
·

技术与方法
·

氢化物原子荧光法测定食品中锡

毛 红 赵 榕 北京市卫生防疫站

目前测定食品中锡的分析方法有比色

法
、

原子吸收法
、

极谱法
,

也有用氢化物

原子荧光法测定地矿样品的报导
,

但未见

氢化物原子荧光法测定食品样品的报导
、

我们应用本方法对 种市售罐装食品进

行了测定
,

获得满意的结果
。

材料与方法

原理 样品经酸加热消化
,

锡被氧

化成四价锡
,

在硼氢化钠的作用下生成锡

的氢化物
,

并由载气带人原子化器中进行

原子化
,

在特制锡空心阴极灯的照射下
,

基态锡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

光强度与锡含量成正比
。

与标准系列比较

可进行定量分析
。

试剂与仪器 高氯酸 优级纯

硝酸 优级纯 混合酸

硫酸溶液 。 , 呱 硼氢化钠溶液
含 矫 临 硫腮
抗坏血酸溶液 锡标准应

用液 。。。 临 用 。 硫酸配制
。

灯 一 。型氢化物原子荧光光度计
北京海光仪器公司 电热板 北京市

清河电器厂
。

样品处理

称取 一 样品于锥形瓶中
,

加 浓硫酸
,

高氯酸 硝酸混合

酸
,

粒玻璃珠
,

放置过夜
。

次 日

置电热板上加热消化
,

如酸液过少
、

可适

当补加硝酸
,

继续消化至无色透明 即冒

白烟
,

待液体体积近 时取下冷却
。

用水将消化样品转人 容量瓶中
,

定

容至刻度
,

摇匀备用
。

同时做空白实

验
。

分别取定容后的样品 于

比色管中
,

加人 临 硫服

抗坏血酸溶液
,

摇匀
。

标准系列 分别吸取 。。 锡

标准应用液 。
、

。 。
、

。
、 、

、

。。 于 比色管中
,

分别

加 人 硫 酸
、 、 、

、 、

呱
,

用水定容至 呱
再加人 硫脉 坑坏血酸溶液

。

相当于锡浓度
、 、

、 、 。

最佳仪器条件 应用正交设计确定

了最佳仪器条件 炉温 。。 ℃ 炉高

负高压 灯电流 屏蔽

气 。。 载气

浓度 。 , 加液时间 延迟

时间 读数时间 进样体积

呱 定量方式 峰面积
。

结果

线性范围
、

方法的检出限
、

精密度

科敖别苑围宽刀 。。
·

。。 呱
,

。
。

对 件同一样品进行测定得

方法的精密度
,

方法的最低检出限
。

方法的准确度

标准物质的测定 国家标准物质
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中只有灌木枝叶有锡的参考悠 分别取
份样品进行测定

,

结果见表
。

表 标准钧质侧定钻果

样品名称

润木枝叶

月定次致 姗定值 平均值 鑫考值

心 一 匕毛 ,

样品标回收实验 对两种样品加

标测定结果表明
,

测定值与参考值吻合
。

回收率范围 姗
,

结果见表
。

表 含且侧定方法的准 度 妞 ,颐

样品名称 样品本底 加标且 口定件致 定值范田 回收率范田 ,

毛 , 右 一 , , 日日一

祖木枝叶 已

别 盛 一 心 飞二 一

弓 ‘ 心右
。

月

午 , 肉 ,

弓 , 二 日 心

拜 时产生负干振 为了抑制以上
种离子的干扰

,

我们比较了 种掩蔽体

系 灯 州 硫脉 抗坏血酸

硫脉一抗坏血酸
。

结果表明
,

锡标准溶液

中加入 产生大量沉淀

明显抑制锡的测定
,

故均不适合做掩蔽

剂
。

抗坏血酸对锡没有影响
,

硫脉对锡的

测定有增值作用
,

对后两者做了进一步研

究
。

硫服
、

抗坏血酸单一做掩蔽剂均有一

定的改善
,

但不理想
。

而硫脉一抗坏血酸

混合掩蔽剂浓度从 一 , 均可消除干

扰
,

尤以 效果最佳
。

讨论

不同酸介质及浓度的影响

实验了盐酸
、

硝酸
、

硫酸中锡的本

底值 种酸的本底值差异较大
,

硫酸最

低
,

故本实验选用硫酸介质
。

硫酸浓度的选择 分别实验了加

与不加掩蔽剂时不同硫酸浓度的影响
。

不

加掩蔽剂硫酸浓度在 一 时荧

光信号最强
,

而加入掩蔽剂硫酸浓度在
。 一 之间荧光信号最强

。

故本实

验使用硫酸浓度在 。 一 之间均

可
。

共存离子的影响及消除 针对

食品基体复杂的特点
,

对 种元素进行

了实验
,

结果表明
,

绝大部分离子不干扰

锡 的 测 定
,

但 铜 在 。拼 呱
、

砷 在

小结

化学比色法灵敏度低
,

线性范围窄
、

操作烦琐
、

试剂用量大 火焰原子吸收法

灵敏度低
,

空气一乙炔焰对锡的测定干扰

大 石墨炉原子吸收法基体干扰大 极谱

法多用于地矿样品的测定
,

虽然灵敏度

高
,

但是用汞作电极对人体危害大
。

本方

法灵敏度高
、

操作简单
、

快速
、

准确
、

干扰

少
、

线性范围宽
,

易于推广使用
,

具有一

定的科学性
、

先进性和实用性
。

参考文献
王升章 郭小伟 氮化物一无色散原子荧光法测定

地质样品中徽 翎 理化检验 化学分册

李述信 原子吸收光谱分析中的干扰及消除方法

分析化学译丛
,

第一集
,

,

高鹤娟
,

苏德昭 沈文
,

等 食品卫生检验方法

理

化部分 往解 北京 中国标准出版社 ,
,

郑用熙 分析化学数理统计方法 北京 科学出版

社

氢化物原子荧光法侧定食舀中锡—毛 红 赵 蓉
一 一


