΛªrªl 标准偏差 � ≥⁄k h l

t ≤∏ tv qz s qsut u qxu

� ± vt qz s qss{ s qww

u ≤∏ tu qz s qss{ t qs{

� ± ws qu s qstv s qxy

v ≤∏ tt q{ s qssy s q{w

� ± vy qz s qstt s qxs

 

表 v  方法的回收率

Ταβλε v  Ρεχοϖερψ οφ µετηοδ

 

元  素 样品含量kΛªl 加入量kΛªl 测得总量kΛªl 回收率k h l

≤∏ { qws x qss tv qw |{ qs

ts qs t{ qx tst

us qs u{ qt |{ qx

x qss tu q| tsu

≤∏ z q{s ts qs tz qx |z qs

us qs uz qv |z qx

t qss { q|{ tst

� ± t q|s u qss v q{v |y qx

w qss x q{z || qv

t qss v qtz |z qs

� ± u qus u qss w qut tst

w qss y qtz || qv

 

  结果表明 o回收率在 |y qx h ∗ tsu h之间 o方

法是可靠的 ∀

本法的特征浓度分别是 }铜 s qswz tk°ªr�lr

kt h l o锰 s qst| y k°ªr�lrkt h l ∀
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文章编号 } tssy p wwy÷ kussul st p ssxv p sv

火焰原子吸收法连续测定

茶叶中铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉含量

刘凤萍t  陈新焕u  胡宇东u

kt1湘潭师范学院化学系 o湖南  湘潭  wttust ~ u1 湖南出入境检验检疫局 o湖南  长沙  wtssszl

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 o方法灵敏 ! 准确 ∀测

定时无需富集 ! 萃取 o操作简便 o回收率 |v1s h ∗ |{1t h o相对标准偏差不超过 x1v h ∀

关键词 }铅 ~铜 ~锌 ~镉 ~火焰原子吸收法 ~茶叶

中图分类号 } � yxz1vt    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 o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≈t  o但均为单独

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

费时 o也难以满足批量样品测定的需要 ∀文献≈u ov 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 o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 o方法灵敏 ! 准确 o操作方便 o前处理简单 o可一次性完成四个项目的测定 ∀同时降低了

分析成本 o减少了有机试剂的污染 ∀

t  实验部分

t1t  仪器和试剂

°∞vvss型原子吸收分光光度计 k美国 °∞公司l o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 } t °ªr°�k国家标准物质研究中心提供l ∀

铅 ! 铜标准使用液 }用盐酸 kt n ttl 将铅 ! 铜标准储备液稀释至 tss °ªr�~锌 ! 镉标准使

用液 }用盐酸 kt n ttl 将锌 ! 镉标准储备液稀释至 ts °ªr�∀

混合酸 }硝酸 n高氯酸 kw n tl ∀

盐酸 ! 硝酸为优级纯 o其余试剂为分析纯 o实验用水为去离子水 ∀

所用玻璃仪器均以 kt n xl 硝酸浸泡过夜 o用自来水反复冲洗后用去离子水洗干净 ∀

t1u  仪器工作条件

原子化器高度 z °° o狭缝 s1z ±° o空气流速 y �r°¬± o乙炔流速 t1u �r°¬± o氘灯校正背

景 ∀各元素空心阴极灯的工作参数见表 t ∀
表 t  空心阴极灯工作参数

°¥ ≤∏ �± ≤§

波长r±° u{v1v vuw1{ utv1| uu{1{
灯电流r°� ts { y {

收稿日期 } usst p tt p ut

#vx#
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t1v  样品溶液的制备

称取 x1ss ª粉碎的茶叶样品于 xs °�瓷坩埚中 o小火炭化至无烟 o移入马弗炉中 xss ε 灰化

y ∗ { «o冷却 ∀加入 t °�混合酸 o低温加热 o不使干涸 o如此反复几次 o直到残渣中无炭粒 o

放冷 ∀用 ts °�盐酸 kt n ttl 溶解残渣 o将溶液过滤入 xs °�容量瓶中 o用少量水多次洗涤坩

埚 o洗液并入容量瓶中并定容至刻度 o混匀备用 ∀同时做试剂空白试验 ∀

t1w  测  定

t1w1t  标准溶液的配制  分别吸取适量的铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉标准使用液 o用盐酸 kt n ttl 配制成

如表 u所示的标准工作溶液 ∀
表 u  标准工作溶液的配制 k单位 } °ªr�l

  标  准 °¥ ≤∏ �± ≤§

   ≥×⁄s s1ss s1ss s1sss s1sss

   ≥×⁄t s1ux s1xs s1sxs s1sux

   ≥×⁄u s1xs t1ss s1tss s1sxs

   ≥×⁄v t1ss u1ss s1uss s1tss

   ≥×⁄w u1ss w1ss s1wss s1uss

t1w1u  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 o绘制标准曲线 o

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

溶液适当稀释l ∀

u  结果与讨论

u1t  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 o分别绘制铅 ! 铜 ! 锌 !

镉的工作曲线 o其相关系数依次为 s1|||w ! s1|||{ ! s1|||v ! s1|||y ∀

u1u  方法检出限

以 v倍的空白标准偏差计算 o铅 ! 铜 ! 锌 ! 镉溶液的检出限依次为 s1suw ! s1sts ! s1ssu !

s1ssv °ªr�∀

u1v  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 o测定各元素的平均回收率 o并计算相对

标准偏差 o结果见表 v ∀
表 v  回收率 ! 精密度试验 k ν � xl

 元  素 加入量rΛª 回收量rΛª 回收率r h � ≥⁄r h

  °¥ v1ss u1z| |v1s x1v

  ≤∏ ux1ss uw1ty |y1y v1|

  �± ws1ss v|1uw |{1t x1s

  ≤§ s1uss s1t|x |z1x w1y

u1w  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 o结果满意 k见表 wl ∀

#wx#
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表 w  样品分析结果 k单位 } ≅ ts p y o ν � wl

 样  品 °¥ ≤∏ �± ≤§

  t u1| t|1| v{1v s1ty

  u v1{ us1u ws1{ s1t{

  v t1u ut1x vt1u s1syu

  w u1z tz1w uy1| s1s|v

  x w1u u|1v vx1z s1us

  y v1t uy1w vw1{ s1tx

u1x  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 o经试验证明 o方法简便 o

结果准确 o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 }

≈t  中华人民共和国国家标准 1��r× xss|1tu ∗ ��r× xss|1tx p t||y1

≈u  季桂娟 o刘 1 冶金分析 o usss o us kul } ys1

≈v  吕海涛 o牟世芬 1 理化检验化学分册 o usss o vy kul } x1

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

��� ƒ ±̈ªp ³¬±ªt o ≤ �∞�÷¬± p «∏¤±u o �� ≠∏p §²±ªu

      kt1 ÷¬¤±ª·¤± �²µ°¤̄ �±¬√ µ̈¶¬·¼ o �∏±¤± o ÷¬¤±ª·¤± wttust o ≤«¬±¤~

u1 �∏±¤± ∞±·µ¼ p ¬̈¬·�±¶³̈ ¦·¬²± ¤±§ ±∏¤µ¤±·¬±¨ �∏µ̈¤∏o ≤«¤±ª¶«¤wtsssz o ≤«¬±¤l

Αβστραχτ : � ° ·̈«²§©²µ·«̈ ¦²±·¬±∏²∏¶§̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© °¥o ≤∏o �± o ≤§¬± ·̈¤ ¥¼ ©̄¤°¨¤·²°¬¦¤¥2

¶²µ³·¬²± ¶³̈ ¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ kƒ��≥l «¤¶¥̈ ±̈ §̈ √¨̄²³̈ §º¬·««¬ª«¶̈±¶¬·¬√¬·¼ ¤±§©¬±̈ ¤¦¦∏µ¤¦¼ q °µ̈¦²±2

¦̈±·µ¤·¬²± ¤±§ ¬̈·µ¤¦·¬²± ¤µ̈ ±²·±̈ ¦̈¶¶¤µ¼©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± o¶²·«̈ ° ·̈«²§¬¶µ¤³¬§¤±§ ¤̈¶¼·²²³̈µ2

¤·̈ q ×«̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|v1s h ∗ |{1t h o ¤±§·«̈ � ≥⁄ º¤¶±²·°²µ̈ ·«¤± x1v h 1

Κεψ ωορδσ : °¥~ ≤∏~ �± ~ ≤§~ ƒ��≥ ~·̈¤
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文章编号 }tsss p ||zvkussulsv p sswt p st

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t
o王丽霞

t
o王悦

u

kt1哈尔滨市产品质量监督检验所 o黑龙江 哈尔滨  txssvy ~

u1哈尔滨中泰医药有限公司 o黑龙江 哈尔滨  txssssl

摘要 }由于大量氯化钠的存在 o采用石墨炉原子吸收光谱法直接测定食盐的铝 o背景吸收严重 o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 o介绍以硝酸铵作为基本改进剂 o结

合平台技术 o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 o且回收效果好 ∀

关键词 }食盐 ~硝酸铵 ~铅

中图分类号 }×≥ust1u    文献标识码 }≤

  食盐的主要成分为氯化钠 o采用石墨炉

原子吸收光谱法直接测定食盐中的铅 o由于

大量的氯化钠存在 o背景吸收严重 o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 o而影响测定结果 ∀国标中采用

³� � w的条件下 o以吡咯烷二硫代氨基甲酸

铵 ) 甲基异丁基甲酮萃取 o盐酸反萃取后用

原子吸收光谱仪测定 ∀此法 ³� 要求严格 o

试剂需要临用现配 o且萃取反萃取操作繁

琐 ∀本文以硝酸铵作基体改进剂 o结合平台

技术 o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 o且回收效果好 ∀

t  仪器与试剂

°∞vvss原子吸收分光光度计

配置 °∞  ��� ) yss型石墨炉  °∞

�≥ ) ys型自动进样器材

铅空心阴极灯 }波长 u{v1v ±°

铅标准工作液 }t ΛªΠ°�

硝酸铵 }xs h

u  仪器分析条件

u1t  仪器工作条件

铅空心阴极灯  波长 u{v1v ±° o氩气作

保护气体 o连续光源背景校正

u1u  平台石墨炉条件

平台温度 tus ε o斜坡升温 ys ¶~灰化温

度 zss ε o斜坡升温 ys ¶~原子化温度

t{ss ε o保持 x ¶~烧净温度 uyss ε o保持x ¶∀

v  分析方法

称取样品 t1sss ªo用 s1u h硝酸溶解 o定

容于 tss °�容量瓶中 ∀另取铅标准工作液

s !w !y !ts °�于 tss °�容量瓶中 o用 s1u h硝

酸定容 ∀此铅标准应用液浓度依次为 s !ws !

ys !tss ΛªΠ°�∀

  自进样器设定取样液 ts Λ�!标液 ts Λ�o

xs h硝酸铵 x Λ�o测回收率时 k下转第 wz页l

  收稿日期 }ussu ) st ) uy

第 v期

ussu年 v月

               中 国 调 味 品
ΧΗΙΝΕΣΕΧΟΝ∆ΙΜΕΝΤ

�²qv
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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 k菌丝体l ∀菌丝体在培养基

的表面上或培养基的内部 k里面l 向各个方

向蔓延生长 o好像树根一样吸取营养 ψ经过

生长发育 o到繁殖的时候由菌丝体向空气中

直立的长出 /子实体0 o /子实体0 即是可以

产生孢子的构造体 ∀

图 u

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 k白色l

ψ长出 /子实体0 k黄绿色l o这是一个完整

的生长周期 ∀

酱油的酿造 o就是要创造适宜的条件 o

培养大量的米曲霉 o然后再由米曲霉产生的

k分泌的l 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 o再经

过复杂的生化过程 o产生出酱油产品特有的

色 ! 香 ! 味物质 ∀

优良品质的酱油酿造 o还需要细菌 ! 酵

母菌的共同参与 o才能使酱油的风味更加完

美 ∀

近年研究发现 o黄曲霉中的某些菌丝会

产生黄曲霉毒素 o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 o而且

还容易使人诱发肝癌 o对此 o黄曲霉毒素的

污染问题 o已引起国内外的广泛重视 ∀酱类

及酱油生产用米曲霉 o不产生黄曲霉毒素 o

但是由于空气中存在着黄曲霉 o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 o要尽量做到原料不霉变 o同时严格

要求 o不使用霉变的原料 ∀制曲时使用米曲

霉纯菌种 o严格曲室及制曲设备的灭菌 o以

杜绝生产中污染产生毒素的霉菌 ∀

k上接第 wt 页l自动取 ys ΛªΠ�标准应用液

x Λ�o总进样量 us Λ�∀依次进行标准系列 o

样品和样品回收率的测定 ∀

w  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 t ∀

表 t  不同食盐样品测定和回收试验测定

样    品 t u v w

铅含量 ΛªΠ®ª uv1tw xw1x| tz1ty u{1yz

加入 ys ΛªΠ�标液 {z1u |t1v {y1s {|1z

x Λ�回收率 h

  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 o而

硝酸铵 !硝酸钠和氯化铵在石墨炉中挥发温

度都低于 xss ε o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 o氯化钠在灰化阶段即能消

除 o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 o使氘灯背景

校正器可很容易地使信号全得到补偿 ∀因

此 o在含有大量氯化钠的溶液中加入过量硝

酸铵溶液 o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 o回收率得到改善 ∀

参考文献 }

≈t 李梅 1原子吸收分析中基体改进技术≈ � 1

≈u �� xwyt ) |u≈≥ 1
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文章编号 }tssy p vttskusstlsv p suv| p su

石墨炉原子吸收法测定 ��≥菠菜中 °¥

丘红梅 o陈湘莹 o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 o以氯化钯 ) 硝酸镁作基体改进剂 o将灰化温度提高到 ttssβ≤ o测定 ��≥菠菜中铅 ∀  结果  该法降低了背景

吸收干扰和灰化损失 o提高了灵敏度 !改善了精密度 ∀方法检出限为 vv³ªo回收率为 |s h ∗ |x h ∀  结论  该法准确可

靠 o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 }�yxz1vt ~� txx1x      文献标识码 }�

  美国国家标准局k��≥l制备的菠菜标准参考物k编号 txzsl

除含丰富的硅质外 o还含有大量的 �!≤¤!° !�!�̄ !ƒ¨!�± !≥µ!�± !

≤∏!�µ!�¬!≤µ!×«!等近三十种元素所组成的盐类 o其中 o�!≤¤!° !

�̄ !ƒ¨等每千克含量更是高达几百毫克以上≈t  ∀由于基体复

杂 o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 o研究了加入氯化钯 ) 硝酸

镁作基体改进剂 o将灰化温度提高到 t tssβ≤ o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 o提高了灵敏度和改

善了精密度 o现将结果报告如下 ∀

t  实验部分

t1t  主要仪器与试剂  帕金 ) 艾尔默公司 °∞ p xtss型原子吸

收分光光度仪 o铅空心阴极灯 o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kt sssΛªr°̄ o标

准号 �• �s{yt|l逐渐稀释至所需浓度 wsΛªr�∀钯 ) 镁混合基

体改进剂 }称取 t1ssª氯化钯k英国进口 o�� l o用 x°̄ 王水溶解 o

再用 x h ���v 定容至 tss°̄ o此为改进剂 ´ ∀另取 s1wª硝酸镁

k�� l o用水溶解至 tss°̄ o此为改进剂 µ ∀改进剂 ´与改进剂 µ

按 tΒt的比例混合即成 ∀

t1u  仪器工作条件  灯电流 tu°� o波长 u{v1v±° o狭缝 s1z±° o

°∞公司产 ×���型石墨管 o载气流量 uxs°̄ r°¬±o原子化阶段停

气 o进样体积 usΛ̄ ∀石墨炉升温程序为 }干燥温度 tvsβ≤ o斜坡升

温 x≥ o保持 vs≥ ~灰化温度 t tssβ≤ o斜坡升温 ts≥ o保持 tx≥ ~原子

化温度 t {ssβ≤ o保持 x≥ o净化温度 u wssβ≤ o斜坡升温 t≥ o保持

u≥ ∀

t1v  样品预处理  充分摇匀样品瓶后 o于称量瓶中称取 x1ssª

左右的样品 o置 {xβ≤ 恒温烘箱内烘 u小时后 o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k中国广东  深圳  xt{susl

作者简介 }丘红梅kt|y{ p l o女 o广东省梅州市人 o主管技师 ~陈湘莹

kt|yx p l o女 o陕西省西安市人 o主管技师 ~黎雪慧kt|yu p l o女 o海南省

海口市人 o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 t1sss ? s1ssxª于 uxs°̄ 三角烧瓶中 o加入高氯酸

n硝酸混酸ktΒ|lts°̄ o玻璃珠数粒 o瓶口放置小漏斗 o于电热板

上加热消化 o至溶液澄清透明 ∀移入 ux°̄ 容量瓶 o定容待测 ∀

同时以同样的方法作双份试剂空白 ∀

t1w  标准工作曲线的测定  在前述仪器工作条件下 o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 o标准

系列浓度为 }s1s ots1s ous1s ovs1s ows1sΛªr�o测定时加入 xΛ̄ 氯

化钯 p硝酸镁作基体改进剂 o所得标准工作曲线线性相关系数

µ� s1||z{ ∀

t1x  样品的测定  仪器工作条件同标准系列 o依次以 xΛ̄ 氯化

钯 p硝酸镁基体改进剂 !usΛ̄ 样品溶液的顺序进样 o测定吸光

值 o在铅标准工作曲线上得出铅的浓度 ∀

u  结果与讨论

u1t  基体改进剂的选择  铅是易挥发的元素 o在灰化过程中容

易损失 ∀加入基体改进剂可提高灰化温度 o避免了铅的灰化损

失 o使基体在灰化阶段能完成烧尽而降低了背景吸收干扰≈u  ∀

本实验选择不加基体改进剂 !以硝酸铵 !磷酸二氨铵 p 硝

酸镁或氯化钯 p硝酸镁作基本改进剂 ∀前三种条件下 o样品溶

液的测定均无铅吸收峰且背景吸收干扰严重 o未能达到消除背

景干扰的目的 ∀以钯 p镁为基体改进剂的条件下 o有铅吸收峰

但加标回收率低 o且背景吸收峰很高 o表明基体干扰仍未消除 ∀

对样品溶液进行稀释 w倍后 o并加入 xΛ̄ 钯 p镁基体改进剂时 o

在前述仪器工作条件下 o样品加标回收率可达到 |s h 以上 o表

明在此条件下基体干扰得以消除 o基体改进剂效果良好 ∀

u1u  检出限  根据 ��°�≤ 给出的光谱学检出限的定义连续测

定 us次空白值 o�� v时计算检出限为 vv³ªo校正曲线的线性相

关系数是 s1||z{ ~特征量为 w{³ª∀

u1v  精密度与回收率试验

u1v1t  精密度

u1v1t1t  相对相差试验  实验取三个平行样所得的 °¥含量分

别为 t1t ot1t ot1s°ªr®ªo平均值为 t1t°ªr®ª∀相对相差为

|1x h o符合 ��r×xss| qtu p t||y相对相差 [ us h的要求≈v  ∀

|vu实用预防医学  usst年 y月  第 {卷  第 v期  °µ¤¦·¬¦¤̄ °µ̈√̈ ±·¬√¨ � §̈¬¦¬±̈ o�∏±qusst o∂²̄ { o�²qv
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缺铁性贫血的饮食治疗研究进展

周  红 o钟  毅

  摘要 } 对从提纯血红蛋白k�¥l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 o并对母乳喂养

�⁄�的发生率进行评价 o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 }� uwu      文献标识码 }�

Προγρεσσιον ον ∆ιεταρψ Τηεραπψ οφΙρον ∆εφιχιενχψ Ανεµια  ΖΗΟΥ Ηονγ oΖηονγ Ψιk Γυανγδονγ προϖινχιαλ Τραδιτιοναλ µεδιχαλ Ηοσ2

πιταλoΧηινα Γυανγζηου xtstusl

Αβστραχτ } �µ²± ⁄ ©̈¬¦¬̈±¦¼ �±¨°¬¤k�⁄�l ¬¶¤¦²°°²± ¤±¨°¬¤¬± ¦̄¬±¬¦q�± µ̈¦̈µ·¼ ¤̈µ¶o°¤±¼ ° §̈¬¦¤̄ º²µ®̈ µ¶«¤√¨¶·∏§¬̈§
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µ¬¥²©̄¤√¬± µ¬¦«©²²§¤±§ƒ¨¦«̈ ¤̄·̈ ¤§§¬·¬√¨q�·¤̄¶² ¤¶¶̈ ¶¶̈ §�⁄� ¬± ¥µ̈¤¶·©̈ §̈¬±ª o¤±§§̈ ¶¦µ¬¥̈ §·«̈ ¬± ƒ¨µ¬¦«±∏·µ¬·¬²±¤̄ §¬̈·¤±§

§¬̈·¤µ¼·«̈ µ¤³¼ ²©·µ¤§¬·¬²±¤̄ ° §̈¬¦¬±¨©²µ³µ̈√ ±̈·¬±ª¤±§·µ̈¤·¬±ª�⁄� q×² ³µ̈√ ±̈·�⁄� o©²²§²©ƒ¨µ¬¦«¤±§³µ²°²·¬±ª ƒ¨¤¥¶²µ³·¬²±

°∏¶·¥̈ ¬±¦µ̈¤¶̈ §¬±·«̈ §¬̈·q

Κεψ ωορδ } �µ²± ⁄ ©̈¬¦¬̈±¦¼ �±¨°¬¤~⁄¬̈·¤µ¼ ×«̈ µ¤³¼ q

  缺铁性贫血k�⁄�l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 o普遍存在于世界各地 o在生育年龄

妇女k特别是孕妇l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k中国广东  广州  xtstusl

作者简介 }周红kt|ys p l o女 o广东佛山市人 o副主任医师 o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 o是迄今尚未能很好解决的两个难

题 o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 o现综述如下 ∀

t  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 o每 tssª粉末

u1v1t1u  � ≥⁄试验  对三个平行样进行 ts次平行测定 o由表 t

可以看出 o平行试验相对标准偏差小于 v h o说明本方法有较好

的重复性 o达到分析要求 ∀

表 t  � ≥⁄试验结果

样品编号 平均值kΛªr�l � ≥⁄k h l

sst tu1u v1s
ssu tu1s u1{
ssv tt1| u1v

u1v1u  回收率  在与样品测定相同的条件下 o取标准储备液加

入 o使样品加标浓度分别为 ts1s ous1s ovs1sΛªr�进行回收测定 o

表 u可见 o从本法的精密度与回收率试验可以看出 o平行试验

相对标准偏差小于 ts h o加标回收率在 |s h ∗ |x h 之间 o可见

本实验方法具有可靠的精密度与回收率 ∀

表 u  回收实验结果

样品编号
样品液测定值

kΛªr�l

加标量

kΛªr�l

加标测定值

kΛªr�l

回收率

k h l

sst tu1u ts1s ut1u |s1s
ssu tu1s us1s v{1| |w1x
ssv tt1| vs1s v|1{ |v1s

v  小结

根据 ��≥菠菜中各种盐含量较高的铅易挥发逸失的特点 o

研究了以氯化钯 p 硝酸镁作基体改进剂 o将灰化温度提高 o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 o简便实用 o结果令人满意 ∀
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石墨炉原子吸收法测定粮食中总铬

潘海燕 o丁清波 o陆  梅
k淮安市环境监测中心站 o江苏  淮安  uuvsstl

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 o用于实际样品的测定 o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 }×≥ust qw     文献标识码 }�

  准确测定粮食中金属的含量 o对于研究动物营养学 o

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 o对于人体长期摄入并在
体内积蓄 o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 o传统的分光光度法灵敏度不够 o若
用火焰原子吸收 o含量低时不能准确进行测定 o为此 o用
石墨炉原子吸收分光光度法测定粮食中的总铬 o结果令
人满意 ∀

t  实验部分
t qt  仪器与试剂

°∞ ) yss原子吸收分光光度计
�≥ ) {s自动进样器
× � ��横向加势石墨管
铬空心阴极灯k°∞公司产品l
亚沸蒸馏器k实验中所用水均经重蒸馏l
硝酸k优级纯l
铬标准储备液 o用光谱纯试剂配制

s qsy h硝酸镁和 t qss h磷酸二氢铵的混合基体改进
剂
t qu  样品消解
将粮食样品用蒸馏水洗净后 o在 tsx ε 烘干 o称取 s q

xª左右试样于瓷坩埚中 o在电炉上低温碳化至无烟 o移入
马弗炉中于 xxs ε 灰化完全 o取出稍冷后加入 t n t 硝酸
溶液 u °̄ o置于电炉上微沸溶解 o移入 xs °̄ 容量瓶中 o以
水定容 o摇匀 o同时制作空白样 ∀

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

表 t ∀
u qu  标准曲线的制作
利用自动进样器 o对标准工作溶液进行稀释进样 o按

表 t qu作条件操作 o进样 usΛ̄  s qsy h 硝酸镁和 t qss h

磷酸二氢铵的混合基体改进剂 o绘制 � p ≥曲线 o实验所
得曲线的相关系数大于 s q|||s ∀

表 t  实验最佳工作条件

元
素
升温
步骤

温度
k ε l

升温
时间
k¶l

保持
时间
k¶l

分析线
k±°l

灯电流
k°�l

狭缝
k±°l

氩气流量
k °̄ r°¬±l

干燥 tts t us

tvs x tx

≤µ 灰化 txss ts us vuw qz ts s qz uxs

原子化 uvss s x

清洗 uwxs t v

              注 }原子化时停气
表 u  铬的精密度和准确度

金属
样品测定值

k∏ªr�l

加入量
k∏ªl

回收量
k∏ªl

回收率
k h l

� ≥⁄

k h l

s qws t qss s q|x |x u qw

≤µ s quu t qss t qst tst u qt

s qvx t qss s q|u |u t q|

收稿日期 }usst p s{ p ts ~修改日期 }usst p s{ p tx q

作者简介 }潘海燕kt|zw p l o女k汉族l o淮安市环境监测中心站助理工程师 q
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v qx  加强队伍建设
统计事业的巩固和发展 o人才是根本 o培养一支政治

强 !业务精 !作风硬 !结构合理的统计队伍 o是一项跨世纪

的工程 o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 o所以应大力加强统计人员业务培训 o提高他

们的业务素质 ∀广泛深入地开展统计职业道德教育 o进

一步提高广大统计工作者的职业道德水平 o增强坚持实

事求是和法制观念 o增强反对弄虚作假的自觉性和坚定

性 ∀

∆ισχυσσιον ον Ιµ προϖινγ ∆ατα Θυαλιτψιν Στατιστιχσ

≤«̈ ± �¬¤±o• ¤±ª�∏±
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表 v  作物样品测定结果

作物名称 总铬k°ªr®ªl

大米 s qsz{

花生 s qsxt

玉米 s qs|y

小麦 s qstu

u qv  干扰及消除
测定中的干扰主要来自 }ktl样品中各种铬化物的相

同条件下 o其原子化温度不同 ~kul大量有机物的存在 o干

扰较大 ~kvl易生成难熔高温氧化物 ∀
经过多次实验 o反复比较 o最终选定了浓度为 s q

sy h硝酸镁和 tss h 磷酸二氢铵作为混合基体改进剂 o

可有效地分离背景吸收和原子吸收信号 o提高灰化温度

和原子化效率 o消除基体干扰 ∀
u qw  方法的精密度和准确度

为了考察分析结果的可靠性 o对铬做了回实验 o结果

见表 u o由表可见 o铬的回收率是令人满意的 ∀
u qx  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 o结果见表 v
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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ksvsstul  张艳钧  吕建民  张晓平  齐慧萍

中图分类号 }� txx1x 文献标识码 }≤

  我们采用微波消解样品 o石墨炉原子吸收法测定茶叶中

铅镉硒 ∀根据研究结果 o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  ��±¤̄¼¶·tss型原子吸收分光光度计 o{ss

型石墨炉 o�≥ p zu型自动进样器 o铅 !镉 !硒空心阴极灯 o热解

平台石墨管k以上均为美国 °∞公司产品l o� �p u 压力自控

微波溶样系统 k上海新科微波技术研究所l ∀铅标准溶液

tssΛªr °̄ o镉标准溶液 tssΛªr °̄ o硒标准溶液 tssΛªr °̄ k均为

国家标准物质研究中心提供l ∀茶叶标准物质k� • �szysxl o

硝酸 o过氧化氢 o硝酸镍 o硝酸镁 o磷酸铵 ∀

测定方法  ktl仪器工作条件k表 tl ∀kul样品溶液的制

备 }称取制备好的茶叶k风干粉碎过 ws目筛ls1xªo于清洗好

的聚四氟乙烯溶样杯内 o加入 v1s °̄ 硝酸 ot1s °̄ 过氧化氢 o

盖上聚四氟乙烯内盖 o将溶样杯晃动几次 o以下严格按照 � �

p u型压力自控微波溶样系统使用说明书操作 o选择溶样压

力为 t1x ∗ u1s � °¤o时间 x ∗ ts°¬±内消解完全 o样品溶液无

色透明或略显黄色 o取出放冷 o移入 ts °̄ 容量瓶中 o用纯水洗

涤溶样杯数次 o合并洗涤液用纯水定容至 ts °̄ o备用 o同时做

试剂空白 ∀kvl测定k分别测定铅 !镉 !硒l }将仪器调至最佳

表 1  仪器工作条件

工作条件 铅 镉 硒

波长k±°l u{v1v uu{1{ t|y1s

光谱通带k±°l s1z s1z u1s

灯电流k°�l ts ts ty

氩气流量k °̄ r°¬±l uxs uxs uxs

背景校正 氘灯 氘灯 氘灯

干燥温度k ε l tus tus tus

斜坡r保持时间k¶l tsrxs tsrxs tsrxs

灰化温度k≤l wxs vxs |ss

斜坡r保持时间k¶l trvs trvs trvs

原子化温度k≤l t {ss t yxs u tss

斜坡r保持时间k¶l srx srx srx

净化温度k≤l u yss u yss u yss

斜坡r保持时间k¶l trx trx trx

状态 o对铅 !镉 !硒标准系列进行编程 o自动配制铅ks ous ows o

ys o{s otssΛªr�l标准系列 o镉ks ot ox ots ous owsΛªr�l标准系

列 o硒ks ots ous ows o{s otssΛªr�l标准系列 o同时对样品进行

编程 o由自动进样器进样 usΛ̄ 标准溶液或样品溶液 o测定铅 !

镉时进样 xΛ̄ 标准溶液或样品溶液 o测定铅 !镉时进样 xΛ̄ 基

体改进剂 kusªr�磷酸铵l o测定硒时进样 xΛ̄ 基体改进剂

≈s1stx°ª�¬ n s1st°ª� ªk ��v lu   o测 定 峰 面 积 o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  ktl消化方式的选择 }一般 x ∗ ts°¬±可消

解一个样品1t2 o其次 o微波消解是在密闭的容器中进行 o铅 !

镉 !硒的损失较少 o由于微波消解中酸的消耗少 o减少了酸带

入的污染 o提高了测定结果的准确性 ∀ kul基体改进剂的选

择 }由于硒在高温下容易挥发 o为了防止测定元素在灰化过程

中挥发损失 o选择加入某种金属离子 o使其在灰化过程中与硒

生成热稳定金属化物 o将待测元素/固定0在石墨炉中 ∀选择

镍 p 硝酸镁作为硒的基体改进剂可使灰化温度提高至

|ss ε 1t2 ∀而对于铅和镉则加入磷酸铵作为基体改进剂 o消除

基体干扰 o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 ∀kvl标准曲线及检出限 }铅 }在 s ∗ tssΛªr�范

围内 o回归方程 ≠ � |1yw ≅ ts p v ÷ n s1st| o相关系数 ρ �

s1||| t ∀镉 }在 s ∗ wsΛªr�范围内 o回归方程 ≠ � y1ux ≅

ts p u ÷ n s1ssy o相关系数 ρ� s1||| x ∀硒 }在 s ∗ tssΛªr�范

围内 o回归方程 ≠ � u1vy ≅ ts p v ÷ n s1sss | o相关系数 ρ �

s1||| y ∀铅的特征量为 tv³ªo检出限为 {³ªo镉的特征量为

s1x³ªo检出限为 s1w³ªo硒的特征量为 vv³ªo检出限为 vs³ª∀

kwl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 o连续测定茶叶样品 y次 o统计相对标准偏差为

铅 }w1{ h o镉 }w1y h o硒 }y1u h ∀方法精密度良好 ∀茶叶样品

加标回收率分别为铅 }{| h ∗ tsw1{ h o镉 }|t1| h ∗ tsu1y h o

硒 }|s1x h ∗ |{1u h o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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²© �²± p °«¤ª̈ p ×¼³̈ ¤¥̄¨ � ·̈«¬¦¬̄̄¬± p � ¶̈¬¶·¤±·≥·¤³«¼̄ ²¦²¦¦∏¶

¤∏µ̈∏¶¥¼ �¬¶±ª¤ � ¤±§²°̄ ¼ � °³̄¬©¬̈§°²̄¼¬©¬̈§³²̄¼°²µ³«¬¦⁄��

�¶¶¤¼≈�  q≤ ¬̄± �¬¦µ²¥̄ ot||z ovxktul }vs|u q

1u2  钟志红 o李若瑜 o李冬梅 o等 q红色毛癣菌随机扩增 ⁄�� 多态性

研究≈�  q中华医学检验杂志 ot||z ousktl }vx q

1v2  韦莉萍 o朱冰 o胡琼 o等 q金黄色葡萄球菌随机扩增 ⁄�� 多态性

的分型研究≈�  q中华检验医学杂志 ousss ouvkul }ttt q

kussu2sw2tu收稿  蔡天德编辑  赵淑艳校对l

347中国公共卫生 ussu年第 t{卷第 y期 ΧΗΙ ΝΑ ΠΥΒΛΙΧ ΗΕΑΛΤΗ  ςολ. 18 Νο . 6 ϑυν 2002








