
!#98"" !
中国食品卫生杂志

4F\*()(G‘B0*6C‘]]‘‘MFID\(*( $&#’ 年第 $a 卷第 $ 期

调查研究
我国部分地区市售液体乳中铅含量调查
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摘"要!目的"采用石墨炉原子吸收光谱法对我国部分地区液体乳样品中铅进行检测及含量调查$ 方法"样品经

微波消解后注入原子吸收分光光度计石墨炉中!电热原子化后吸收 $8;:; /T共振线!测得样品吸收值与标准系列比

较定量$ $&#; 年 9 f8 月采集全国 #’ 个省市的液体乳!对其铅含量进行调查$ 结果"全国 #’ 个省市的 !8 份样品中

铅的总检出率仅为 $&:7c"$&<!8#!检出样品的铅含量在 $:’; f;&:’ !H<XH之间!均低于铅限量标准!平均铅含量为
$:7; !H<XH$ 结论"该样品量及区域范围内液体乳样品的测定结果显示!样品中铅含量普遍较低!但仍有一些样品检

出微量的铅!仍需对液体乳的生产%储存和销售过程进行合理的全程控制!尽可能减低液体乳中的铅含量$
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""铅是环境中普遍存在的污染物"DR$a9$!$&#$
.食品安全国家标准 食品中污染物限量/ ’#(规定了食
品中铅的限量要求"其中生乳*巴氏杀菌乳*灭菌乳*
发酵乳*调制乳中铅的限量标准为 &:&’ TH<XH"乳粉
为 &:’ TH<XH) 国际食品法典委员会 $464%4KP+Y
)-N/ #!;!#!!’.国际食品法典食品及饲料中污染物
和毒素通用标准/ ’$(规定牛奶*加工乳制品中铅的限
量标准为 &:&$ TH<XH) 欧盟$(4%*K#88#<$&&9.食
品中某些污染物最大限量/ ’;(规定生乳*热处理奶及
乳制品原料奶中铅的限量标准为 &:&$ TH<XH) 与
464及欧盟相比"我国乳及其乳制品的铅限量较高"

尚存在下调的必要性) 并且历年的国家食品安全风
险监测结果表明&我国个别省市的个别液体乳类样品
存在铅含量检测数据异常偏高的现象) 因此"为了进
一步了解我国液体乳类食品的铅污染水平"本文采集
了我国部分市售巴氏杀菌乳*灭菌乳*调制乳样品"对
其中铅的污染情况进行调查)

本文按照 DR’&&!:#$!$&#& .食品中铅的测
定/ ’7(对样品进行检测"该方法具有干扰少*准确度
高*操作简便*灵敏度高 $火焰法可测 TH<XH级"石
墨炉法可测 !H<XH级%*测定含量范围广"适于微量
分析等优点 ’’( ) 本文即采用石墨炉原子吸收光谱
法对我国 #’ 个省市的 !8 个液体乳样品进行测定"
并分析讨论了检测结果"显示液体乳样品的铅含量
均低于我国标准限量"但个别样品高于 464和欧盟
的标准限量"提示国家食品安全风险监测机构有必
要进一步研究和讨论液体乳中铅含量的限量"为我
国食品安全相关政策的制定提供依据)
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#"材料与方法
#:#"材料
#:#:#"样品采集

$&#; 年 9 f8 月在北京$$8 份%*云南$8 份%*黑
龙江$’ 份%*河北$$ 份%*新疆$7 份%*贵州$7 份%*
陕西 $ 7 份 %*甘肃 $ a 份 %*内蒙古 $ 7 份 %*湖南
$8 份%*宁夏$# 份%*江苏$a 份%*浙江$9 份%*湖北
$a 份%*新疆兵团$; 份%#’ 个省市采集市售不同品
牌*不同批次液体乳样品共 !8 份)
#:#:$"主要试剂与仪器

原子吸收分光光度计$3(266/NOV,-29&&"珀金埃
尔默仪器有限公司%*铅空心阴极灯*微波消解仪
$4(b2bNL,’%*超高压聚四氟乙烯消解罐)

铅标准储备液$DR[&89#!"# &&& !H<TO"国家
标物中心 %* 奶粉标准参考物质 $1&a#$&"英国
]636)%*奶粉标准参考物质$#’7!"美国 *\)1%*硝
酸*磷酸二氢铵"试剂均为优级纯或优级以上纯度"
试验用水为重蒸去离子水)
#:$"方法 ’’(

#:$:#"样品前处理
称取 $:& f;:& H样品于消解罐中"加入 9 f

8 TO硝酸"放入微波消解仪中消解"微波消解程序
见表 #) 消解完成后自然冷却至室温"开盖赶酸"用
水定容至 #& TO"混匀备用) 同时做试剂空白)

表 #"微波消解程序

1NUO+#"3LKHLNTK?T.>LKWNQ+P.H+,-.K/
功率<[ 升温时间<T./ 控制温度<h 恒温时间<T./
# $&& #& #&’ #&
# $&& #& #7& #&
# $&& #& #a& #&

#:$:$"标准溶液的配制
吸取一定量的铅标准溶液"用硝酸$&:’ TKO<C%

逐级稀释"分别配制浓度为 #&*$&*;&*7&*’& /H<TO
的铅标准系列)
#:$:;"样品测定

分别取铅标准溶液和样品消化液于进样杯中"按
所设仪器条件依次测定) 波长 $8;:; /T"狭缝
&:a /T"灯电流 8 T6"进样体积&铅标准溶液*样品消
化液各 $& !O"基体改进剂$$& H<C磷酸二氢铵%’ !O"
计算峰面积) 石墨炉升温程序见表 $)

表 $"石墨炉升温程序

1NUO+$"1+TS+LN-EL+SLKHLNTT./HK?SLNS@.-+?EL/N>+
温度<h 坡升时间<, 保留时间<,
##& #& $&
#;& #& $&
8&& $& $&

# a&& & 7
$ 7’& # ;

#:$:7"样品中铅含量的计算方法

@S
$E# TE&% UK

D

""式中&@&样品中铅的含量"!H<XH#E#&测定样品
消化液中铅含量" /H<TO#E&&空白液中铅含量"
/H<TO#K&样品消化液定量总体积"TO#D&样品质量
或体积"H)

$"结果与分析
$:#"检出限和定量限

根据国际纯粹和应用化学联合会 $\B364% ’9(

对检出限和定量限作出的规定"采用本方法在空白
样品中加标"测定的吸光度值达到 ; 倍信噪比时"对
应的加标浓度为检出限#达到 #& 倍信噪比时"对应
的加标浓度为定量限) 当称样量约为 $:& H时"检
出限$!M9%为 $:’ !H<XH#定量限$!MN%a:’ !H<XH)
$:$"试剂空白

试剂空白值分别为 &:&8! ’*&:&#& 9 和 &:&9a 8

!H<C) 因为铅的检测是易污染*卫生限量低的痕量
分析"空白值越低"准确度越高) 为了使整个试验
试剂空白值尽量低"所以要严格控制污染"消化溶
剂及其他试剂和水要尽可能纯度高$铅基体要少%"

玻璃仪器要泡酸"其他设备也要尽可能的洁净) 所
用试剂应使用优级纯"水应使用蒸馏水再经离子交
换树脂处理的水"必要时用全玻蒸馏器重新蒸馏)
$:;"质量控制

为了进一步验证此检验方法的准确度"每批次
样品的检验中均带入两个不同铅含量浓度的参考
物质作为质控样品"试验选择了分别购自 *\)1
$#’7!%和 ]636)$1&a#$&%以奶粉为基质的定值标
准参考物质"用于评价测定结果的有效性) 对其中
的铅进行测定"所得参考物质 *\)1#’7! 测定值为
&:&$&*&:&#!* &:&$# TH<XH$标示值为 &:&#! TH<
XH%"]636) 1&a#$& 测定值为 #77*#7$*#$a !H<XH
’标示值为 #77 $8$ f$&’%!H<XH() 对两个不同浓
度铅含量的标准参考物质进行分析"其数值表明了
样品测定结果的有效性和可信度)
$:7"污染状况分析

全国 #’ 个省市 !8 份液体乳样品按 #:$ 方法分
成 ; 批进行测定"测定结果见表 ;) 黑龙江*新疆*

陕西*内蒙古*浙江*江苏*湖南*新疆兵团*宁夏*河
北*贵州*甘肃*湖北 #; 个省市的样品中均未检出铅
$ o$:’& !H<XH%#云南*北京 $ 个省市共计 $& 份样
品中检出铅 $ q$:’& !H<XH%"铅含量在 $:’; f
;&:’!H<XH之间"总检出率为 $&:7c$$&<!8%"且其
检出值均小于铅限量卫生标准$#&:&’ TH<XH%"超
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""""表 ;"我国 #’ 个省市液体乳中铅含量测定结果
$以 3U 计"!H<XH%

1NUO+;"C+NP >K/-+/-./ O.ZE.P T.OX SLKPE>-,>KOO+>-+P ?LKT

#’ SLKQ./>+,
样品来源 铅含量$检出数<样品数%

云南 $:’; f$:’!$$ <8%

黑龙江 !$& <’%

河北 !$& <$%

新疆 !$& <7%

贵州 !$& <7%

陕西 !$& <7%

甘肃 !$& <a%

内蒙古 !$& <7%

浙江 !$& <9%

江苏 !$& <a%

湖南 !$& <8%

新疆兵团 !$& <;%

宁夏 !$& <#%

湖北 !$& <a%

北京 $:’8 f;&:’$#8 <$8%

合计 $:’; f;&:’$$& <!8%

注&括号内数据单位为份#!为检测值低于检出限

标率为零)
""#’ 个省市 !8 份液体乳样品的铅含量平均值为
$:7; !H<XH"8’& 值为 9:77 !H<XH"分别为限量值
$&:&’ TH<XH%的 7:89c和 #$:88c"表明液体乳中
铅污染平均水平较低#而 8!’ 值 ;&:$ !H<XH和最大
值 ;&:’ !H<XH"约为限量值的 9&c"对于这部分铅
污染较高的样品"应引起一定重视)

从样品来源进行分析&检测的液体乳样品分别从
商场超市*食品商店*奶站和奶棚等不同采样场所进行
采集"样品数据分析见表 7) 其中从商场和超市共采集
了 8a 份样品"#! 份样品中检出铅$ q$:’& !H<XH%"铅
含量在 $:’8 f;&:’ !H<XH之间) 食品商店共采集了
9 份样品"# 份样品中检出铅$ q$:’& !H<XH%"铅含量
为 $:’; !H<XH) 其他 ’ 份样品分别来自陕西省的
$ 个定点奶站和内蒙古包头市的 ; 个奶棚采集"样品
中均未检出铅$ o$:’& !H<XH%)

表 7"我国 #’ 个省市不同采样地点的液体乳样品中铅含量

分析$以 3U 计"!H<XH%

1NUO+7"C+NP >K/-+/-,./ O.ZE.P T.OX ,NTSO+,?LKTP.??+L+/-

,NTSO./H,.-+,./ #’ SLKQ./>+,K?4@./N
样品来源 铅含量$检出数<样品数%

商场*超市 $:’8 f;&:’$#! <8a%

食品商店 $:’;$# <9%

奶站*奶棚 !$& <’%

注&括号内数据单位为份#!为检测值低于检出限

;"结论
金属污染物是食品理化安全检验中的最常规

项目"同时也是污染物监测网中重点监测的项目"
针对历年来国家食品安全风险监测中发现的个别

省市的个别液体乳类样品中铅含量监测数值远远
高于国家规定的铅限量卫生标准$#&:&’ TH<XH%"
开展对全国性广泛的液体乳中铅含量调查工作意
义重大) 因此"本次试验对全国 #’ 个省市 !8 份样
品进行检测"采样场所包括当地商场超市*食品商
店*奶站和奶棚等"对全国部分地区液体乳中铅含
量进行初步调查分析"能够在一定程度上反映我国
部分地区"特别是我国主要的乳制品生产和消费地
区的铅含量现状"从而为食品中化学污染物及有害
物质隐患排查的做好质量保证工作)

试验样品量及区域范围内液体乳样品的测定
结果显示"样品中铅含量普遍较低"检出值均小于
铅限量卫生标准$#&:&’ TH<XH%"超标率为零) 但
仍有一 些样 品检 出 微量 的铅" 总检 出 率 仅 为
$&:7c) 但在监测网中发现个别省市的个别液体乳
类样品中铅含量数值高于国家标准的问题"应从两
方面考虑"一是继续全面加强实验室的质量控制工
作"提高检测水平"使之更加规范化*严谨化"保证
数据的准确性和可靠性#二是应重视采用过程控制
的方式"从源头控制食品中铅的污染"如土壤治理*
控制工业污染源*严格农兽药的合理使用) 建议参
照法典标准制定相应污染物的生产规范"如 464<
0437!!$&&#.降低食品中化学品污染的源头控制
措施操作规范/ ’a( "464<043’9!$&&7 .预防和降
低食品中铅污染的操作规范/ ’8( "尽可能减低液体
乳中的铅含量)

由于液体乳尤其是巴氏杀菌乳储存及运输存
在一定难度"部分地区未能进行样品采集"没有涵
盖在本次调查范围内) 但国家食品安全风险监测
是一项为获得国内食品中污染物的基础数据而开
展的长期性普查工作"通过对食品中污染物和有害
因素进行监测"不仅有助于了解污染物的主要来源
和污染水平"同时也为修制订标准*风险预警和风
险评估提供了基础数据)
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调查研究
国产葡萄酒中甘油含量的调查与分析
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摘"要!目的"通过对我国 8 个主要产区的 8! 支品牌葡萄酒和 7 支疑似劣质葡萄酒中甘油含量的调查和分析!

为国产葡萄酒的初步品质鉴别提供重要参考$ 方法"采用甘油激酶法对葡萄酒中的甘油含量进行检测!采用葡萄

酒%果酒通用分析方法 DR#’&;8($&&9 中的蒸馏法测定葡萄酒中的酒精度含量!对甘油含量及计算得到甘油与酒

精度的比值"简称甘酒比#进行初步比较分析$ 结果"葡萄酒中甘油的含量与气候%葡萄品种与成熟度等因素有

关!正常发酵的葡萄酒甘油的含量为 7 f#& H<C!甘酒比应处于 9c f#&c$ 绝大部分品牌葡萄酒的相关指标在正

常范围之内!指标出现异常则需要采用其他分析手段做进一步测试$ 结论"葡萄酒中甘油含量和甘酒比可为葡萄

酒的初步品质鉴别提供重要依据!建议加强对葡萄酒中甘油含量的检测和监管$

关键词!葡萄酒& 甘油& 调查& 品质鉴别& 违法添加& 食品安全
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""随着我国葡萄酒进口量*产量和消费量的逐年
递增"国内葡萄酒的造假勾兑问题也屡见不鲜"葡
萄酒的质量安全越来越受到国家*葡萄酒企业和消

费者的关注和重视) 甘油$HOV>+LKO%又名丙三醇"是
一种无色*无臭*味甘的粘稠液体) 葡萄酒中的甘
油主要在葡萄汁发酵初期产生"是正常发酵主要副
产物之一 ’#( ) 由于甘油具有甜味和粘稠性"一定含
量的甘油能使葡萄酒口感圆润"因此一些不法商贩
会在勾兑的葡萄酒中加入甘油以增加口感的复杂
性"但这种行为在欧盟 $((4%*K%8$$<8a ’$(以及我
国都是严格禁止的) 甘油作为葡萄酒质量的重要
影响因素之一"其甘油含量受到如气候*葡萄品种


