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摘 要：运用湿法消解&石墨炉原子吸收光谱法，定量检测烟用香精中重金属铅和砷。实验结果表明，加入基体改进剂后，铅和砷的
灰化温度分别为 ’(" )和 $*"" )，原子化温度分别为 $*"" )和#""" )。铅和砷定量曲线的相关系数分别为 "+%%%’和 "+%%%%，检出
限分别为 $+"*,!- . /和 "+!%0!- . /，相对标准偏差分别为 !+,!1和 !+’%1，回收率分别为 ,(+#’1 2 %(+,!1和 ,%+%!1 2 %$+%!1。
对 #,个国产烟用香精中的铅和砷含量进行了测定，其中 #0个样品中铅含量小于 ! 3- . 4-，#’个样品中的砷含量小于 $3- . 4-。
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烟用香精是卷烟烟气中重金属的重要来源之

一［$&#］。对烟草中重金属的研究文献比较多，而对烟用

香精中重金属的研究报道不多［!&*］。近年来随着对卷

烟减害的重视，对烟用香精中重金属的研究在国内亦

受到越来越多关注，烟用香精重金属的测定及相关研

究已有一些报道［’&,］。在 87^^_6>>清单列出的几种
重金属中，铅和砷的危害性较大，因此，研究烟用香精

中重金属铅和砷的含量及其分布对于有效控制卷烟中

重金属含量水平，降低抽烟者的重金属摄取风险具有

重要意义。

国内行业主要采用比色限量测定烟用香精中的重

金属铅和砷［,&$"］。这种方法难以定量分析，比较烦琐。

基于此，本实验采用湿法消解&石墨炉吸收光谱法对烟
用香精中重金属铅和砷的测定进行了系统的研究，以

期为我国烟用香精中重金属的检测与控制提供参考。

) 材料与方法

)&) 试验材料、试剂与仪器
$+$+$ 供试材料
烟用香精 WEP?和 #, 个烟用香精（均取自江苏中

烟工业公司所属卷烟厂香精香料库房）。

$+$+# 试剂
铅标准溶液 $ - . /（美国 ^I94B公司）；砷标准溶液

$ - . /（美国 _FLG4 公司）；’"1高氯酸（美国 ^I94B 公
司）；*(1硝酸（美国 ^I94B 公司）；>808#U70（美国

^I94B公司）；_-（>7!）#（美国 ^I94B 公司）；实验用水
均为超纯水（电阻率 ,"万欧姆以上）。
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!"!"# 仪器
$$%&&原子吸收光谱仪（美国 ’(公司）；铅空心

阴极灯（美国 ’( 公司）；砷无极放电灯（美国 ’( 公
司）；所用玻璃仪器及聚四氟乙烯烧杯均以硝酸（! )
*）浸泡过夜，用水反复冲洗，最后用超纯水冲洗干净。
!"# 试验方法
!"+"! 样品消化
准确称取 &"# , &"* -烟用香精于 !&& ./的聚四

氟乙烯烧杯中，加入 !& ./ 混酸（% ./ 012# 和 + ./
03425），同时慢慢摇晃烧杯，使之与样品充分混合，可

见黄色烟冒出，静置过夜。置于电热板上慢慢加热至

温度为 !&& 6，进行消化，如溶液颜色变黑，继续滴加
混酸，直至颜色变为浅蓝色。升高温度至 !*& 6，待白
烟冒尽，样品蒸发至近干，停止加热，冷却至室温，转移

至 *& ./容量瓶中，加超纯水定容。同样，按照上述方
法，不加样品进行空白实验。

!"+"+ 结果测定
在下表 !和表 +的仪器工作条件下，分别测定样

品溶液和试剂空白溶液中的铅和砷含量。

表 ! 铅测定仪器工作条件

元素 ’7
波长 8 9. +%#"#
光谱通带 8 9. &":
灯电流 8 .$ !&
测定方式 $$;<=

干燥温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !!& * #&
干燥温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !#& !* #&
灰化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > :*& !& +&
原子化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !?&& & *
净化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > +5*& ! #
氩气流量 8（./ 8 .@9） +*&
原子化方式 停气原子化

注入体积 8!/ +&
基体改进剂 8!/ !A 1050+’25和 &"&?A B-（12#）+（*!/）

表 + 砷测定仪器工作条件

元素 $>
波长 8 9. !C#":
光谱通带 8 9. &":
灯电流 8 .$ #%&
测定方式 $$;<=

干燥温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !!& * #&
干燥温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !#& !* #&
灰化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > !&&& !& +&
原子化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > ++&& & *
净化温度 8 6，斜坡 8 >，保持 8 > +5*& ! #
氩气流量 8（./ 8 .@9） +*&
原子化方式 停气原子化

注入体积 8!/ +&
基体改进剂 8!/ &"&?A B-（12#）+（*!/）

$
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! 结果与讨论

!"# 消化液的选择
为使这 !种元素能在同 "份制备液中测定和防止

微量元素的流失，试验了 #$%&、#$%&’#()%*、#$%&’
#()、#$%&’#!%! * 种消化液体系对测定的影响，发现
#$%&’#()%*消化体系速度快，消化完全，回收率高，因

此，本次研究采用 #$%&’ #()%*作为消化液比较合适。

在参考相关文献的基础上，最终确定以 *："的 #$%&’
#()%*的混合酸做消化液

［""’"!］。

!"! 灰化温度的影响
取烟用香精 +,-. 为实验样品，保持其他条件不

变，只改变灰化温度，观察其对 /0、12吸光度的影响，
结果分别见下图 "和图 !。从图 "可知，温度从 *33 4
升高到 563 4时，/0的吸光度升高，温度继续升高时，
吸光度则降低。根据相关原理［"&］，灰化温度选择是在

除去样品中基体和其它组分而被测元素不损失的情况

下，尽可能高的温度，因此，/0 的灰化温度选择为
563 4；从图 !可知，温度从 733 4升高到 "333 4时，
12的吸光度升高，温度继续升高时，吸光度则降低。
同理，12的灰化温度选择为 "333 4。

图 # 灰化温度对 $%吸光度的影响

!"& 原子化温度的影响
取烟用香精 +,-. 为实验样品，保持其他条件不

变，只改变原子化温度，观察其对 /0、12 吸光度的影
响，结果分别见图 & 和图 *。从图 & 可知，温度从
"&33 4升高到 "733 4时，/0的吸光度升高，温度继续
升高时，吸光度变化不大，稍微增加。根据相关原

理［"&］，原子化温度选择可达到原子吸收最大吸光度值

的最低温度，同时考虑不同原子化温度下吸收信号的

峰形是否尖锐、对称等情况，/0的原子化温度选择为

"733 4；从图 *可知，温度从 "833 4升高到 !333 4
时，12的吸光度升高，温度继续升高时，吸光度变化不
大，稍微增加。同理可知，12 的原子化温度选择为
!333 4。

图 ! 灰化温度对 ’(吸光度的影响

图 & 原子化温度对 $%吸光度的影响

图 ) 原子化温度对 ’(吸光度的影响

!") 标准曲线的建立
按表 &配置铅和砷的标准溶液，依据上面的条件

进行分析，得到回归方程、相关系数及测量范围见表
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!，"种元素的相关系数分别为 #$%%%&和 #$%%%%，相关
性较好。

!"# 方法检出限
经过对空白样品的 %次重复测定，求其标准偏差，

以其标准偏差的 ’ 倍对应的含量作为该元素的检出

限。结果见表 (。从表中可知，)*和 +,的检测限分别
为 -$#./!0 1 2和 #$’%!!0 1 2，而一般香精中的 )*、+,
含量都介于30 1 2和!0 1 2级别之间，因此，对于大多数
烟用香精而言，该方法完全可以满足其中 )*和 +,的
分析测定。

表 ’ 铅和砷的标准溶液 （!0 1 2）

元素 空白 标准浓度 - 标准浓度 " 标准浓度 ’ 标准浓度 !
)* #$# "($# (#$# &($# -##$#
+, #$# -"$( "($# ’&$( (#$#

表 ! 回归方程和相关系数

元素 回归方程 相关系数 测量范围 1（!0 1 2）
)* + 4 5 ’6 5 #(7" 8 -$##’.7 5 #$#.%/ #$%%%& # 9 -##
+, + 4 "6 5 #(7" 8 #$%%%’7 5 #$##-" #$%%%% # 9 (#

注：7为浓度，+为吸光度。

表 ( 方法检出限 （!0 1 2）

元素 - " ’ ! ( . & / % 检出限

)* #$##&/ #$##&" #$##%- #$##.% #$##&/ #$##%’ #$##%( #$##&# #$##./ -$#./
+, #$##!/ #$##(" #$##’% #$##!& #$##!" #$##’& #$##’/ #$##!- #$##’" #$’%!

!"$ 重复性
使用上面建立的样品消解方法，对烟用香精 :;<=

进行 -# 次平行样测定，结果见表 .。从表 . 可知，)*

和 +,的的 >:?分别为 ’$/’@和 ’$&%@，说明该方法
的重复性良好。

表 . 方法的重复性 （!0 1 2）

元素 - " ’ ! ( . & / % -# 平均值 >:? 1 @
)* #$!/. #$(#" #$!.# #$(’" #$!%& #$(#& #$(#" #$(-’ #$!/. #$!%" #$!%/ ’$/’
+, #$..# #$."" #$..% #$./" #$.’/ #$.%( #$./! #$&#" #$./! #$./& #$.&" ’$&%

!"% 回收率
在样品中分别加入 -#!0 1 2、"#!0 1 2的铅、砷标准

溶液（经换算，实际添加量为 "$(!0 1 2和 (!0 1 2），使
用上面的样品消解方法进行处理，处理后各进行 .次
测定，结果见下表 &和表 /。从表 &可知，添加 -#!0 1 2
铅标样时，回收率从 /-$"@至 %!$#@，平均回收率为

/($"&@；添加 "#!0 1 2 铅标样时，回收率从 %’$"@至
%%$/@，平均回收率为 %($/’@，这表明该方法铅的回
收率较高。从表 /可知，添加 -#!0 1 2 砷标样时，回收
率从 /’$"@至 -#%$.@，平均回收率为 %-$%’@；添加
"#!0 1 2 砷标样时，回收率从 /"$"@至 %’$"@，平均回
收率为 /%$%’@，这表明该方法砷的回收率较好。

表 & 铅标样回收率试验

编号 - " ’ ! ( . & / % -# -- -"
原值 1（!0 1 2） ’$"& ’$"& ’$"& ’$"& ’$"& ’$"& ’$-. ’$-. ’$-. ’$-. ’$-. ’$-.
实际添加量 1（!0 1 2） "$(# "$(# "$(# "$(# "$(# "$(# ($## ($## ($## ($## ($## ($##
测得量 1（!0 1 2） ($’( ($’/ ($’# ($’! ($." ($!" /$#. &$%. /$-( &$/% &$/’ &$/"
回收率 1 @ /’$"# /!$!# /-$"# /"$/# %!$## /.$## %/$## %.$## %%$/# %!$.# %’$!# %’$"#

&&
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表 ! 砷标样回收率试验

编号 " # $ % & ’ ( ! ) "* "" "#
原值 +（!, + -） &."$ &."$ &."$ &."$ &."$ &."$ &.*! &.*! &.*! &.*! &.*! &.*!
实际添加量 +（!, + -） #.&* #.&* #.&* #.&* #.&* #.&* &.** &.** &.** &.** &.** &.**
测得量 +（!, + -） (.#" (.$’ (.$! (.$) (.$’ (.!( ).’" ).(% ).’’ ).") ).#! ).’!
回收率 + / !$.#* !).#* )*.** )*.%* !).#* "*).’* )*.’* )$.#* )".’* !#.#* !%.** )#.**

!"# 样品的测定
运用上面建立的方法，对 #!个烟用香精中的重金

属铅和砷的含量进行了测定，结果见下表 )。从表 )可
以看出，在 #!个烟用香精中，铅含量在 * 0 " 1, + 2,之间
的样品有 "#个，铅含量在 " 0 # 1, + 2,之间的样品有 "*
个，铅含量在 # 0 $ 1, + 2,之间的样品有 #个，三者之和

占样品总数的 !&.("/，可见绝大多数样品中铅含量小
于 $ 1, + 2,；同时在这 #! 个样品中，砷含量在 * 0 *."
1, + 2,之间的样品有 "%个，砷含量在 *." 0 *.# 1, + 2,之
间的样品有 (个，砷含量在 *.# 0 *.& 1, + 2,之间的样品
有 $个，砷含量在 *.& 0 *.! 1, + 2,之间的样品有 #个，
可见大多数样品中砷含量小于 " 1, + 2,。

表 ) #!个烟用香精中重金属铅和砷含量的测定结果 （1, + 2,）

编号 铅含量 砷含量 编号 铅含量 砷含量

烟用香精 " ’.!"# *.$)$ 烟用香精 "& $.*!# *."#$
烟用香精 # ".&"$ *.*!( 烟用香精 "’ ".""$ *.*)"
烟用香精 $ ".&!& ".’*) 烟用香精 "( ".&(! *."#&
烟用香精 % ".!’& *.*)" 烟用香精 "! #.$*’ *.#%’
烟用香精 & &.#"% *.%’# 烟用香精 ") %.!"# *.$)$
烟用香精 ’ ".$!% *.*(" 烟用香精 #* ".&"$ *.*!(
烟用香精 ( *.("$ *.*%& 烟用香精 #" ".&!& *.’*)
烟用香精 ! *.’($ *.&)# 烟用香精 ## *.#!% *.*)&
烟用香精 ) *.’)& *.*%% 烟用香精 #$ *.’*# *.")*
烟用香精 "* ".($% *.*($ 烟用香精 #% *.#(! *.*&#
烟用香精 "" "."#! *.*$! 烟用香精 #& *.’## *.*&)
烟用香精 "# *.!)$ *.*&) 烟用香精 #’ *.’"$ *."#&
烟用香精 "$ *.)%& *.*%) 烟用香精 #( *.*)$ *."(!
烟用香精 "% #.)$’ *.""# 烟用香精 #! *.#"! *."%$

$ 结论

建立了一套湿法消解3石墨炉原子吸收光谱法定
量分析检测烟用香精中重金属铅和砷的方法。结果表

明：（"）加入基体改进剂后，铅和砷灰化温度分别为
(&* 4 和 "’** 4，原子化温度分别为 "’** 4 和
#*** 4；（#）铅和砷校正曲线的相关系数分别为
*.)))(和 *.))))，检出限分别 ".*’!!, + -和 *.$)%!, +
-，相对标准偏差分别为 $.!$/和 $.()/，回收率分别
为 !&.#(/ 0 )&.!$/和 !).)$/ 0 )".)$/；（$）对 #!
个国产烟用香精中的铅和砷含量进行了测定，其中 #%
个样品中铅含量小于 $ 1, + 2,，#( 个样品中的砷含量
小于 " 1, + 2,。
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