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摘 要: 建立了 DDTC络合、四氯化碳萃取、火焰原子吸收光谱测定怀山药中铅的方法, 优化了试验条件, 讨论了共存

离子的影响。方法在 0 mg /L~ 2. 00 mg /L范围内线性良好, 检出限为 0. 027 m g /L, 样品测定的相对标准偏差为 3. 5% , 加标

回收率为 92. 1% ~ 102%。

关键词: 铅;火焰原子吸收光谱法;络合; 萃取;怀山药

中图分类号: O657. 31 文献标识码: B 文章编号: 1006 2009( 2008) 05- 0040- 02

收稿日期: 2008- 03- 17;修订日期: 2008- 06- 05

作者简介:张绍均 ( 1967 ) ,男,河南焦作人,主管技师,本科,

从事理化检验工作。

怀山药是河南焦作的特产,是药食同源的滋补

佳品。近年来,随着人们生活水平的提高和保健意

识的增强,怀山药的市场需求逐年上升, 种植面积

不断扩大。铅是一种广泛存在于生活环境中的有

毒重金属,能引起几乎所有器官系统的功能紊乱,

尤其是神经系统
[ 1]
。因此, 在制定产品标准和管

理产品品质时,铅是必测的理化指标之一
[ 2- 3]
。

怀山药样品中铅含量较低,直接火焰原子吸收

光谱法的灵敏度难以满足其测定要求。石墨炉原

子吸收光谱法虽然灵敏度高, 但仪器价格昂贵, 怀

山药产地的市、县级质量检测部门很难配备。双硫

腙分光光度法操作繁琐, 干扰因素较多, 操作难度

较大。今以二乙基二硫代氨基甲酸钠 ( DDTC )为

络合剂、四氯化碳为萃取剂, 采用火焰原子吸收光

谱法
[ 4]
测定怀山药中的铅, 方法快速、简便, 灵敏

度和准确度均能满足测定需求。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

GGX - 6A型原子吸收分光光度计,北京地质

仪器厂;铅空心阴极灯。

1. 00 g /L铅标准储备液, GBW 08619,中国计

量科学研究院; 10. 0 mg /L铅标准工作液, 将铅标

准储备液用 1% HNO 3溶液逐级稀释而成; 300 g /L

柠檬酸三铵溶液,经萃取纯化; 20 g /L DDTC溶液;

茶树叶标准样品 GBW 07605, 标准值 4. 4 mg /kg

(不确定度 0. 3% ),国家标准物质研究中心;硝酸、

高氯酸, 优级纯;四氯化碳, 分析纯;试验用水为去

离子水。

1. 2 仪器工作参数

测定波长 283. 3 nm;光谱带宽 0. 4 nm;灯电流

3. 0 mA; 空气 流 量 9. 5 L /m in; 乙 炔 流量

1. 8 L /m in; 燃烧器高度 7mm; 塞曼扣背景。

1. 3 样品制备

1. 3. 1 消化

准确称取粉碎后的怀山药样品 0. 500 0 g, 置

于 250mL三角烧瓶中,加入 20mL浓硝酸,盖上小

漏斗,静置过夜。次日置电热板上加热, 待试样溶

解、溶液约剩 5mL时,取下冷却,加入 10 mL V (浓

硝酸 )  V (高氯酸 ) = 4 1,摇匀, 继续置电热板上加

热,直至棕色烟雾消失、溶液呈无色透明状 (根据

样品消解情况可适当补加少量浓硝酸 )。加少量

去离子水, 继续加热至冒浓白烟,待溶液近干,取下

冷却,用 50 mL 1%硝酸溶液冲洗小漏斗和三角烧

瓶内壁,加热溶解残渣,冷却后转入 100mL容量瓶

中,用 1%硝酸溶液定容。

1. 3. 2 萃取

将样品消化液移入 250 mL分液漏斗中, 加入

300 g /L柠檬酸三铵溶液 3 mL,以掩蔽其他离子对

铅萃取的干扰。加 1 g /L 溴百里酚蓝指示剂

0. 2mL,用氨水溶液 (体积比为 1 1)调节至 pH值

为 7~ 8(溶液颜色由黄变为黄绿色,再多加 2滴 )。

加 20 g /L DDTC 溶液 3 mL, 充分摇匀, 静置

10m in,准确加入四氯化碳 15mL,震荡 5m in,静置

分层。将四氯化碳层移入 25 mL干燥比色管中待

测,同时制备空白溶液。

1. 4 样品测定
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分别取铅标 准工作液 0 mL、0. 25 mL、

0. 50mL、1. 25mL、2. 50 mL、3. 75 mL、5. 00 mL于

25 mL比色管中, 用 1% HNO 3溶液稀释配制成

0 mg /L、0. 100 mg /L、0. 200 mg /L、0. 500 mg /L、

1. 00mg /L、1. 50mg /L、2. 00 mg /L标准溶液系列,

萃取处理后,按试验条件测定吸光值, 以吸光值对

质量浓度绘制标准曲线。在同一条件下测定样品

消化液和空白液吸光值,由标准曲线计算结果。

2 结果与讨论

2. 1 消化条件的选择

为既有利于结果的可比性,又便于推广, 该试

验采用国标法消化怀山药样品。

2. 2 络合条件的选择

2. 2. 1 DDTC用量

试验表明,加入 3mL~ 5 mL 20 g /L DDTC溶

液对测定基本无影响。该试验选择加入 DDTC溶

液 3 mL。

2. 2. 2 络合介质的选择

文献 [ 5]以 APDC和等量 DDTC为协同萃取体

系,在 pH值 5~ 7时, 测定了水中微量铅, 以及以

APDC- M IBK为萃取剂,在 pH值 > 6. 2时,测定了

面粉中的铜、铁、铅和镉。试验表明, 在 pH值 7~ 8

的弱碱性介质中, DDTC络合铅的效果较理想。

2. 3 萃取剂用量

萃取剂四氯化碳加入体积过少, 会因萃取不完

全而影响测定结果。试验表明, 加入 10 mL、

15 mL、20mL四氯化碳对测定结果影响不大,故选

择加入 15mL。

2. 4 萃取液稳定性

将盛有萃取液的比色管加盖,避光,于室温放

置 0. 5 h~ 4. 0 h,测定结果无变化, 能够满足日常

检测需要。

2. 5 共存离子影响

在选定条件下, 2 000 mg /g钙、镁, 10 mg /g

铁、锰、铜、锌、镉均不干扰铅的萃取和测定。怀山

药中上述共存离子
[ 6]
远构不成干扰。

2. 6 校准曲线与检出限

用该方法测定 0mg /L~ 2. 00mg /L标准溶液系

列,以吸光值对质量浓度绘制标准曲线,回归方程为

y= 0. 102 6 x - 0. 000 2,相关系数 r= 0. 999 8。

对试剂空白溶液测定 22次,计算标准偏差,以

4. 6倍标准偏差确定检出限为 0. 027 mg /L。

2. 7 精密度与准确度试验

对怀山药样品测定 6次, 相对标准偏差为

3. 5%。加入 2. 0mg /kg铅作加标回收试验,回收率

为 92. 1% ~ 102%。

2. 8 标准样品测定

用该方法测定茶树叶标准样品 GBW 07605, 6

次测定均值为 4. 5 mg /kg,相对标准偏差为 3. 4%。

2. 9 比对试验

用该方法和双硫腙分光光度法
[ 7]
同时测定怀

山药样品, 结果见表 1。

表 1 两种方法测定结果 ( n= 6)

样品

该方法

测定均值

w / ( m g! kg- 1 )

RSD

/%

双硫腙法

测定均值

w / (m g! kg- 1 )

RSD

/%

怀山药 0. 62 3. 5 0. 61 3. 3

对两种方法测定结果进行 t检验, 取置信度

95%, 查表 t( 0. 05, 10 ) = 2. 23,计算得 t值为 0. 80, 说

明两方法测定结果间无显著性差异。
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