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湿法消解-石墨炉原子吸收光谱法
测定山茶油中的镉

倪张林 汤富彬 屈明华 沈丹玉 莫润宏

(中国林业科学研究院亚热带林业研究所 国家林业局经济林产品质量检验

检测中心(杭州) ,浙江 富阳 311400)

摘 要 食用油卫生标准 GB2716- 2005中对重金属铅和砷都有明确的限量规定(小于 0 1 mg / kg ) ,

但对于镉元素并没有限量规定。为此,选取目前较为热门的山茶油, 建立硝酸和过氧化氢为酸体系, 湿

法消解-石墨炉原子吸收光谱法测定其中镉的含量,通过对山茶油的毛油和精炼油的测定,均有检出, 与

已报道的其它植物油中含量水平相当; 方法的检出限为 0 058 g/ kg , RSD 为 12% , 回收率为 84% ~

103%。方法可靠,灵敏度高。
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Determination of Cadmium in Tea-Camellia Seed Oil by

Wet Digestion-Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry
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Abstract Although ther e is a clear def init ion fo r the threshold limit of lead ( Pb) and arsenic( As) in vege-

table oil w hich is < 0 1 mg / kg in GB2716- 2005, no threshold limit for cadmium was given in this stand-

ard. In this study, tea-camellia seed oil w hich is popularly studied w as chosen and invest igated. A new

method using w et dig est ion-graphite furnace atomic absorpt ion spect rometry w as established in w hich

HNO3 and H 2O 2 is used as the acidic system. The content of cadmium in the cr ude and ref ined tea-camellia

seed o il w ere determ ined by the method. T he r esults matched w ith tho se for o ther plant o ils reported pre-

v iously. T he detection lim it, RSD and recovery rate of this method is 0. 058 g/ L , 12% , and in the range

of 84% ~ 103% , r espect ively. T hus it concluded that this method is reliable and has high sensit ivity.

Keywords tea-camell ia seed oil; cadmium ; w et digestion; graphite furnace atom ic absorption spect rometry
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1 前言

目前 GB2716- 2005 食用油卫生标准
[ 1]
中对食

用油中镉含量并没有限量规定,但镉作为一种人体不

需要的有毒重金属在植物油中测定研究已有文献报

道[ 2-4] ,并且也有检出,李桂华 [4] 在测定某一散装花生



油中,测得含量甚至高达 0 97 mg/ kg, 而目前对山茶

油中重金属镉含量及测定研究未见有报道,因此建立

山茶油中镉的含量测定方法有着重要意义。

GB/ T 5009 15- 2003 食品中镉的测定 中干

灰化法前处理方法, 操作较为繁琐,同时针对油脂类

样品的灰化效果并不是非常理想。微波消解目前应

用日趋成熟,但对称样量有较大的限制,并且对于高

能量的油在消解速度上没有优势。湿法消解-石墨

炉原子吸收法测定粮食、蔬菜、水果 、饮料、环境等

食品中重金属已有广泛应用
[ 5-9]

, 一般都采用硝酸和

高氯酸的混酸体系, 对于食用油, 直接使用混酸体

系,很容易引起爆炸,具有一定的危险性。结合前人

的研究, 采用硝酸-过氧化氢消解,石墨炉原子吸收

测定山茶油中的镉。

2 仪器与试剂

2 1 仪器

美国热电 M6原子吸收光谱仪;德国 IKA 陶瓷电

热板;其它玻璃器皿均经过硝酸( 30%)浸泡 24 h以上。

2 2 试剂

硝酸 ( BVIII ) , 北京化学试剂厂; 过氧化氢

( BVIII) , 北京化学试剂厂; 超纯水; 镉标准溶液

( 0 1000 mg / L ) ,国家标准物质中心。

3 实验方法

3 1 样品来源

所测定的 3 组山茶油毛油和精炼油来自于湖

南、江西、浙江不同茶油产地。

3 2 样品消解

称取约 1 g (精确至 0 0001 g)山茶油于平底长

颈消解瓶中, 加入 15 mL 硝酸, 加盖漏斗, 放置过

夜,同时做样品空白和加标实验。次日于电热板上

180 加热,当瓶内硝酸剩余2 mL左右时,拿下瓶子稍

冷却,加入15 mL 过氧化氢, 5 mL 硝酸,再180 加热,

等双氧水剧烈反映结束后把电热板温度调高至240 ,

继续加热,至瓶内体积剩余 0 5 mL 左右,冷却后,采用

超纯水,少量多次洗涤定容至 10 mL 上机测定备用。

山茶油的高能量特性决定了其消解过程较为复杂,在

试剂选择方面,尽量避免使用高氯酸,因为高氯酸与油

结合,如温度控制不当极易爆炸。

3 3 标准溶液配置

取 0 1000 mg / L 镉标准溶液 4 mL,用 2%硝酸

定容至 100 mL,此标准溶液浓度为 4 0 g / L。

3 4 样品测定

系列标准溶液浓度为 0、0 5、1 0、2 0、4 0 g/ L,

仪器自动稀释, 进样体积为 20 L, 不加基体改进

剂。表 1为石墨炉升温程序,其它条件为:测定波长

为 228 8 nm, 灯电流为 8 mA。测定线性为 y =

0 1162x+ 0 0039,相关系数为 0 9993,方法的检出

限 0 058 g/ kg (方法的检出限= 3 样品空白吸光

度的标准偏差/标准曲线斜率)。

表 1 石墨炉升温程序

Table 1 Graphite furnace heating process

阶段
温度/ 停留时间/

min

斜坡/

( s- 1)

氩气流量/

( L min - 1)

干燥 100 30 10 0 2

灰化 300 20 150 0 2

原子化 900 3 0 0

净化 2500 3 0 0 2

4 结果与讨论

4 1 样品测定结果和回收率实验

表 2为样品测定结果和回收率实验, 由表 2可

知 3组山茶油中镉的含量均有检出, 毛油和精炼油

中的含量水平并无明显差异,与已知文献报道中菜

籽油、大豆油和花生油
[ 2]
含量水平相当;对样品进行

的加标回收实验, 其加标回收率在 84% ~ 103%。

表 2 测定结果和回收率

Table 2 The testing results and recoveries of the method

样品来源
样品测得值

/ ( g g- 1)

加标量/

( g g- 1 )

测得加标值/

( g g- 1)

加标回收率

/ %

湖南山茶油 毛油 0 0120 0 02 0 027 85

精炼油 0 0074 0 02 0 025 92

江苏山茶油 毛油 0 0072 0 02 0 024 88

精炼油 0 0075 0 02 0 023 84

浙江山茶油 毛油 0 0081 0 02 0 029 103

精炼油 0 0094 0 02 0 029 98

4 2 不同消解方法比较

表 3为同一样品采用微波消解和湿法消解方法

的对比情况,由表可知: 微波消解山茶油, 由于需要

预消解以及微波消解完成后需要赶酸, 所以在速度
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上并没有优势, 并且由于山茶油能量极高,微波消解

法受到称样量的限制(为保证安全,一般的微波消解

器针对油脂类样品的称样量不超过 0 5 g) , 所以得

到的 RSD( n= 6)和检出限相对湿法消解方法所测

定的结果要高。

表 3 不同消解方法比较

Table 3 Comparison of different digestion methods

消解方法
时间

消耗/ h*

单次测定数据/

( g g- 1 )
RSD/ %

检出限/

( g kg- 1 )

湿法消解 6
0 0120, 0 0144, 0 0123

0 0153, 0 0112, 0 0135
9 9% 0 058

微波消解 6
0 0145, 0 0106, 0 0156

0 0104, 0 0178, 0 0184
18 6% 0 119

* 注:消耗时间不包括过夜时间

5 结论

采用硝酸-过氧化氢消解,石墨炉原子吸收测定

山茶油中镉的操作可行, 在消解时应避免使用高氯

酸。对 3组山茶油进行测定, 均有检出,与已报道的

其它植物油中含量水平相当; 加标回收率在

84% ~ 103%。方法检出限为 0 058 g/ kg, RSD 为

12% ,方法可靠,灵敏度高。
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表 4 标样 BH0314-4、GSB03-1563-2003 的分析结果

Table 4 Testing results for the standard samples of BH0314-4 and GSB03-1563-2003 / %

标标准样品 分析值 标准值 均值 相对标准偏差/ %

BH 0314- 4
60 10, 60 01, 60 05, 60 13, 59 98, 59 98,

59 92, 59 94, 60 03, 60 07
60 08 60 02 0 09

GSB03-1563- 2003
62 07, 61 97, 62 10, 62 04, 62 01,

62 12, 62 16, 61 98, 61 89, 62 05
62 09 62 04 0 08

表 5 快速分析方法与国标分析方法的分析结果对照

Table 5 Comparison of the rapid analysis method

with the international analysis methods /%

试样编号 快速分析 国标分析

S1 62 04 62 03

S2 62 03 61 99

S3 62 11 62 13

通过对 GB/ T 5059 1- 1985的改进, 其分析结

果偏差在标准范围内, 表明快速分析方法准确度较

高,能满足日常分析的要求。

6 结语

GB/ T 5059 1- 1985分析方法步骤繁琐, 费时

费力,要求操作者技能高, 不适宜企业大批量的检

测。通过对 GB/ T 5059 1- 1985 的改进, 应用快速

分析法分析钼铁中钼量, 操作简便、快捷易学、分析

精度高、准确度好,能满足企业生产大批量测定工作

的要求。
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