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要"目的
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建立少量酸微波消解
"

原子荧光光谱仪同时测定禽蛋中砷%汞的方法$方法
!

采用
#>S

硝酸%对禽蛋样品用

微波消解进行前处理!消解过的样品以硫脲
"

抗坏血酸作为还原剂!无需赶酸!直接用原子荧光光谱仪测定禽蛋中砷%汞水平$结

果
!

该方法检出限(砷
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B

'

S

%汞
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S

$线性范围(砷
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B
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S

!汞
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!相关系数均大于
$-&&&*

$样品加

标回收率(砷
&'-#.

"

&(-$.

!汞
&'-+.

"

&(-#.

$结论
!

该方法试剂用量少!简便快速$具有较高灵敏度%准确度%精密度!能

够满足禽蛋样品中砷和汞同时测定的要求$
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蛋类对人体的营养已为人们所认识(

#

)

#是优质蛋白质的主

要来源#人们日常生活中对禽蛋的需求量也很大'随着农业和

食品工业的快速发展#农药化肥的污染*畜禽养殖过程中兽药

的残留*重金属的污染等#已逐渐成为人们普遍关注的一个热

点问题'砷和汞存在于蛋制品中会对人体造成危害(

'

)

#砷*汞

也是食品污染物的限量指标'目前国家相关的卫生标准中测

定禽蛋中砷*汞的方法#前处理过程复杂*易带入污染#且不能

够同时对砷和汞进行测定等缺点'本文采用少量硝酸*微波消

解处理禽蛋$鸡蛋*鸭蛋*鹌鹑蛋等%样品#消解液无需赶酸#再

用高灵敏度的原子荧光光谱法$

3OU

法%#同时测定禽蛋中的

砷*汞的方法进行了试验研究'本方法前处理简便快速*缩短

了分析时间*节省试利于环保#结果令人满意'
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材料与方法
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仪器与试剂
!
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型双道原子荧光光度计$北京吉

天仪器有限公司%&砷空心阴极灯$北京有色金属研究总院%&汞

空心阴极灯$北京有色金属研究总院%&
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微波消解仪$美

国
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公司%&
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型电子天平$美国奥豪斯公司%&超

声波清洗机$宁波新芝%'硼氢化钾$
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#国药集团%&氢氧化钾

$
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#国药集团%&盐酸$
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#德国默克%&硝酸$
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级#

O01<6A

公司%&硫脲$

3̂

#北京化学试剂公司%&抗坏血酸$

3̂

#国药集

团%超纯水$

#R-'K

0

%&砷*汞标准溶液$国家标准物质研究中

心%!临用时分别以
%.

$体积分数%硝酸逐级稀释至砷*汞标准

使用溶液浓度
#

*
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A-B
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方法

A-B-A

!

样品前处理
!

称取
i$-+$$

B

混合均匀的可食禽蛋液#

于微波消解管中#加入浓硝酸
#-$>S

#盖上内盖摇匀#放置过

夜'次日加入
(-$>S

水#旋紧消解管盖置于微波消解仪中消

解'消解步骤完成后#取下消解管盖#无需赶酸#直接用水转移

至
'+>S

比色管中'加入抗坏血酸
$-+

B

#硫脲
#-$

B

#定容至

刻度#用超声振荡使其溶解后放置
)$>02

测定'同时做试剂

空白'

A-B-B

!

标准系列的配制
!

分别取砷*汞标准使用溶液
$-+>S

置于
'+>S

比色管中#同样加入抗坏血酸
$-+

B

#硫脲
#-$

B

#

定容至刻度#用超声振荡使其溶解后放置
)$>02

测定'

A-B-C

!

测定
!

设置已优化的仪器工作条件#并且输入灯电流*

原子化器高度*载气流速等参数'仪器完成预热后#依次测定

空白溶液*标准系列和样品溶液'

B
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结
!!

果

B-A
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微波消解条件的选择
!

微波消解前处理主要有消解酸的

比例*消解时间等因素(

)

)影响消解效果'由于样品消解过程

中#消解压力影响消解酸的沸点#过高的压力和过快的消解速

度将可能导致一些严重的安全事故(

%

)

'因此需要对微波消解

参数进行优化试验'本法的微波消解仪根据样品的数量设置

最大功率#本文通过对消解时间*消解温度*硝酸用量进行试
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验#确定仪器最佳消解条件见表
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微波消解程序

步骤 最大功率$
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仪器分析条件的选择
!

通过对空心阴极灯灯电流*原子

化器高度*载气流速等仪器条件进行了优化试验#确定仪器最

佳工作条件见表
'
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表
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仪器工作条件

测定

元素

灯电流
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负高压

$

Z

%

载气流速

$
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原子化器

高度$
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B-C
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试剂的影响与用量的选择
!

硫脲
"

抗坏血酸是较强的预

还原剂(
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)

#可以将样品中五价砷还原为三价砷#易于形成氢化

物'本法采用文献(

(

)方法加入
#

B

硫脲#
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B

抗坏血酸#作

用
$-+

"

#<

后上机测定'盐酸和硝酸都可以作为氢化物发生

的理想酸度条件#为了保持与消化液酸度一致#本法选用了浓

度为
%.

$体积分数%的硝酸作为载流'

B-E
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线性范围*检出限
!

原子荧光光谱法有较宽的线性范

围(
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)

#在最佳仪器条件下#分别测定砷*汞标准系列'砷在
$
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线性范围内相关系数$
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'汞在
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线性范围内#
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'对样品空白溶液连续进行
##

次荧光强度测定#用
)

倍空白的标准偏差除以标准曲线的斜率

求出砷的检出限为
$-#$

)

B

"

S

#汞的检出限为
$-$''

)

B

"

S
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B-F

!

精密度试验
!

测定
*

次鲜禽蛋样品#进行方法精密度试

验#计算相对标准偏差见表
)

$见,国际检验医学杂志-网站主

页.论文附件.%'由表
)

可知#砷的相对标准偏差为
#-&*.

$

%,*

%#汞的相对标准偏差为
)-&$.

$

%,*

%#表明该方法的精

密度良好#能够满足试验要求'

B-I

!

回收率试验和标准物质测定结果
!

取禽蛋样品分别加入

低*中*高
)

种不同浓度砷*汞标准溶液#以及取动物性标准物

质
aGX#$$$+#

猪肝#按照测定样品的方法操作'分别测定
*

个平行样品#进行准确度试验#试验结果见表
%

*

+

$见,国际检

验医学杂志-网站主页.论文附件/%'由表
%

可知#样品砷的加

标回收率在
&'-#.

"

&(-$.

#汞的加标回收率在
&'-+.

"

&(-#.

#由表
+

可知#猪肝测定值与标准值相符'由此可见本

法测量准确度较高'

C

!

讨
!!

论

微波消解管易被砷*汞等金属元素污染#使用前需要进行

预处理'于微波消解管中#加入浓硝酸
#-$>S

*水
(-$>S

#用

消解样品的微波消解程序消解处理#然后洗净晾干备用'食品

样品较难消解#为防止样品前处理时反应剧烈#可在加入
#-$

>S

硝酸后浸泡过夜#冷消化后再进行微波消解'

微波消解技术具有试剂用量少*速度快*污染少*取样量

少*一次可处理大批样品等特点#作为食品样品前处理技术已

被广泛应用'微波功率*消解酸比例*消解时间可影响消解效

果#本文采用少量酸微波消解*对禽蛋样品中砷*汞测定方法的

研究#试验证明检出限*准确度均符合食品卫生标准的要求#具

有很好的应用价值'

采用少量酸微波消解对样品进行前处理#测定食品用包装

材料中金属元素已被应用#如测定食品包装纸中砷含量(

&

)

#其

他领域未见有研究报道'实际样品检测#用该法检测了
'$

件

禽蛋样品#有鸡蛋
#$

件*鸭蛋
%

件*鹅蛋
'

件*鹌鹑蛋
'

件*乌

鸡蛋
'

件#检测结果砷小于
$-$$+>

B

"

W

B

#汞小于
$-$$##>

B

"

W

B

均未检出'该法适合于基层试验室日常检测'
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