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石墨炉原子吸收法测定保健食品中钒

李　建
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摘　要 :为改进食品中钒的测定方法 ,以干法和湿法相结合消解样品 ,石墨炉原子吸收测定保健食

品中钒。钒浓度在 0～125μgΠL 范围内符合比尔定律 ,相关系数 r = 019998 ,特征浓度为 314μgΠL ,

方法的回收率为 9312 %～10019 % ,相对标准偏差为 216 %～319 %。方法简便、重现性好。
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Determination of vanadium in health foods by GFAAS

Li Jian
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Abstract : A method using graphite furnace atomic absorption Spectrophotometry for determination of vanadium

in health foods was established. Samples were prepared by cineration and acid digestion. The best

determination conditions such as the procedure of sample digestion and the measurement parameters were

defined in this assay. The linear relation was well to the standard contents of vanadium within the range of 0～

125μgΠL. The coefficient of correlation was r = 019998. The characteristic concentration was 314μgΠL. Its

recovery rate was 9312 %～10019 % and the relative standard deviation was 2164 %～3186 %. The method

was simple and presented good reproducibility.
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　　钒是人体必需的微量元素之一。它具有刺激造

血功能、抑制胆固醇的合成 ,对心血管疾病的发生以

及肾功能有重要的影响。目前保健食品中钒的测定

报道甚少。本文对测定时样品消解的条件进行了试

验 ,研究了使用基体改进剂的可能性 ,提出干法和湿

法相结合消解样品 ,直接采用石墨炉原子吸收法测

定保健食品中钒。方法简单快速 ,分析结果满意。

1　材料与方法

111　仪器及其工作条件　Varian 220Z型原子吸收

光谱仪。波长 31815 nm ,狭缝 015 nm。热解石墨管。

石墨炉升温步骤 : 干燥 85℃,5 s ;95℃,40 s ;120℃,

15 s ;灰化 650℃,斜坡升温 5 s ,保持 5 s ,停气 ;原子

化 2 700℃,斜坡升温 113 s ,保持 2 s ,停气 ;清除

2 700℃,3 s。峰面积测量信号。

钒空芯阴极灯。灯电流 8 mA。

112　试剂　1 mgΠmL V标准溶液用硝酸 (2 + 98)稀

释成工作液 100μgΠL。硝酸为保证试剂 ,水为二次

去离子水。

113　试验方法　准确称取混合均匀的试样 112 g于

75 mL瓷皿中。置于电热板上 ,先低温加热 ,渐渐升

高温度 ,使试样中有机组分慢慢碳化 ,碳化完全后。

将瓷皿移入高温炉中 ,在 650℃下灰化 5 h后 ,取出

瓷皿 ,放冷后加 15 mL 硝酸 (1 + 1) ,置于电热板上 ,

由低温至高温加热消解 ,到近干 ,消化液呈无色透明

或略带黄色。必要时可再加少许硝酸再次消解。冷

至室温后用硝酸 (2 + 98)将溶液定量转移到 50 mL

容量瓶中。以硝酸 (2 + 98)定容至刻度 ,摇匀 ,同时

做空白。在原子吸收光谱仪以工作曲线法测定钒

含量。

2　结果与讨论

211　试样消解方法的选择　保健食品中有大量的

有机组分 ,并有大量无机盐类。如果不消解完全 ,这

些基体可能会影响钒的测定。采用微波消解 ,产生

大量气体 ,使得消化罐内压力很大 ,危险性增大。通

常的湿法消解在加入硝酸后 ,产生大量泡沫 ,试样外
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溢。单纯的干法消解只能灰化有机组分 ,无机矿物

质难以溶解。所以我们采用干法和湿法相结合来消

解试样。干法灰化温度对结果至关重要。温度过

低 ,灰化速度慢 ,灰化不完全 ;温度过高 ,待测元素易

损失。钒属高温元素 ,我们选择 650℃进行灰化 5 h

为消解条件。由于试样中有不少无机盐类 ,加酸进

行消解 ,至消解完全。

212　基体改进剂的选择　由于钒原子化温度较高 ,

所以通过加入基体改进剂来改善钒的原子化气氛。

本试验选择了几种常用基体改进剂 ,柠檬酸铵

(1 %) 、磷酸氢二铵 ( 1 %) 、抗坏血酸 ( 1 %) 、尿素

(1 %) 、硫酸亚铁铵 (1 %) 、磷酸氢二铵和抗坏血酸

(1 %)作了灵敏度和重现性比较实验。结果表明采

用这些基体进改剂后 ,钒的出现温度并没有明显降

低 ,灵敏度无明显提高 ,重现性改善不显著 ,因此在

测定中没有采用基体改进剂。

213　硝酸Π盐酸用量对钒信号影响　保健食品经消
解后 ,溶液中可能残余一定的酸。基于此 ,本文就硝

酸Π盐酸用量对钒原子吸收信号影响进行了实验。
结果表明硝酸浓度小于 20 % ,盐酸浓度小于 20 %时

对钒吸收信号影响不大 ,这主要是绝大部分酸在干

燥和灰化阶段时被除去。为防止试样的溅射与暴

沸 ,本试验采用斜坡升温方式灰化。

214　灰化、原子化温度的确定　通过灰化与原子化

温度曲线发现 ,灰化温度高时 ,钒有挥发损失 ,灰化

温度低不利于基体的挥发除去。本试验选择灰化温

度 650℃。原子化温度是由元素及其化合物的性质

决定的 ,钒属高温元素 (b. p . 3 400℃) ,我们选择的

原子化温度为 2 700℃。原子化温度低 ,原子吸收信

号拖尾现象严重。但原子化温度高 ( > 2 700℃) ,使

得石墨管可以使用的次数大为减少。即使原子化温

度在 2 700℃,石墨管使用一定次数 ( n > 100)后 ,原

子吸收信号也会出现拖尾 ,并且有记忆效应。这可

能与石墨管使用后 ,热解石墨层缺陷增多有关。

215　可溶性钒的测定　保健食品中的钒应是可溶

于胃酸 ,才能易吸收。我们参照食品[1 ]用品中的浸

泡条件 ,即每克试样加 20 mL 4 %乙酸溶液 ,进行浸

泡时间试验。结果表明浸泡时间在 20 min 内钒即

可基本溶解于浸泡液内 ,浸泡液对钒有良好的溶

解度。

216　方法的精密度与准确度 　钒浓度在 0～125

μgΠL 范围内符合比尔定律 ,工作曲线为 Abs =

0100139 C - 0100027 ,相关系数 r = 019998 ,特征浓度

为 314μgΠL。方法的检出限为 0114 mgΠkg。对某保

健食品的二个批号 ,按试验方法进行测定 ( n = 6) ,

样品钒含量分别为 3103、3183 mgΠkg ,相对标准偏差

分别为 319 %和 216 %。同时进行加标回收实验。

加入量为 25μgΠL 和 50μgΠL ,其平均回收率是

10019 %、9312 %。由此可知 ,本法具有较好的精密

度和准确度。
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中华人民共和国卫生部公告
2004年　第 11号

近期 ,我部多次接到关于《食品添加剂使用卫生标准》( GB 2760)使用过程中相关问题的请示。为规范食

品添加剂的使用和检验结果判定 ,现公告如下 :

一、食品及食品原料中添加剂的使用必须严格按照《食品添加剂使用卫生标准》( GB 2760)执行。

二、在检验和判定食品中食品添加剂指标时 ,应结合配料表各成份中允许使用的食品添加剂范围和使

用量综合判定。

中华人民共和国卫生部

二○○四年六月一日
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