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D:C<?>@;G&<;D 4@;4B;?C<?>@;G-9.3,\:<4:A?:CB& $##*& $&- # ! 1

-$ %/-)./&-3

-!-."陈焕&黄和&高平&等3分散固相萃取.气相色谱法同时测定水

产品中六种丁香酚类麻醉剂的残留量 -9.3食品工业科技&

$#!&&/*#+$ %++.0$3

-!&."E<FDI@6<IIBD &̂]<A,k3,;BG?6B?>4B55B4?@5B:KB;@A<;D

IB;?6@A@; 6<;DA>;KG?CBGG>; N/$&%.&/$"#)+ &%21(.1&9##-9.3

,\:<4:A?:CB&$##0&$0+#! 1$$ %!*$.!*)3

-!*."余颖3气相色谱.质谱法测定鱼肉中丁香酚的残留 -9.3福州

大学学报%自然科学版&$#!&&-/#$$ %$**.$)#3

-!)."k>ADB<^ ,& ,AA<; Y V& kB<C;BF% R3,44:I:A<?>@; <;D

4AB<C<;4B@5?6B<;<BG?6B?>4G4A@OB@>A<;D ,dUQ.EẐ 5C@I ?6B
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""铅)镉)铜)铬和镍等是食品中存在的主要重金
属元素&长期蓄积在人体可能会导致人体呼吸系
统)消化系统和神经系统等多种器官和组织的损
伤 -!.$. * 随着社会的发展&食品安全问题频频出现&
最近报导全国约 $#‘土壤和约 *#‘饮用水受到不
同程度的重金属污染 -/. *

目前主要用原子吸收和原子荧光这两种仪器
对食品中的重金属元素进行检测&样品前处理以
湿法微波消解为主* 有研究者利用微波消解技术
消解奶粉并利用火焰原子吸收光谱法测定其中的
铜和锌的含量&比较了微波消解技术和其他 / 种
消解技术&微波消解技术由于密封性好&从而减少
了二次污染的可能性&检测结果更加准确 --.). * 近
年来微波消解的方法逐渐成为重金属残留量前处
理的常用方法之一&随着科技的进步&微波消解用
普通赶酸法赶硝酸耗时长)干扰因素多&赶出的硝
酸给会给环境造成污染&对试验人员的身体健康
也造成了一定的损害&普通赶酸方法已不再能满
足人们的要求"真空赶酸法能够很好的弥补普通
赶酸法的不足&缩短了试验所需的时间&在测定食
品中重金属元素含量的结果理想&具有良好的应
用前景*

!"材料与方法
!’!"材料
!’!’!"样品

在鄂州市 / 个区采集小白菜)鸡蛋)皮蛋)大米)
胖头鱼)金针菇)牛奶等 ) 类具有代表性的样品&每
类样品采集 / 份测定常见的 & 种重金属参数&分别
用普通赶酸仪和真空赶酸仪进行样品前处理*
!’!’$"主要仪器与试剂

石墨原子吸收分光光度计 #美国 j,%Q,8$ )
,̂%E.& 微波消解仪#美国 =R̂ Y%,J8R%$ )真空
赶酸系统#见图 !$ * 铅标准溶液#YJb#+*!0$ )镍
标准溶液 #YJb#+*!* $ )铬标准溶液 -YJb#R$
#+#$&). )铜标准溶液 #YJb#+*!& $和镉标准溶液
-YJb#R$ #+#!!0 .均购自中国计量科学研究院&
铅环境标准样品 # $#!$!+ 1$# $ )镉环境标准样品
# $#!-$# 1!## $ ) 食 品 铜 环 境 标 准 样 品
#YJb!#!&$ )总铬环境标准样品#$#!*$! 1+# $ )镍
环境标准样品 #$#!&!/ 1-# $均购自中国计量科学
研究院*
!’$"方法
!’$’!"样品前处理

用天平准确称取 #’&## K的待测样品于消化管
中"加入 +’# IA浓硝酸&放置过夜冷消化&然后置于

图 !"真空赶酸系统装置图
(>K:CB!"j<4::I<4>D GFG?BI>;G?<AA<?>@; DC<P>;K

微波消解仪中消解样品&注意保持转盘的平衡&消
解条件设为 ! ### b&!# I>; 升温至 !+# h保持
/# I>;"通风降温至 -& h&在通风柜中慢慢打开消
化管的外盖放气减压"消解完毕后&打开消化管的
内盖&放入真空赶酸仪中赶酸&赶酸仪设定条件为
!-# h保持 )# I>;* 另一批样品放入普通赶酸仪中
赶酸&普通赶酸仪设定条件为 !-# h保持$-# I>;"
赶酸完毕后&将样品转移至 !#’# IA比色管中&用去
离子水定容至 !#’# IA* 吸取适量待测样品&石墨炉
原子吸收仪直接测定 -+.0. *
!’$’$"标准溶液的配置

镍%以 78T/#!s00&HIH&下同$溶液逐级稀释至
-# &K1V为标准使用液&自动配制法制备标准系列&
进样 !# &A&标准使用液及样品均加入 & &A钯.磷酸
二氢铵# ]D.87-7$]T-$基体改进剂&总体积 $# &A*

铅%以 78T/ 溶液逐级稀释至 &# &K1V为标准
使用液&自动配制法制备标准系列&进样 !# &A&标准
使用液及样品均加入 & &A]D.87-7$]T- 基体改进
剂&总体积 $# &A*

铬%以 78T/ 逐级稀释至 $’## &K1V为标准使
用液&自动配制法制备标准系列&进样 !# &A&标准使
用液及样品均加入 & &A]D.87-7$]T- 基体改进剂&
总体积 $# &A*

铜%以 78T/ 逐级稀释成 &# &K1V的标准使用
液&以自动配制法制备标准系列&待测样取 !# &A&标
准溶液自动取量&各加入 & &A87-7$]T- 基改剂进
样测定*

镉%以 78T/ 逐级稀释至 $’## &K1V为标准使
用液&自动配制法制备标准系列&进样 !# &A&标准使
用液及样品均加入 & &A87-7$]T- 基体改进剂&总
体积 $# &A*
!’$’/"仪器条件

石墨炉原子吸收仪条件%灯电流 !# I,&狭缝
#’) ;I&进样体积 $# &A&载气为高纯氩气 #纯度"
00’000‘$&石墨炉升温程序见表 !*
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表 !"石墨原子吸收仪设定升温程序
Z<MAB!"YC<L6>?B<?@I>4<MG@CL?>@; >;G?C:IB;?GB??BILBC<?:CBLC@KC<I

元素
干燥 灰化 原子化 清除

温度1h 时间1G 温度1h 时间1G 温度1h 时间1G 温度1h 时间1G 温度1h 时间1G 温度1h 时间1G
波长
1;I

镍 +& &’# 0& /&’# !$# !#’# ! ### $)’# $ )## $’+ $ +## $’# $/$’#

铜 +& &’# 0& /)’# !$# !#’# +&# !+’# $ /## $’+ $ &## $’# /$-’+

铅 +& /’# 0& $+’# !$# !#’# +&# $/’# $ ### $’0 $ !## $’# $+/’/

铬 +& &’# 0& //’# !$# !#’# 0## $)’# $ )## /’$ $ +## $’# /&)’0

镉 +& /’# 0& $+’# !$# !#’# *&# $*’# ! +## $’+ $ ### $’# $$+’+

注%镍)铜)铅)铬)镉的元素符号分别为 8>)=:)]M)=C)=D

!’$’-"标准曲线的绘制
仪器自动配制标准系列&以吸光度值为横坐标

#减试剂空白$&加入标准量#IA$为纵坐标&绘制标
准曲线*
!’$’&"计算

样品测定的吸光度值减去样品空白测定的吸
光度值后&根据标准曲线计算样品的浓度值*
!’$’*"质量控制

利用基体改进剂和氘灯扣除背景而降低基
体干扰"利用平行双样判断其精密度&相对标准
偏差#KB?$ c!#‘&利用空白试验消除试剂和去
离子水给检测结果带来的影响&用环境标准样品
的检测结果要求判断检测结果的可靠性 - + . *
!’/"统计学分析

试验所得数据用统计学软件 E]EE !)’# 记录并
分析&Cc#’#& 为差异有统计学意义*

$"结果
$’!"线性方程

按照 !’$’- 部分测定铅)镉)铜)铬和镍的标准
曲线&以相应的金属浓度为横坐标&吸光度为纵坐
标绘制标准曲线&并计算相关系数 #&$* 线性方程
分别为%]M%’q#’&**$=l#’#!-#&&q#’00+*"=D%
’q#’##//=l#’#!##&&q#’00)#"=:%’q#’/$#&=l
#’#/&)&&q#’00+)"=C%’q#’)-$#=m#’##)&&&q
#’00*)"8>%’q#’!&+*=l#’##!*&&q#’000 $*
$’$"检测结果

选取 ) 种具有代表性的样品&每类样品均取 / 份
测定常见的 & 种重金属含量&分别用普通赶酸仪和真
空赶酸仪测定其结果&平行测定 !! 次&比较两种赶酸
方法的差异* 两种前处理方法测定铅)镉)铜)铬和镍
含量均差异没有统计学意义#Co#’#&$&见表 $*

表 $"两种不同方法检测样品的结果##=r2&IK1HK$

Z<MAB$"ZP@D>55BCB;?IB?6@DG?6BCBG:A?G@5?6BG<ILAB
样 品
名称

]M =D =: =C 8>
, J , J , J , J , J

皮蛋
#’#-$ r
#’##/

#’#-* r
#’##/

#’##/ # r
#’### $

#’##/ # r
#’### $

)’&-& r
#’-!#

)’&/+ r
#’-##

#’##/ # r
#’### $

#’##$ # r
#’### !

#’#$# r
#’##!

#’#$# r
#’##!

小白菜
-&’#+ r
$’!#

-&’!# r
$’$#

#’!&$ r
#’##)

#’!&& r
#’##+

!#/’/# r
-’0*

!#!’$# r
-’*$

/#’!0 r
!’$!

/#’!+ r
!’&$

!*’/* r
#’++

!*’$! r
#’0!

大米
#’#)/ r
#’##/

#’#)! r
#’##/

#’#+& r
#’##-

#’#+& r
#’##-

-’)# r
#’$!

-’*+ r
#’$/

#’#0+ # r
#’##& !

#’#0* r
#’##-

#’$+# r
#’#!!

#’$-# r
#’#!/

胖头鱼
#’#&0 r
#’##$

#’#&+ r
#’##/

#’)00 r
#’#/*

#’)+* r
#’#//

#’#!# # r
#’### -

#’#!# # r
#’### -

#’#-$ r
#’##!

#’#&# r
#’##$

金针菇
#’#$& r
#’##!

#’#$# r
#’##!

#’##+ # r
#’### /

#’##+ # r
#’### -

#’#!-# # r
#’### *

#’#!$ # r
#’### &

鸡蛋
#’#)& r
#’##/

#’#*0 r
#’##/

#’##! # r
#’### $

#’##! # r
#’### $

#’)/$ r
#’#-#

#’)/$ r
#’#/#

#’#!# r
#’##-

#’#!# r
#’##-

牛奶
#’#)! r
#’##$

#’#)) r
#’##-

#’#*& r
#’##-

#’#*$ r
#’##/

#’#$# r
#’##!

#’#$# r
#’##!

注%,表示普通赶酸法&J表示真空赶酸法"!表示未检出

$’/"精密度试验
采用真空赶酸法&平行测定 * 次&计算相对标准

偏差#KB?$&见表 /*
$’-"准确度试验

采样测定国家标准物质评价检测结果的准确
度* 测定结果表明&环境标准样品的检测值均在标
准值范围内&说明使用真空赶酸系统处理样品的结

果准确可靠&结果见表 -*

/"讨论
真空赶酸系统是加速酸气蒸发和实现酸气’零

排放(的真空赶酸仪* 使用新型抽真空的方法以及
利用毛细管搅动酸蒸汽加速赶酸&阻断酸气散发&
将样品与外环境隔绝&用 8<T7溶液中和挥发出
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"""" 表 /"精密度试验结果
Z<MAB/"]CB4>G>@; @5?BG?CBG:A?G

元素
测定值1#IK1HK$

第一次 第二次 第三次 第四次 第五次 第六次
平均值
1#IK1HK$

KB?1‘

]M #’#)& #’#)- #’#)& #’#)! #’#)# #’#)+ #’#)- #’$0
=D #’##+ * #’##+ / #’##) 0 #’##) + #’##+ ! #’##+ 0 #’##+ $ #’#-
=: #’)+* #’)+0 #’+#! #’))- #’))0 #’)+# #’)0 #’0&
=C #’#0* #’#0- #’#++ #’#+0 #3#0) #’#+& #’#0$ #’-+
8> #’#&# #’#-) #’#&+ #’#&) #’#-* #’#-0 #’#&! #’&!

表 -"准确度试验结果##=r2$

Z<MAB-",44:C<4F@5?BG?CBG:A?G

元素 标准物质
参考值
1#IK1HK$

测定值
1#IK1HK$

]M 铅环标样#$#!$!+ 1$#$ #’&0/ r#’#/! #’*#/
=D 镉环标样#$#!-$# 1!##$ #’!&# r#’##+ #’!-+
=: 食品铜标样#YJb!#!&$ +’0 r#’- 0’!#
=C 总铬环标样#$#!*$! 1+#$ !’$! r#’#& !’$$
8> 镍环标样#$#!&!/ 1-#$ !’$# r#’#& !’!+

注%环境标准样品简称为环标样

来的酸雾* 真空赶酸装置使用方便&可以长期循
环使 用& 维 护 成 本 低& 但 价 位 在 * 万 元 人 民
币左右*
""在整个试验过程中&为了确保结果的可靠性&
消化管和玻璃器皿都必须用稀硝酸浸泡过夜&并用
自来水和去离子水各冲洗 & _+ 遍* 经过多次试验&
真空赶酸法所得结果与普通赶酸法所得结果的差
别都在试验允许误差范围内&其精密度试验相对标
准偏差均小于 !#’#‘&准确度试验检测结果均符合
要求* 在试验过程中&使用真空赶酸系统的样品所
剩余的样品体积均在 ! IA左右&各消化管的差异性
不大&而普通赶酸剩余样品量差别较明显*

在日常检测工作中&样品量非常大&食品样品
消化过程较长&普通赶酸法通常需要 $-# I>;&试
验所需时间长&影响效率&而真空赶酸法赶尽 + IA
硝酸仅需要约 )# I>;&缩短了食品样品前处理的
时间&从而提高了试验效率* 真空赶酸系统除了
赶酸所需时间短外&还能有效的控制在赶酸过程
中对环境的污染以及降低对试验人员的健康

损害*
综上所述&真空赶酸系统在赶酸效率上优于普

通赶酸仪&符合卫生检验的检测要求&对环境)人体
健康损害等方面均具有较好的表现* 同时&操作简
单快捷)精密度好)准确度高&适合大批量样品的
测定*
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更"正
""本刊 $#!& 年第 $) 卷第 & 期第 -00 页&红河州食源性蜡样芽胞杆菌毒力基因研究’一文中!右栏第一行
-非核糖体多肽合成酶)8]%E*.的缩写错误!更正为-非核糖体多肽合成酶)8%]E*.!特此更正说明!并向作
者及广大读者致歉"


