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好 ,因此我们选择 5 mL HNO322mL H2O2 食用油消解

体系。

213　酸度的影响　由于消化过程中加入了硝酸 ,其

浓度对仪器的使用寿命和分析的准确性都有较大影

响 ,实验证明酸浓度在 015 %～10 %之间时 ,各待测

元素的测定值稳定 ,对仪器使用无影响 ,本方法选择

酸浓度为 1 %。

214　仪器条件的优化　实验证明 ,当选择 RF功率

为 1 150 W ;雾化气压力为 25 PSI时 ,仪器发射光强 ,

灵敏度高 ,且光强稳定。同时通过进样速度比较发

现进样量小于 110 mLΠmin 时 ,灵敏度较低 ,进样量

在 110～118 mLΠmin之间 ,灵敏度高且稳定 ,因此我

们选用进样速度 115 mLΠmin。本文选用上述条件为

工作条件。

215　光谱干扰及校正 　光谱干扰是 ICP2AES中的

主要干扰 ,有背景位移与谱线重叠两类。前者可由

仪器设置的离峰法校正 ,谱线重叠可通过调阅仪器

分析线数据库 ,按灵敏度适中 ,干扰元素少的原则来

选择待测元素波长加以克服。

216　方法的检出限　取 10次平行测定空白溶液的

结果 ,按 IUPAC规定计算的各元素检出限 ,见表 2。

表 2　各元素检出限 μgΠL　

元　素 Pb As Cu Fe Ni

检出限 7. 3 6. 2 4. 0 2. 4 3. 4

217　方法精密度及回收率实验　取同一试样平行

测定 4次 ,计算出相对标准偏差 ,在试样中加入不同

标准液测定并计算出 4次加标测定的平均回收率 ,

见表 3。

表 3　各元素精密度及回收率测定 mgΠL　

试样 元素 测定均值
RSD

%
加标量

加标
测定值

回收率
%

菜子油 Pb 0. 0785 1. 8 1. 0 1. 0528 97. 6

As 0. 0432 2. 4 1. 0 1. 0098 96. 8

Cu 0. 1058 0. 6 1. 0 1. 1120 100. 6

Fe 0. 6581 1. 1 1. 0 1. 6421 99. 0

Ni 0. 0105 4. 2 1. 0 0. 9218 91. 2

食用调和油 Pb 0. 0432 2. 1 1. 0 1. 0101 96. 8

As 0. 0158 3. 2 1. 0 0. 9261 91. 2

Cu 0. 0502 2. 2 1. 0 1. 0404 99. 1

Fe 0. 2185 1. 2 1. 0 1. 2215 100. 2

Ni 0. 0064 8. 8 1. 0 0. 0091 90. 0

小磨香油 Pb 0. 0587 2. 4 1. 0 1. 0318 97. 5

As 0. 0321 3. 2 1. 0 1. 0115 98. 0

Cu 0. 0758 1. 8 1. 0 1. 0828 100. 6

Fe 0. 0445 2. 2 1. 0 1. 0325 98. 8

Ni 0. 0105 6. 2 1. 0 0. 9482 93. 8

人造奶油 Pb 0. 1025 1. 1 1. 0 1. 0652 96. 6

As 0. 0672 2. 1 1. 0 1. 0058 94. 2

Cu 0. 2541 1. 8 1. 0 1. 2504 99. 7

Fe 0. 0116 3. 4 1. 0 0. 9218 91. 1

Ni 0. 0214 4. 8 1. 0 0. 9124 89. 3

花生油 Pb 0. 0213 1. 2 1. 0 0. 9697 94. 9

As 0. 0185 2. 4 1. 0 0. 9328 91. 6

Cu 0. 1025 1. 0 1. 0 1. 1140 101. 0

Fe 0. 0456 1. 1 1. 0 1. 0404 99. 5

Ni 0. 0064 10. 2 1. 0 0. 9085 90. 2
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自吸收石墨炉原子吸收法测定食盐中铅

黄　灵　韩东海　孙宏宾

(泰兴市卫生防疫站 ,江苏 泰兴　225400)

　　GB 5009—96
[1 ]中规定测定食品中铅的第一法

是石墨炉原子吸收光谱法 ,背景校正为氘灯或塞曼

效应 ,其中对食盐中铅的测定方法没有作详细的叙

述。笔者在实验室中发现由于食盐中无机盐成分含

量大 ,共存元素多 ,背景干扰较严重 ,用氘灯扣背景

较正能力比较差 ,而用塞曼效应扣背景又必须具有

特有的原子化器或光源 ,一般基层实验室难以得到 ,

而文献[2 ]报道的络合萃取 - 盐酸反萃取火焰原子吸

收法测定食盐中铅的方法试剂难寻 ,步骤繁多。本

文提出了用自吸收谱线校正背景石墨炉原子吸收测

定食盐中的铅的方法 ,实验结果令人满意 ,现介绍如

下。
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1　材料与方法

111　仪器 　岛津 AA26800 原子吸收光谱仪 ,岛津

GFA26500型石墨炉 ,岛津 ASC26100 型自动进样器 ,

联想奔月 40002PⅢΠ450 型微机 , HP LaserJet 6L Gold

型打印机。岛津普通石墨管 ,岛津铅空心阴极灯 (10

～300 mA) 。

工作条件　波长 28313 nm ,灯电流 10～300 mA

狭缝 015 nm ,自吸收扣背景 ,读出方式峰高 ,进样体

积 10μL ,石墨炉升温程序见表 1。

表 1　石墨炉升温程序

步骤 温度℃ 时间 s 升温方式 气体流速LΠmin

1 110 40 RAMP 0. 30

2 110 10 STEP 0. 30

3 200 10 RAMP 0. 30

4 200 10 STEP 0. 30

5 350 10 RAMP 0. 30

6 350 20 STEP 0. 30

7 350 3 STEP 0. 00

8 1600 2 STEP 0. 00

9 1900 2 STEP 1. 00

112　试剂　所用试剂均为优级纯 ,实验用水为去离

子水 ,所用器皿均用 20 %硝酸浸泡过夜。

铅标准储备溶液 　购自江苏省卫生防疫站 ,

1 mgΠmL。

铅标准使用液 　将标准储备溶液用 0115 %的

硝酸逐级稀释成 510 ngΠmL ,1010 ngΠmL ,1510 ngΠmL

的标准使用液。

113　实验方法　称取食盐 110 g加水 5 mL , (1 + 1)

硝酸 2 mL ,煮沸 15 min ,冷却后移入 100 mL 的容量

瓶中 ,加水定容 ,摇匀过滤 ,滤液备用。

按上述仪器工作条件分别测定各标准溶液及试

样溶液的吸光度。510 ngΠmL ,1010ngΠmL ,1510 ngΠmL

浓度的标准溶液的吸光度分别为 010358 ,011464 ,

012518 ,回归方程为 Abs = 010216 Conc - 0107133 , r =

019999。

由微机自动计算出稀释后试样铅含量 ( M)结果

计算 ,试样实际含铅量计算公式 mgΠkg = ( M ×100×

103 )Π(110×10
6 )

2　结果与讨论

211　校正方法　空心阴极灯具备一个重要特性 ,即

当灯电流大于临界电流时 ,从阴极溅射的大量原子

云产生吸收 ,灯的发光光谱变为凹形 ,此时测得的信

号主要是背景吸收 ,几乎没有原子吸收。自吸收法

充分利用空心阴极灯的这一特性 ,在空心阴极灯上

交替通过小电流和大电流 ,小电流通过时测得的信

号是背景吸收和原子吸收之和 ,大电流通过时测得

的信号是背景吸收。求得两者之差 ,就能够正确地

校正背景吸收 ,可以得到真正的原子吸收。[3 ]本次实

验中铅空心阴极灯弱脉冲工作期间电流 10 mA ,强

脉冲工作期间电流为 300 mA。

212　方法的相对灵敏度　用自吸收效应校正背景

常碰到灵敏度降低的问题 ,从图 1可看出 ,弱脉冲状

态铅的吸收为 A = 019 ,强脉冲状态铅的吸收为 B =

011 ,A - B = 018 , ( A - B )ΠA = 8819 % ,测定灵敏度

达到常规方法的 8819 % ,可满足测定要求。

图 1　自吸收谱线效应下的吸光度

A :弱脉冲时的吸光度 ,B :强脉冲时的吸光度

213　准确度试验　在配好的食盐溶液中分别加入

110μgΠmL铅标准应用液 012 mL、110 mL、210 mL ,每

种浓度做 6个平行样 ,相同条件下消化测定 ,计算加

标回收率 ,结果见表 2。

表 2　回收率试验结果 ngΠmL

编号 原含量 标准加入量 测得总量 回收率 %

1 3. 2 2. 0 5. 3 101. 9

2 3. 2 10. 0 13. 1 99. 2

3 3. 2 20. 0 22. 9 98. 7

　　表 2结果表示高低两种浓度铅的加标回收率分

别为 10119 %、9817 % ,令人满意。

214　精密度试验　对含量为 510 ngΠmL、1010 ngΠmL、

1510 ngΠmL的铅标准溶液及 3份食盐样进行精密度

试验 ,按上述测定方法平行测定 6次 ,记录吸光度 ,

结果如表 3。

215　对照试验　为比较用自吸收效应扣背景与国

标法 D2 灯扣背景两种方法测定实样的差异 ,特作对

照试验结果如表 4。
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表 3　精密度试验结果 　

编号 �x s RSD %

1 0. 0358 0. 000898 2. 51

2 0. 1464 0. 002821 1. 93

3 0. 2518 0. 005400 2. 14

4 0. 2019 0. 006602 3. 27

5 0. 2648 0. 010620 4. 01

6 0. 1953 0. 005214 2. 67

表 4　自吸收法与国标法对照试验 ngΠmL

1 2 3 4 5 6

自吸收法 1. 01 2. 10 3. 45 2. 87 3. 12 2. 09

国 标 法 1. 08 2. 13 3. 50 2. 91 3. 14 2. 08

　注 : �d = 0. 0333　s = 0. 01115　t = 2. 987　P > 0. 05

　　从表 4可看出两法无显著性差异。

3　小结　自吸收法校正背景的精密度一般比氘灯

法好 ,因原子吸收和背景吸收可以用同一灯测试 ,因

此不会出现由于光轴不一致而引起的校正误差 ,对

食盐这样的高基体物质中的微量铅的测定最适宜。

须特别提醒的是自吸收法要求空心阴极灯能承受大

电流的通过 ,为保证空心阴极灯的使用寿命 ,务必使

用自吸收专用空心阴极灯。
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示波极谱法测定食盐中的硫酸盐
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(赣榆县卫生防疫站 ,江苏 赣榆　222100)

　　食盐中硫酸盐的测定方法 ,常用的有硫酸钡重

量法 ,硫酸钡比色法等 ,这些方法由于操作繁琐 ,耗

时较长 ,而且易引起误差。目前 ,利用极谱分析的方

法尚未见报道 ,本文在文献[1 ]的基础上 ,参考有关资

料 ,把反应生成的铬酸离子用示波极谱法测定 ,获得

满意结果。

1　材料与方法

111　仪器 　MP21 型溶出分析仪 (山东电讯七厂) ,

悬汞电极 ,铂电极 ,饱和甘汞电极。

112　试剂 　硫酸盐标准溶液 　1100 mL 含 012 mg

硫酸盐。

铬酸钡悬液　取研细的铬酸钡 215 g ,加入 8 mL

215 molΠL盐酸溶液制成悬液 ,加入 60 mL冰乙酸 ,纯

水补足至 200 mL ,临用前配制。

钙—铵溶液　称取 016 g无水氯化钙 ,加入 171

mL氨水 ( P20 - 01888ΠmL) ,纯水补足至 200 mL ,密闭

保存。

氯化钠溶液 　称取 5 g 氯化钠 ,加水溶解 50

mL。

113　方法

11311　试样制备　称取试样 110 g ,加少量水溶解 ,

定容至 100 mL ,若样液混浊需过滤后定容至 100

mL。

11312　测定 　取试样溶液 5 mL 于 25 mL 比色管

中 ,加水至 10 mL。另取硫酸盐标准 0、110、210、310、

410、510 mL于 25 mL比色管中 ,各加氯化钠溶液 015

mL ,纯水补足至 10 mL ,再加充分混匀的铬酸钡溶液

110 mL ,充分混匀后放置 20 min ,加入 110 mL钙—铵

溶液 ,振摇 1 min ,于起始电压 - 0120 V ,终止电压

- 6160 V ,2 次微分 ,记录 - 0138 V (VS , SCE)处峰

高 ,并绘制标准曲线 ,采用标准曲线计算结果 ,本法

SO
2 -
4 浓度与峰高呈良好线性关系 ,回归方程 y =

3215499 x - 2134999 ,方法的相关系数 r = 019995。

2　结果与讨论

211　铬酸钡悬液与钙—铵溶液用量　实验表明 ,铬

酸钡悬液与钙—铵溶液用量均为 110 mL为宜。

212　底液 pH的影响　在 pH 915～1010范围内 ,峰

电流最大且一致 ,当 pH > 10时 ,峰电位负移且峰高
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