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高压消解
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原子荧光光谱法测定食物中的汞

高
!

静!张正江"重庆市永川区疾病预防控制中心
!
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"摘要#

!

目的
!

建立一种快速'简便'准确'灵敏的高压消解
9

原子荧光光谱法用于检测食品中的汞%方法
!

采

用硝酸&过氧化氢高压消解体系对样品进行预处理!利用原子荧光光谱法测定食品中的汞%结果
!

在经过优化的条

件下!汞的检出限为
'$'!%

#

K

&

1

!相关系数为
'$////

%样品回收率在
/4$&Q

!

!'#$"Q

!相对标准偏差小于
#$%Q

%

结论
!

该方法简便'快速'准确'灵敏度高%
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汞及其化合物可通过呼吸道,皮肤或消化道等不同途径侵

入人体#并且汞的毒性是蓄积性的#在人体达到一定浓度就会

严重损害人的身体#如口腔发炎,肌肉震颤,精神失常等+所

以#监测和控制食品中的汞含量是十分必要的)

!

*

+目前常用测

汞的方法有冷原子吸收法,双硫腙分光光度法,氢化物原子荧

光光谱法等方法)

"

*

+本实验采用高压消解
9

原子荧光光谱法测

定食品中的汞#该方法反应速度快#试剂用量少#操作简便#所

需仪器简单且灵敏度,准确度高)
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材料与试剂

$$$
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仪器与试剂

$$$$$
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,I*9/#'

双道原子荧光光谱仪$北京吉天仪器公司&#

汞编码空心阴极灯$北京有色金属研究总院&,聚四氟乙烯压力

消解罐$

!''61

&,普通干燥箱+

$$$$/

!

试剂
!

实验用水为超纯水#所用酸为优级纯酸#试剂为

优级纯+所有玻璃器皿均用$

!R/

&硝酸浸泡
"3@

#自来水冲

洗#最后用超纯水多次冲洗待用+汞标准溶液!
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&用$
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&硝酸逐级稀释至
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"
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汞标准

使用液+
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硼氢化钾和
%

K

"

1

氢氧化钾临用时现配+
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&盐酸+
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实验方法
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样品来源
!

于重庆市永川区各超市,菜市场抽取肉类,

蔬菜共
"'

件样品+
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样品前处理
!

分别称取
!$'

K

左右捣碎均匀样品于聚

四氟乙烯塑料内罐中#加
%61

硝酸混匀后放置过夜#再加入
.

61

过氧化氢#在干燥箱中升温至
!"'X

保持
#@

+消解完全后#

溶液呈淡黄色或无色#转移至烧杯#于
!!'X

电热板上去除消解

产生的氮氧化物和过量的硝酸#自然冷却至室温+用$

!R/

&硝

酸溶液定量转移并定容至
"%61

#摇匀待测#同时做空白实验+
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仪器工作条件
!

见表
!

+

$$/$1
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标准曲线的绘制
!

取
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"
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汞标准使用液#仪器自

动稀释为
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,
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标准系列+
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结
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果
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曲线与线性范围
!

在选择最佳实验条件下测汞的标准系

列#得到标准曲线#线性关系良好#线性范围
!$'

,
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,

3$'

,
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,
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#荧光值分别为
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检出限和精密度实验
!

对样品空白溶液连续进行
!!

次

荧光强度测定#用
#

倍空白标准偏差除以标准曲线的斜率#求

出汞的检出限为
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#

K
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+取
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汞标准溶液连续测

定
!!

次#其变异系数为
#$%Q
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仪器工作参数

仪器参数 设置值 仪器参数 设置值

光电倍增管负高压$

T

&

".'

原子化器高度$
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载气流量$
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为无内容+
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回收率
!

在
#

份汞含量分别为
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,
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,
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的样品中#分别加入
%$'

#
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汞标准溶液#平行测定
3

次#其

平均值结果为
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#回收率分别为
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,
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+
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标准物质测定
!

用本法测定国家汞标准质控样

*̂["%''!49/'

$批号
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&#其标准值为$
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+

平行测定
3

次#其结果为
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,
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,
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次平均值为
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#分析

结果在标准证书给定的不确定范围内+
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样品前处理
!

本实验采用的是高压消解作为前处理#其

优点是试剂用量少#消化时间短,方便+因其在密闭系统中完

成消解过程#可大大降低待测元素的损失#回收率高#所需仪器

简单#仅需压力消解罐和普通烤箱#适用于批量消解+本实验

采用硝酸
%61R

过氧化氢
.61

混合酸系统#单独使用硝酸#

难以在短时间内消化完全+如果加大硝酸用量#消解过程产生

氮氧化物含量将会增多#又容易在高压下引起酸气泄漏#导致

待测元素损失+加入过氧化氢#不但可以抑制消解过程中氮氧

化物的生成#而且减少消化时间#达到完全消解的目的+
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仪器工作条件的影响和选择
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本中全部为阴性%

.4

例血清
Z[T-U,

阳性者#乳汁标本中

3'

例阳性#总阳性率为
%"$4Q

+见表
!

+

表
!

!

血清及其乳汁中
Z[T-U,

的相关性

血清
Z[T-U,

含量 血清例数 乳汁阳性例数 百分比$
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有研究报道如果乳汁中存在
Z[T

#当婴儿消化道任何一处

有炎症或破损时#母乳中的
Z[T

就可能侵入血液循环#引起感

染
Z[T

)

"

*

+由于母乳是婴儿成长最理想的营养品#其中富含

水,优质蛋白,不饱和脂肪酸,乳糖,矿物质及维生素+而且乳汁

中还含有具有免疫功能的分泌型
_

K

,

#少量
_

K

+

和
_

K

^

,

[

和
:

淋巴细胞,巨噬细胞及中性粒细胞#有益于婴儿生长发育+在发

展中国家#母乳喂养婴儿常见疾病发病率和严重程度明显低于

人工喂养婴儿#在无禁忌的情况下#母乳喂养最好+

本研究结果表明#血清中
Z[T-U,

含量低于
!'

%

2

"

61

时#乳汁中存在
Z[T

的概率仅为
/$'Q

#而血清中
Z[T-U,

含量在
!'

%

!

!'

.

2

"

61

时#乳汁中存在
Z[T

的概率上升为

4'$'Q

%血清中
Z[T-U,

含量在
!'

.

!

!'

/

2

"

61

时#乳汁中

存在
Z[T

的概率高达
&#$#Q

+本研究结果还表明#

Z[T

携

带产妇乳汁中
Z[T-U,

阳性率随血清中
Z[T-U,

含量的

升高而增大#血清
Z[T-U,

与乳汁中
Z[T-U,

含量呈正

相关+因此定量检测产妇血清,乳汁中
Z[T-U,

来确定母

婴
Z[T

传播的风险性更为可靠)

#

*

+血清和乳汁中
Z[T-U,

都是阴性的产妇可以放心实行母乳喂养%乳汁中
Z[T-U,

阳性的产妇#不宜母乳喂养)

3

*

%对于血清
Z[T-U,

阳性#而

乳汁中
Z[T-U,

阴性的产妇#是否可以母乳喂养呢5 张永

亮)

%

*曾对
44

例
Z[T

感染产妇的初乳及满月乳中
Z[T-U,

含量进行过测定#发现有部分产妇初乳阴性者#在满月乳检测

时会转为阳性+由于本研究检测的产妇乳汁标本为初乳#没有

对满月乳进行检测#所以作者建议血清
Z[T-U,

阳性#乳汁

Z[T-U,

阴性的产妇应定期做乳汁
Z[T-U,

检查#一旦

发现乳汁
Z[T-U,

阳性立即停止母乳喂养%婴儿口腔溃疡

等原因造成消化道破损时暂停母乳喂养%产妇乳头破损时暂停

母乳喂养)

4

*

+当然#对于乳汁中
Z[T-U,

含量在多少水平以

下#为安全哺乳的标准#还需要更多的研究+

Z[T

携带产妇血

清,乳汁中
Z[T-U,

定量联合检测#有助于提示
Z[T

传染

高风险产妇在临床医生指导下及时采取措施#阻断母婴垂直传

播#减少婴儿
Z[T

感染率#有助于临床医师为产妇母乳喂养

的风险性作出评估#从而正确地指导母乳喂养+
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负高压
!

在一定范围内#汞的荧光强度随负高压增大

而增大#但同时背景强度也增大#因此#在满足分析灵敏度条件

下#不宜选择过大的负高压#以免影响重现性#通过实验#本仪

器负高压在
".'T

最佳+

'$/$/

!

灯电流选择
!

在一定范围内#灯电流增加#荧光强度增

大#但过大的空心阴极灯电流会增大仪器噪声#降低灯的使用

寿命#因此#在满足分析灵敏度条件下#尽量选小的灯电流#通

过选择#本仪器灯电流为
#'6,

最佳+

'$/$'

!

载气流量与屏蔽气流量
!

载气流量对试剂的荧光信号

有较大影响#载气过大#会降低灵敏度#过低则使形成的氢化物

无法迅速进入到原子仪器中#且有记忆效应+屏蔽气对保持氩

气焰稳定#防止荧光猝灭具有关键作用+综合考虑#本实验采

用载流流量
3''61

"

6B5

#屏蔽气流量
&''61

"

6B5

+

'$'

!

实验条件选择

'$'$$

!

硼氢化钾浓度的影响
!

在原子荧光光谱中#硼氢化钾

的量是一个重要的影响荧光强度的因素+浓度过高会引起液

相与气相干扰#特别是对汞的荧光信号的影响较明显#浓度过

低#还原能力弱#灵敏度低#通过实验#选择硼氢化钾的适宜浓

度为
!%

K

"

1

+

'$'$/

!

酸和酸浓度的选择
!

酸的种类和浓度对样品中汞的测

定有很大影响+通过实验发现#汞元素在硝酸中的荧光强度比

在盐酸中的荧光强度低一些#故选择盐酸作介质+实验显示#

当盐酸溶液浓度为
%Q

$

D

"

D

&时#荧光强度较强#灵敏度与稳定

性均好+所以#本实验酸的浓度选择为
%Q

$

D

"

D

&+

综上所述#本法采用高压消解
9

原子荧光光谱法测定食品

中汞含量#灵敏度高#相关系数,精密度与回收率好#空白值及

检出限低#其前处理所需仪器设备简单#价格低廉#易于在基层

实验室使用#尤其适合大批量检测#具有很好的实用性+
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