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4　讨论

奇异变形杆菌是食物中毒常见的变形杆菌之

一 ,由于该菌为条件致病菌 ,必须在一定的感染剂量

下 ,才能引起临床感染。这起食物中毒的临床症状 ,

流行病学调查及实验诊断资料说明 ,它是由食用污

染的烧鸡引起的。

确认变形杆菌引起的食物中毒 ,必须有较完整

的实验依据。我们首先在 2 例病人粪便 ,1 例病人

呕吐物及吃剩烧鸡样品中检出奇异变形杆菌 ,对这

4株菌进行形态学、培养特征、生理生化的检测 ,初

步认定这起食物中毒是由奇异变形杆菌引起。但由

于变形杆菌在自然界分布广 ,也存在于健康人及动

物肠道中 ,必须对分离的不同来源的菌株做同源性

试验。试验证明了这 4株不同来源菌株的同源性 ;

同时测定了烧鸡样品 ,奇异变形杆菌菌数在 1 ×10
6

CFUΠg以上 ,具备感染致病的剂量 ;动物试验结果显

示 ,感染菌有一定的毒力 ,构成对人的感染致病的可

能 ;病人血清抗体滴度测定提示了分离菌与病人血

清抗体的同一性 ;病人恢复期血清抗体滴度测定 ,提

示了分离菌与病人血清抗体的相关性 ,病人恢复期

血清抗体滴度较疾病早期增长 8倍 ,从而证明此起

食物中毒是由奇异变形杆菌引起。从这一起变形杆

菌食物中毒病原菌鉴定中 ,我们认为 ,对于条件致病

菌所致食物中毒的诊断 ,除流行病学调查 ,临床表现

和检样中的病原菌有代表性外 ,必须对不同来源的

可疑致病菌作生物学同源性试验 ,如果分离菌生物

学特征、生理生化反应不一致 ,确诊的依据就不够充

分。同时要测定致病可疑食物的污染菌污染程度和

恢复期病人血清抗体滴度的增长程度。以上实验数

据齐全 ,确认一起食物中毒 ,尤其是条件致病菌引起

的食物中毒 ,才有充分的科学依据。
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氢化物发生———原子荧光法检测食品包装材料中微量锑
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　　采用钛白、锑白混合涂搪原料包装以及用聚对

苯二甲酸乙二醇树脂为原料包装的食品 ,容易使食

品中的锑的含量偏高 ,曾发生因饮用了搪瓷容器中

的柠檬水而中毒的事件。因此对于包装材料中的锑

检验十分必要。锑的传统检验方法是孔雀绿分光光

度法 ,
[1 ]此方法操作繁琐 ,灵敏度低 ,而且需要使用

毒性很大的苯进行提取 ,使该方法难以推广。本文

采用氢化物发生———原子荧光技术测定食品包装材

料中的微量锑 ,具有操作简单、快速、精密度好、灵敏

度高的优点。方法的最小检出限达 011μgΠL ,是检

测微量锑的一种理想的方法。目前该方法在卫生检

验中的应用尚少 ,下面就将其原理、仪器等有关技术

指标作一个介绍。

1　材料与方法

111　原理　在酸性介质中试样中的锑与硼氢化钾

反应生成挥发性锑的氢化物 (SbH4 ) ,以氩气为载气 ,

将氢化物导入电热石英原子化器中原子化 ,在特制

锑空心阴极灯照射下 ,基态锑原子被激发至高能态 ,

在去活化回到基态时 ,发射出特征波长的荧光 ,其荧

光强度与锑含量成正比 ,根据标准系列进行定量。

112　仪器　AFS—2202型原子荧光光度计 (北京海

光仪器公司) 。

113　试剂 　浓盐酸 ,4 %盐酸 ,4 %乙酸 ,210 %硼氢

化钾、015 %氢氧化钾混合液 ,硫脲 (20 gΠL) 、碘化钾

(100 gΠL)混合液 ,110μgΠmL 锑标准溶液 (用国家标

准物质BW 3145 100μgΠmL标准溶液稀释) 。本实验

所需容器均需用 3 %(体积分数)硝酸浸泡 24 h后洗

净晾干 ,实验用水为蒸馏水经离子交换树脂处理后

的去离子水。

114　仪器条件　负高压 300 V ,灯电流 60 mA ,原子

化温度 200℃,观测高度 8 mm ,读数时间 10 s。

115　试样处理

11511　搪瓷试样　加入沸 4 %乙酸至距上口边缘 1
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cm处 ,加上玻璃盖 ,在不低于 20℃的定温下浸泡 24

h。

11512　聚对苯二甲酸乙二醇树脂为原料的试样 　

按成型品表面积 ,以 1 cm
2Π2 mL 4 %乙酸溶液浸泡 ,

在 60℃下浸泡 30 min。

116　校正曲线的制备 　取 6个 100 mL 容量瓶 ,一

个作空白 ,另外 5 个分别加入 110μgΠmL 锑标准溶

液 015、110、210、410、810 mL ,然后加入 4 mL 浓盐

酸 ,8 mL 硫脲、碘化钾混合溶液并用去离子水稀至

刻度 ,此时各溶液浓度分别为 5、10、20、40、80μgΠL。
用断续流动装置进样 ,微机自动记录浓度对荧光强

度的校正曲线。

117　试样测定　取 5 mL 前处理好的溶液加入 018

mL硫脲、碘化钾混合液 ,014 mL浓盐酸后定溶至 10

mL ,然后同校正曲线相同仪器条件上机 ,微机自动

打印测定结果。

2　结果与讨论

211　校正曲线及线性范围　分别选取 0～150μgΠL
的锑浓度测其荧光度 ,结果表明 1～100μgΠL之间锑
浓度与荧光强度呈很好的线性关系。在日常样品的

检测中我们将校正曲线的范围定在 0～80μgΠL 之
间 ,经过连续 6次的测定 ,校正曲线为 If = 7814×C

- 15216(见表 1 , If 为荧光强度 , C为浓度值) 。

表 1　6次测试的荧光强度及精密度

浓度μgΠL 平均荧光强度 RSD %

5 280. 7 2. 1
10 603. 5 1. 0
20 1301. 7 2. 6
40 2887. 9 1. 4
80 6258. 2 5. 8

212　检出限和精密度　将仪器的操作菜单打到统

计测量 ,然后采用 10μgΠL锑标准溶液测定方法的精
密度 ,经过连续 11次的测量 ,方法的精密度 RSD =

0185 %。使用空白溶液测量 15 次以上自动进行统

计测量 ,并利用上述 (211)标准系列作一工作曲线 ,

微机自动算出方法的最低检出限为 011μgΠL。
213　盐酸浓度的影响　氢化反应易在酸性介质中进

行 ,有文献报道以盐酸为最好 ,
[2 ]我们对 2 %～30 %盐

酸浓度进行试验 ,结果表明在 4 %～20 %盐酸浓度范

围内 ,同一标准溶液的荧光强度基本保持在同一水平

范围。考虑到实际操作时应尽量减少化学试剂对环

境污染 ,我们将盐酸浓度控制在 4 %左右。

214　硼氢化钾浓度　硼氢化钾做为反应体系中的

还原剂 ,其浓度变化对测定有明显的影响 ,实验表

明 ,硼氢化钾的浓度为 1 %～3 %对测定结果的平均

值无影响 ,超过 3 %则干扰较严重。加入少量碱能

提高氢化反应效率 ,[3 ]所以本文采用 2 %硼氢化钾

和 015 %氢氧化钾混合液 ,此时干扰最小。

215　干扰离子的影响　将有可能形成氢化物的离

子标液加入 10μgΠL的锑标准溶液中进行测定 ,结果

表明 Fe、Bi在其浓度 < 200μgΠL 时不干扰 ;Se、As在

其浓度 < 100μgΠL 时不干扰 ; Hg < 60μgΠL 时不干
扰。

216　方法的回收率　将一前处理后的聚对苯二甲酸

乙二醇树脂瓶实验试样和一模拟试样 (在 100 mL 容

量瓶中加入 110μgΠmL锑标准液 110 mL ,4 mL乙酸溶

液 ,定容至刻度后在 60℃下水浴 30 min。)分别加入 3

种不同浓度的锑标准溶液测其回收率 ,回收率在 93 %

～108 %之间 (见表 2)。

表 2　试样加标回收率 μgΠL

本底值 加标量 测量值 回收率 %

未检出 10 9. 6 96. 0
实际试样 未检出 20 18. 9 94. 5

未检出 40 40. 7 101. 7
10 10 19. 3 93. 0

模拟试样 10 20 31. 6 108. 0
10 40 47. 8 94. 5

217　对照实验 　应用本方法与国标方法 ( GB

13120—91)对 6种天津产聚脂树脂类食品包装材料

中的锑进行了对照实验 ,结果见表 3。用配对 t 检

验法经统计学处理 , t = 117 < t0. 05 ,5 = 2157 ,说明两种

方法无显著性差别。

表 3　对照实验测定结果 ( n = 6) μgΠL

试样名称 原子荧光法 孔雀绿分光光度法 ( GB 13120—91)

聚 脂 瓶 0. 018 0. 020
聚脂瓶胚 0. 027 0. 025
聚脂瓶胚 0. 028 0. 025
聚 脂 瓶 0. 030 0. 030
聚 脂 瓶 0. 034 0. 030
聚 脂 瓶 0. 022 0. 020

218　方法的应用　应用本方法检测食品包装材料

中的微量元素锑 65份 ,样品均符合国家标准要求。
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