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摘 要: 采用微波消解 -石墨炉原子吸收法测定蔬菜中痕量铅和镉,优化了微波消解程序和石墨炉工作条件, 讨论了

基体改进剂和微波消解用酸的选择。该方法测定蔬菜中铅和镉的检出限为 0. 002 mg / kg和 0. 001 m g /kg, RSD为 0. 1% ~

4. 3% ,加标回收率为 98. 0% ~ 104%。
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Abstract: The paper used the m icrow ave dispe-l graphite stove atom absorption law to determ ine the trace a-

mount o fLead and Cadm ium in vegetab les, optmi ized procedure of them icrow ave dispel and working condition of the

graph ite stove, d iscussed the substrate mi provementmedicinal preparation and acid-used choice of them icrow ave dis-

pels. In th is method the determ ination lmi it o fLead and Cadm ium in vegetab les is 0. 002mg /kg and 0. 001mg /kg re-

spectively and RSD is 0. 1% ~ 4. 3% as well as returns-rat io of adding the sign is 98. 0% ~ 104%.
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测定蔬菜中痕量铅、镉通常采用干法消化和湿

法消化预处理样品
[ 1, 2]

, 干法消化周期长, 容易引

起挥发损失;湿法消化易引起玷污, 产生的酸雾危

害工作人员健康,污染环境
[ 3, 4]
。微波消解与传统

的干、湿消化方法相比, 具有快速、高效、避免低温

元素挥发损失等优点,能满足大量样品快速检测的

要求
[ 5- 7]
。今采用微波消解 -石墨炉原子吸收法

测定蔬菜中痕量铅、镉,结果令人满意。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

德国 Bergho lfMWS- 3型微波消化系统;美国

V arian 220型原子吸收光谱仪; 普通涂层石墨管。

1 000 mg /L铅、镉标准储备液, 国家标准物质研究

中心; 10 000mg /L磷酸氢二铵溶液; 硝酸、盐酸均

为优级纯; 18. 2 去离子水。

1. 2 仪器工作条件

石墨炉工作条件见表 1。

1. 3 样品预处理

称取蔬菜鲜样 1. 500 g~ 3. 000 g(根据水分含

量而定 )于微波消化罐中,加 3 mL硝酸和 2 mL去

离子水,消化罐盖加防爆膜和铝膜密封后于微波消

化系统中按程序消解, 同时做空白及质量控制试

验。消解液完全冷却后,于通风橱中转移至 50mL

烧杯,低温加热赶酸,并定容至 10mL待测。
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表 1 石墨炉工作条件

元素 波长 /nm 狭缝 /nm 灯电流 I /mA
干燥 灰化 原子化

温度 / 时间 t / s 温度 / 时间 t / s 温度 / 时间 t / s

铅 283. 3 0. 5 7. 0 85~ 120 55. 0 350 8. 0 2 100 2. 9

镉 228. 8 0. 5 3. 0 85~ 120 20. 0 250 8. 0 1 800 2. 8

2 结果与讨论

2. 1 基体改进剂的选择

蔬菜中含有大量有机成分, 会干扰铅、镉测

定的灵敏度, 使响应信号出现明显的双峰。采

用氯化钯、磷酸氢二铵、钼酸铵 3种常用的基体

改进剂试验, 结果表明只有加入磷酸氢二铵才

能消除双峰。

2. 2 微波消解用酸的选择

微波消解用酸体系通常有 HNO3、HNO3 +

H2O2、HNO 3 + H 2 SO4、HNO3 + HC lO 4 等。选择

HNO3体系对豆类、茄果类样品试验, 结果表明,称

样量控制在 1. 500 g~ 3. 000 g, HNO3用量只需

3 mL,由于炉体中液体量过少会引起炉体过热, 损

坏消化罐,故补加 2mL去离子水,即可得到绿色澄

清溶液。

2. 3 微波消解程序优化

温度和时间是影响消解效果的主要因素。温

度越高, 时间越长, 消解越完全,但温度过高,时间

太长又容易产生危险。通过试验确定了适用于大

部分蔬菜 (包括豆类、茄果类、甘蓝类、叶菜类 )的

最佳微波消解程序,见表 2。

表 2 微波消解程序

步骤 温度 / 上升时间 t /m in 保持时间 t /m in

1 150 8 10

2 200 8 8

3 100 1 5

4 100 1 0

2. 4 检出限

按标准方法计算蔬菜中铅、镉的检出限分别为

0. 002mg /kg和 0. 001 mg /kg。

2. 5 精密度

用该方法平行测定各类蔬菜样品中的铅、镉

( n = 7) , RSD为 0. 1% ~ 4. 3%,结果见表 3。

2. 6 准确度

用该方法测定国家标准物质研究中心的标样

GBW 08504甘蓝和 GSV - 4杨树叶, 结果见表 4。

对豆类、茄果类样品的加标回收试验结果见表 5。

表 3 蔬菜样品中铅、镉的测定结果 m g /kg

样品 铅 镉

豆类 0. 090 0. 015

茄果类 0. 099 0. 024

甘蓝类 0. 035 0. 026

叶菜类 0. 050 0. 019

豆类为青蚕豆、青毛豆等豆类的平均值; 茄果类为番茄、茄

子的平均值;甘蓝类为包菜、花菜的平均值;叶菜类为小白菜等各

类叶菜的平均值。

表 4 标样测定结果 ( n= 7) m g /kg

标样 铅 镉

甘蓝 标准值 0. 28 0. 09 0. 029 0. 006

测定值 0. 26 0. 032

杨树叶 标准值 1. 5 0. 2 0. 32 0. 05

测定值 1. 4 0. 32

表 5 加标回收试验结果

样品 元素
加标量

/ (mg L- 1 )

回收量

/ (mg L- 1)

回收率

/%

豆类 铅 2. 000 2. 080 104

镉 1. 000 0. 980 98. 0

茄果类 铅 2. 000 1. 995 99. 8

镉 1. 000 1. 009 101

3 结语

采用微波消解 -石墨炉原子吸收法测定蔬菜

中痕量铅、镉, 方法简便、快捷, 精密度和准确度均

良好,能满足大量样品快速检测的要求。
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表 1 重点废水污染源排放优先污染物

企业名称 排污口 优先污染物

三明钢铁厂 总口 石油类、挥发酚、氰化物、镉、铅、

六价铬

三明化工厂 南口、北口 石油类、胺类物质、氰酸根

农药口 总磷、有机磷、氢氧化铬

三农化学股份 电化口 总磷、有机磷、铵根、挥发酚

有限公司 地磅口 总磷、有机磷、挥发酚、

黄磷口 总磷、有机磷、铵根、挥发酚

三明制药厂 总口 石油类

永林集团三明 总口 挥发酚、甲醛

人造板厂 胶料分厂 挥发酚、甲醛

三明塑料集团 总口 石油类、二甲基甲酰胺、酸度

各类机件加工业 总口 石油类、铅、

各种化学危险

品倾倒

现场排水沟 化学品特征污染物

表 2 重点废气污染源优先污染因子

企业名称 产生环节及优先污染物

三钢集团有限责任公司 焦炉煤气、转炉煤气 -一氧化碳、甲烷

三化集团有限责任公司 合成氨厂 -氨气;有机厂 -甲醛、甲醇

三农化学股份有限公司 甲胺磷车间 -甲醇、硫化氢;电化车间 -氯

气、氯化氢;仓库储罐 -甲醇、甲醛、苯、氨

三明塑料集团有限公司 三车间 -氯化氢、邻苯二甲酸二辛酯

永林集团三明人造板厂 制胶分厂 - 甲醛、苯酚

橡胶业 粘合剂泄漏 - 苯、甲苯、二甲苯

液化气站、煤气公司 一氧化碳、硫化氢、甲烷等

部门, 同时与应急监测网内的有关单位联系请求

援助。

要根据污染事故状况,迅速制定布点方案并监

测,要做好周围环境等有关因素的现场测试记录。

根据三明市工业污染特征,以及市环境监测站

现有的应急监测装备情况而建立的污染因子分析

方法见表 3。

4 质量保证

在应急监测中应坚持严格的质量保证制度,采

集平行双样、加标回收及质控样 (有可能的情况

表 3 突发性环境污染事故主要污染因子的分析方法 [ 3]

污染物 事故类型 分析方法

一氧化碳 气 快速检测法 非分散红外吸收法

氰化物 水、气 异烟酸 吡唑

啉酮分光光度法

异烟酸 吡唑啉

酮分光光度法

硫化氢 气 快速检测法 亚甲基蓝分光光度法

硫化物 水 碘量法 对氨基二甲基苯胺

光度法

二氧化硫 气 快速检测法 盐酸副玫瑰苯胺光

度法

氨气、氨水 水、气 快速检测法 纳氏试剂光度法

氯气 气 快速检测法 甲基橙光度法

氯化氢 气 快速检测法 硫氰酸汞光度法

挥发酚 水 快速检测法 4-氨基安替比林直

接光度法

石油类 水 红外分光光度法 非分散红外光度法

甲醛 水、气 快速检测法 乙酰丙酮光度法

苯系物、甲

醇、邻苯二

甲酸酯

水、气 快速检测法 气相色谱法

下 )分析,对关键污染物和新开展的监测项目还应

做好实验室间的比对工作,确保应急监测质量。

5 出具应急监测报告,及时传送信息

出具应急监测报告时,要根据监测数据得出监

测结果,结合测得的水文、气象参数等资料,分析污

染的发展态势和影响范围,以及是否危及人群健康

等问题,推测可能造成的危害程度, 必要时还应边

采样、边分析、边汇总,在规定时限将分析结果报告

有关部门。
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