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摘 要：建立了电感耦合等离子体质谱法测定烟用接装纸中砷、铅、镉、铬、镍、汞含量的方法，并采用该方法测定了 !# 个接装纸样

品中的砷、铅、镉、铬、镍、汞含量。结果表明：! 砷、铅、镉、铬、镍、汞的平均回收率在 &’(&) * %$%(+)之间；日内重复性变异系数

, !)，日间重复性变异系数 , #)；检出限分别为 $($$% -. / 0.，$($$! -. / 0.，$($$1 -. / 0.，$($$" -. / 0.，$($$’ -. / 0.，$($%+ -. / 0.。

" 所测 !# 个接装纸样品中，’ 个样品超过砷的限量标准 % -. / 0.，! 个样品超过铅的限量标准 # -. / 0.，镉、铬、镍、汞的含量全部低

于其限量标准。
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烟用接装纸是将滤嘴和烟支卷接在一起的卷烟接

装纸。消费者在抽吸卷烟时，因滤嘴直接接触嘴唇，接

装纸中的重金属等有害成分会通过口腔进入体内［%7!］。

世界卫生组织所制定的《烟草控制框架公约》第 & 款

（烟草制品成分管制）规定：“缔约会议应与有关国际

机构协商提出检测和测量烟草制品成分和燃烧释放物

的指南以及对这些成分和释放物的管制指南。经有关

国家当局批准，每一缔约方应对此类检测和测量以及

此类管制采取和实行有效的立法、实施和行政或其它

措施”。烟草制品的成分披露和管制中，其中包括砷、

铅、镉、铬、镍、汞。为保障消费者的身体健康，建立、健

全烟用材料质量管理体系，烟草行业制订了 ^J%’% 烟

用接装纸标准［[］，对接装纸中砷、铅、镉、铬、镍、汞等有

害重金属规定了限量，并采用原子吸收光谱法进行测

定，如表 % 所示。
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表 ! 烟用接装纸卫生指标

项目 单位 指标 标准编号 采用方法

砷（以 "# 计） $% & ’% !!() *+ & , -./0-))/
铅（以 12 计） $% & ’% !3() *+ & , -./0-))/
镉（以 +4 计） $% & ’% !!() *+ & , -560-))/ 石墨炉原子吸收光谱法

铬（以 +7 计） $% & ’% !!3() *+ & , -560-))/
镍（以 89 计） $% & ’% !

"""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
!)() *+ & , -560-))/

汞（以 :% 计） $% & ’% !!() *+ & , -5/0-))/ 冷原子吸收光谱法

目前，烟草行业的监督检验对烟用接装纸中砷、

铅、镉、铬、镍、汞含量的测定方法采用原子吸收法。原

子吸收使用的光源主要是空心阴极灯，即锐线光源原

子吸收。但因每分析 ! 个重金属成分就要更换 ! 个

灯，再加上灯工作电流、波长等参数的选择和调节，使

原子吸收分析的速度、信息量和使用的方便性等方面

受到了限制。而采用电感耦合等离子体质谱法，具有干

扰少、检出限低、测定快速、能同时测定多种重金属等优

点［;］。因此，结合烟草行业监督检验的现状，探讨采用

电感耦合等离子体质谱法快速测定烟用接装纸中砷、

铅、镉、铬、镍、汞含量的方法，有十分重要的现实意义。

! 试验部分

!"! 仪器及试剂

<=7# 型密闭微波消解仪，配 ,>< 微波消解罐（美

国 +?< 公司）；@AB0; 型智能控温电加热器（上海屹

尧分析仪器有限公司）；53))= 电感耦合等离子体质谱

仪（美 国 "%9CDEF 公 司）；+1--3@ 电 子 天 平，（ 感 量

)()))! %，G=7FH79I# "J 公司）。

超纯水；.3K 浓硝酸，;)K 氢氟酸，L5K 盐酸，

L)K 过氧化氢（质量分数，优级纯，德国 <D7M’ A%=" 公

司）；!)!% & N 调谐液：N9、*、+D、,C、+H（-K 硝酸溶液

中），!) $% & N 内标储备溶液：N9.、GM、JD、*、OE、,2、P9
（3K 硝酸溶液中），!) $% & N 砷、铅、镉、铬、镍混合标准

储备液，!) $% & N 汞标准储备液（美国安捷伦公司）。

!"# 标准溶液的制备

!(-(! 砷、铅、镉、铬、镍混合标准工作溶液

准确移取不同体积的砷、铅、镉、铬、镍混合标准储

备液至不同的塑料容量瓶中，用 !K的硝酸稀释定容，

得到不同浓度的砷、铅、镉、铬、镍标准工作溶液，其浓

度范围应覆盖预计在试样中检测到的各重金属含量。

!(-(- 汞标准工作溶液

准确移取不同体积的汞标准储备液至不同的塑料

容量瓶中，用 !K的硝酸稀释定容，得到不同浓度的汞

标准工作溶液，其浓度范围应覆盖预计在试样中检测

到的汞含量。

!"$ 样品的处理与分析

准确称取 )(- % 样品，置于微波消解罐中，向微波

消解罐中依次加入硝酸 3 $N，氢氟酸 ! $N，盐酸 !
$N，过氧化氢 ! $N，密封后装入微波消解仪，按如下消

解程序进行消解。

消解完毕，待微波消解仪温度降至 ;)Q以下后取

出消解罐，放入控温电加热器，在 !L) Q条件下，赶酸

- R L S 至近干。赶酸完毕，将试样溶液转移至 3) $N
塑料容量瓶中，用 !K 硝酸冲洗消解罐 L R ; 次，清洗

液转移至 3) $N 容量瓶中，然后用 !K 硝酸定容，摇匀

后待测。

电感耦合等离子体质谱仪测定条件如表 -。定容

后的样品和 ! $% & N 内标溶液（N9.、GM、JD、*、OE、,2、P9）
经自动进样器吸入，经雾化器后形成气溶胶，在高温氩

气等离子体环境下电离，电离后的离子经采样锥和透

镜提取后进入质量分析器进行分析。在选定的仪器参

数下，待测砷、铅、镉、铬、镍、汞含量与离子质量计数成

正比，与标准系列比较定量。

表 -

##

电感耦合等离子体质谱仪测定条件

##

仪器参数 参数值 仪器参数 参数值

射频功率 !L)) T 雾化器

## P=729E%FHE
等离子体气流速 !3() N & $9E 采样锥类型和直径 镍锥，

## )(/ $$
辅助气流速 !()) N & $9E 截取类型和直径 镍锥，

## )(; $$
载气流速 !(-) N & $9E 采集模式 GUDMF7I$##

，全定量

G & + 温度 ! Q 重复次数

## L
蠕动泵 )()/ 7U# 样品提升速度 )(3) 7U#

%
##################################################################
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! 结果与讨论

!"# 消解酸体系的优化

烟用接装纸中成分为纤维素（主要来源于植物纤

维素原料），此外还含有氧化铁红、氧化铁黄、氧化铁

黑、氧化钙、二氧化硅、氧化镁、二氧化钛等无机化合

物、溶剂和胶料。针对烟用接装纸的组成特点，选择混

合酸体系（硝酸 ! 氢氟酸 ! 盐酸 ! 过氧化氢）来消

解烟用接装纸样品。其中，氢氟酸能使烟用接装纸中

的二氧化硅、二氧化钛离解，盐酸能与烟用接装纸中的

金属氧化物发生反应使之溶解。并且，考虑到氢氟酸

的腐蚀性，盐酸的挥发性，最终确定的氢氟酸和盐酸的

用量各为 " #$。过氧化氢，作为强氧化剂，在氧化有

机物时具有较高的效率，可在消解过程中加快反应速

率，用量确定为 " #$。当选择低于 % #$ 的硝酸时，烟

用接装纸样品不能完全消解，消解液浑浊、有颜色，沉

淀，不能用于测定。当硝酸用量大于等于 & #$ 时，消

解液澄清、透明、无沉淀，测定结果稳定。综合考虑成

本因素，对于 ’() * 烟用接装纸样品，最终确定的消解

体系为：硝酸 & #$，氢氟酸 " #$，盐酸 " #$，过氧化氢

" #$。

!"! 赶酸条件的优化

消解之后的样品，在赶酸之后才能进电感耦合等

离子体质谱仪测定。其原因有二：其一，过高浓度的

酸会腐蚀电感耦合等离子体质谱仪的部件；其二，过

高浓度的酸会对待测目标产生干扰。选择某一接装纸

样品，分别于 "’’+、",’+、"&’+进行赶酸，结果显示：

, 种条件下所得回收率相似，但 "’’+所需赶酸时间较

长（ - ") .），"&’+虽赶酸时间较短（" / ) .），但成本较

高，因此赶酸温度选择 ",’+（赶酸时间 ) / , .）。

!"$ 线性范围及检出限

在选定的仪器参数下，砷、铅、镉、铬、镍、汞标准溶

液的线性范围和相关系数如表 , 所示。同时消解 ""
个空白样品，然后用电感耦合等离子体质谱仪测定这

"" 个空白样品值，计算其偏差，以偏差值的 , 倍作为

该重金属的检出限，结果见表 ,。

表 , 线性范围及检出限

重金属 0质量数 内标 0质量数 线性范围 0（!* 0 $） 相关系数 检出限 0（#* 0 1*）
砷 0 2& 34 0 2) ’5"’ ’(6666 ’(’’"
铅 0 )’7 89 0 )’6 ’5%’’ ’(6666 ’(’’)
镉 0 """ :; 0 ""& ’57 ’(6666 ’(’’7
铬 0 &, <= 0 %& ’5"’’ ’(6666 ’(’’%
镍 0 >’ <= 0 %& ’5%’ ’(6666 ’(’’2
汞 0 )’) 89 0 )’6 ’5% ’(6666 ’(’">

!"% 重复性

选定某一烟用接装纸样品，按照上述方法同时消

解 > 个平行样品，进电感耦合等离子体质谱仪测定，计

算方法的日内变异系数，在 & 个不同的工作日，按照上

述方法同时消解样品，进电感耦合等离子体质谱仪测

定，计算方法的日间变异系数，结果见表 %。由表 % 可

知，砷、铅、镉、铬、镍、汞的日内和日间重复性结果较

好。

!"& 回收率

准确称取 " 个已知含量的烟用接装纸样品 ’() *，
分别添加高中低 , 个不同浓度的标准溶液，按照 "(,
所示前处理方法消解样品，赶酸，在选定的仪器参数下

测定，考察方法的加标回收率，结果见表 &。可知，砷、

铅、镉、铬、镍、汞的平均回收率在 62(6? / "’"(>?之

间。

!"’ 部分接装纸样品中的砷、铅、镉、铬、镍、汞含量

采用本方法测定了 )& 个接装纸样品中的砷、铅、

镉、铬、镍、汞含量，结果见表 > 所示。2 个样品超过砷

的限量标准 " #* 0 1*，) 个样品超过铅的限量标准 &
#* 0 1*，镉、铬、镍、汞的含量全部低于其限量标准。

表 % 日内、日间重复性结果

重金属
日内 日间

!@ 0（#* 0 1*） A<B 0 ? !@ 0（#* 0 1*） A<B 0 ?
砷 ’(6> "(’2 ’(6> %(")
铅 2(77 ’(&& 2(2) )(2’
镉 ’()" "(6> ’()) 2(’)
铬 "(>6 "(2" "(>7 %(%,
镍 "(7% "(2, "(7, %(7%
汞 ’(’) ’(’’ ’(’) ’(’’
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表 ! 加标回收率结果

重金属 原含量 "（#$ " %$） 加标量 "（#$ " %$） 回收率 " & 平均回收率 " &
’()’ *+(+

砷 ’(+’ ’(+’ **() *+(,

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!
,(!’ *-(’
’(!’ *)(’

铅 ,(.* /(’’ ,’’(+ *.(*

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!
!(’’ **(’
’(’! ,’’(’

镉 ’(,, ’(,’ ,’’(’ ,’’(+

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!
,(’’ ,’/(!
!(’’ ,’)(’

铬 ,’(+, ,’(’’ ,’’() ,’,(-

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!
/’(’’ ,’’()
,(’’ **(!

镍 ,(+. /(’’ ,’,(+ ,’’(/

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!
!(’’ **(0
’(’’ ,’’(’

汞 ’(’/ ’(’/ ,’’(’ **(.
/(’’ **(/

表 - 部分接装纸样品中的砷、铅、镉、铬、镍、汞含量 （#$ " %$）

接装纸编号 砷 铅 镉 铬 镍 汞

, 1 ’(+) .()/ ’(/’ ,(!0 ,(!- ’(’/
/ 1 ’(), ’(!* ’(’/ ’(/’ ’()) ’(’0
0 1 ’(0! ’(-0 ’(’/ ’(00 ’(!’ ’(’)
) 1 ’()) ’(!+ ’(,’ /(-* ,(,) ’(’/
! 1 ’(-. /(’’ ’(,0 0(./ ,(!- ’(’0
- 1 ’()* ,(++ ’(,) 0()) ,(!/ 未检出

. 1 ’(.+ ,(// ’(,) *(,* ,(*/ ’(’/
+ 1 ’(!+ ’(,, ’(’/ ,(). ’(.’ 未检出

* 1 ’(+- ’()- ’(,, /(/) ,(.. ’(/,
,’ 1 ’(.’ ’()- ’(/’ /(,’ ,(/) ’(’/
,, 1 ’(!) ’()/ ’(,) ,,(.- ,(0+ ’(’-
,/ 1 ’()) ’(0* ’(,/ /(,+ ,(+* 未检出

,0 1 ,(*’ ,(0. ’(,0 ,’(’* /(** 未检出

,) 1 ,()* ,(/- ’(,, +(+- /(-* 未检出

,! 1 ,(-0 ,(’. ’(’) )(.! ,(’, 未检出

,- 1 0(+! ,(+’ ’(’+ *(). 0(,* ’(’/
,. 1 !(,, ,(*. ’(’. ,,(.) /(.* 未检出

,+ 1 )(+! /(’) ’(’- ,,(., /(*, ’()/
,* 1 0(,0 ,(-, ’(’- ,’()0 ,()’ 未检出

/’ 1 ’(-) /(*0 ’(/’ 0(-* ,(-! 未检出

/, 1 ’(/* -(,* ’(/. 0()+ 0(’! 未检出

// 1 ’()! ’(-0 ’(// 0(+’ /(!, 未检出

/0 1 ’(-. /(+- ’(/, )(0+ /(/) 未检出

/) 1 ’(*. 0(/* ’(/- !(-, /(!’ ’(’)
/! 1 ’(-) /(*0 ’(/’ 0(-* ,(-! ’(/’

!!
""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""
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! 结论

本试验方法能够快速、准确测定烟用接装纸中砷、

铅、镉、铬、镍、汞的含量。该法灵敏度高、分析精度高、

分析范围宽、速度快，能同时测定多种重金属，成为多

种重金属同时测定的最佳选择。可满足烟草行业市场

抽查快速集中的要求，保证接装纸市场抽查工作的顺

利开展。
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