
!""# 年 # 月
$%&%’( !""#

岩) 矿) 测) 试
*+,- $./ 01.2*$3 $.$34515

6789 !:，.79 ;
<=> ? <!"

收稿日期：!"":@">@!A；修订日期：!""#@"<@="
作者简介：赵延庆（=>#= B ），男，青海互助县人，助理工程师，从事岩矿分析工作。2@CDE8：FGD7HDIJEI&<=!K =L<9 M7C。

文章编号："!A; A<A:（!""#）"; "<=> "!

微型氢化物发生 B 原子荧光光度法测定调味品中痕量铅

赵延庆

（新疆地矿局第六地质大队实验测试中心，新疆 哈密) #<>"""）

摘要：采用微型氢化发生技术，在自行改造的 N/4 B!原子荧光光度计上测定调味品中痕量铅。结果表明，

在酸性介质中氢化反应体系稳定；OP、,7、.E、,% 和氢化元素等干扰元素均允许较高含量。方法的检出限达到"9 <"
I& Q &，精密度（*5/，! R ==）为 =9 =S，样品加标回收率为 #:9 AS ? =""9 "S。方法用于调味品中痕量铅的检验，

结果满意，改造后的原子荧光光度计可用于实际样品的测定。
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) ) 铅是一种具有蓄积性的有害元素，在食品卫生监督领域中
列为重要的监督项目［= B!］。铅广泛分布于自然界，植物从环境

吸收铅而进入食物链，在食品加工处理过程中也存在着铅的污

染，因此准确测定食品中的铅是很有意义且势在必行的。我国
国家食品重金属允许量标准为：,（YZ）̂ !9 " C& Q _&［<］。

由于调味剂中铅的含量较低，要用高灵敏度的检测方法

才能测定出结果。在铅的测定方法中，国标方法规定的双硫

腙比色法与火焰原子吸收光谱法的灵敏度较低，不适宜微量

铅的测定；而石墨炉原子吸收光谱法和电感耦合等离子体原

子发射光谱法虽然灵敏度高，但仪器昂贵。氢化物发生 B 原

子荧光光谱法（‘a B $O5）是一种高效率、低成本、操作简便、

线性范围宽的方法，优点是能够将分析元素与引起干扰的样

品基体分离，将分析元素充分富集，原子化效率高，因而灵敏
度大大提高［; BL］。本文采用双毛细管氢化物发生装置和改

进后的 N/4 B!型双道无色散原子荧光光度计联用，除一般

氢化发生装置具有的特点外，还具有将氢化物发生控制在一

个极小的空间内，以最少的时间、最短的途径将氢化物送入

原子化器的特点。在进行干扰实验时，采用简便快捷的在线

干扰消除法，干扰离子的允许量较大，记忆效应小，方法简

便、快捷，可测定高酸度介质中实际样品中的铅。

>? 实验部分
>@ >? 仪器装置及工作条件

N/4 B!型原子荧光分光光度计（北京地质仪器厂）；微型
氢化物发生及原子器装置［:］；YZ 空心阴极灯；用 =" I& Q C3 YZ
标准溶液选定仪器工作条件为灯电流 *-= 为 :" C$，*-! 为 L"
C$，载气流量 ;" C3Q CEI，光电倍增管（Y0T）负高压 B!LA 6。

>9 A? 主要试剂
L C78 Q 3 ‘,8（ 分 析 纯），!" & Q 3 -U‘; 溶 液［ 含 !" & Q 3

-<OP（,.）L和<" & Q 3 .D+‘ 溶液］。
YZ 标 准 储 备 液（ = C& Q C3）：用 时 逐 级 稀 释 成 ;"

"& Q C3、! "& Q C3、A" I& Q C3 的 YZ 标准溶液。

>9 B 实验方法
于 A" C3 容量瓶中加入一定浓度的 YZ 标准溶液，调节

酸度为 "9 L C78 Q 3 ‘,8，用二次蒸馏水定容，摇匀，同时做空
白试验，在选定的最佳条件下测其荧光强度。在进行干扰
实验时，本文采用简便快捷的在线干扰消除法，即在提取试
液的管路上连接一支提升量比为 = b = 的双毛细管（ 微型氢
化物发生装置功能），铅试液和干扰离子试液分别从两支毛
细管输入，进行在线混合后再与 -U‘;发生氢化反应。
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!" 结果与讨论
!# $" 酸度的影响

铅的氢化物发生条件对酸度要求十分苛刻［!］。一般酸

度要求以保持反应后废液为微碱性。本文经试验确定使用

"# $ %&’ ( ) *+’ 作为酸介质。

!# ! 氢化反应试剂浓度的选择

,-*.浓度影响氢化 物 的 生 成 过 程 和 氢 氩 焰 的 稳 定

性［/ 0 1"］。,-*.浓度增加，氢氩焰增大，荧光强度增加，但信

号不稳定；,-*.浓度降低，氢氩焰变小甚至不可见。考虑

到实验的酸度受一定限制，,-*.浓度不能太低。

,234（+5）$在铅烷发生反应中起着十分重要的作用，它

既有增感剂作用，其本身又是一种无机配位剂。,234（+5）$

因可提高铅烷化效率而成为测量 67 必不可少的最合适的氧

化剂，不仅如此还能加快还原速度又可抑制 +8 的干扰［11］。

实验能在 *+’ 中进行氢化反应，关键是采用了较高浓

度的 59:*，使反应体系平稳且有较大的荧光强度。

综合考虑各因素，本实验选择氢化反应试剂 ;" < ( )
,-*.溶液、;" < ( ) ,234（+5）$溶液、2" < ( ) 59:* 溶液。

!# % 干扰元素的影响

碱金属及碱土金属元素对 67 的测定基本无干扰，干扰

来源主要为过渡金属离子和能生成氢化物的元素。由于测

定 67 的酸度范围较窄，因此不能通过提高酸度来降低干扰

程度［1; 012］。消除干扰的主要手段是使用干扰抑制剂或分离

手段，如采用铁氰化钾 0 草酸体系可以消除大多数元素的干

扰。本文采用氢化物发生装置和在线干扰消除法，对常见干

扰离子进行试验，考察 1" 多种元素对 1" =< ( %) 67 的测定影

响，结果表明当允许相对误差为 > ?@，各元素的共存允许量

为34 ;"" !< ( %)、+& ;? !< ( %)、+8 . !< ( %)、A= ?" !< ( %)。

在 *B 0 C3D 分析中，能生成氢化物的元素还有 CE、
D7、-F、D4 及 D= 等。结果表明，CE 2 !< ( %)、D7 .# ? !< ( %)、

-F ;"" !< ( %)、D4 / !< ( %)、D= 1" !< ( %)、+G 1# ;? !< ( %)、

*< "# ;? !< ( %)，对 测 定 1" =< ( %) 67 没 有 影 响。可 见，

本文用微型氢化物发生装置和建立的方法通常也可以不考

虑可生成氢化物元素之间的干扰影响。

!# & 线性范围、检出限和精密度

取;?" =< ( %) 67 标准溶液"、1、;、.、$ %) 于? 个?" %) 容

量瓶中，加入 $ %&’ ( ) *+’ 调节溶液的介质浓度为 "# $ %&’ ( )，

配成浓度分别为 "、?、1"、;"、2" =< ( %) 的 67 标准系列，用二次

蒸馏水稀释至刻度，摇匀后在选定的最佳条件下测定。回归方

程为：! H 0?$# 2I J$!# 11"；线性相关系数为 "# ///!，说明 67 的

浓度在 " K2" =< ( %) 线性良好。以 11 次空白试验的 2 倍标准

偏差计算方法的检出限为 "# 2" =< ( %)。

在选定的条件下，对 1" =< ( %) 67 标准溶液进行单次

测定，其荧光强度为：1 "I.、1 "I.、1 "!$、1 "I"、1 "I.、1 "I"、

1"I"、1"?1、1"I!、1 "?/、1 "/.，平均值为 1 "I;# I，计算相对

标准偏差（LDM）为 1# 1@ 。

%" 样品分析
准确称取 . < 加碘食盐 2 份溶于二次蒸馏水中，或称取

; < 酱油 2 份于 ?" %) 烧杯中，加入 *5:2 0 *+’:.（体积比

为 2 N 1）混合酸 ? %) 于低温电炉上缓缓加热至溶液清亮，

如溶液变黑，则补加 *5:2，继续加热至冒 *+’:. 白烟，至近

干后取下冷却，加 $ %&’ ( ) *+’ ;# ? %) 和少量水溶解盐类

并转移至 ;? %) 容量瓶中，用水稀释至刻度，在选定的条件

下同标准系列一起测定试液的荧光强度，同时做样品空白

试验。对酱油及食盐样品进行了分析，并加入适量的 67 标

准溶液，按本文选定的条件进行测定，结果见表 1。

表 1O 实际样品分析

P97’4 1O C=9’QRFS9’ T4E8’RE &U 67 F= VT9SRFS9’ E9%V’4E

实际
样品

!（67）(（=<·%) 01）

本底值 加标量 测定值

回收率
# ( @

加碘盐 1 ;# ?" .# "" $# ;$ /.# "
加碘盐 ; ;# ?" .# "" $# ;$ /.# "
加碘盐 2 ;# ?" .# "" $# .2 /!# ;

酱油 1 .# 2. $# "" 1"# 2. 1""# "
酱油 ; .# 2. .# "" I# /? /"# 2
酱油 2 ;# $" ;# ." .# I" !I# ?

&" 结语
微型氢化物发生装置显示出它独特的优势：反应空间

小、管路短使传质阻力减小而带来氩气消耗量大幅度的减

少，更重要的是这种装置干扰允许量较大，记忆效应小，仪器

成本低。本文用微型氢化物发生装置技术和 WMX 0"原子

荧光光度计测定食盐和酱油中的痕量铅，可在较高酸度介质

（"# $ %&’ ( ) *+’）中并且不加任何掩蔽剂的条件下进行，体

系稳定，方法的灵敏度、精密度和准确度都较令人满意。
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