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原子荧光光谱法测定食品添加剂山梨酸钾中砷含量

邓新煜

（辽宁省食品检验检测院，沈阳１１００１５）

摘　要　采用微波消解法处理样品，建立了原子荧光光谱法测定食品添加剂山梨酸钾中砷含量的方法。

实验结果表明，方法的检出限为３．１μｇ／ｋｇ，砷的质量浓度在５～５０μｇ／Ｌ范围内，回归方程为：ｙ＝

９１．１９９ｘ－２０．１１３，ｒ＝０．９９９　９。平均回收率为８４．４％～９６．８％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．４％（ｎ＝６）。

方法线性关系良好，检出限低，准确度高，精密度好，能够快速准确地检测出食品添加剂中砷的含量，满

足食品添加剂山梨酸钾检测工作的要求。
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前言

山梨酸钾是一种白色的粉末或颗粒，稍有臭味，

在空气中不稳定，容易氧化着色。主要用作食品防
腐剂，能有效地抑制霉菌和酵母菌的活性，从而达到
延长食品的保存时间，并保持食品原有的风味。因
此山梨酸钾广泛应用于食品、饮料、烟草、农药、化妆
品等行业。目前，食品添加剂的安全问题是食品安

全的重要组成部分［１－２］，已引起各国高度重视，金属
砷为食品添加剂必检项目。砷具有很强的生物毒
性，长期食用可在人体内蓄积引起慢性砷中毒［３］。
传统砷的测定方法存在检测步骤繁琐、耗时较长，试
剂种类多而且用量大，灵敏度不高等缺陷，已不能满
足当前检测工作的需求。原子荧光光谱法操作简
便，检出限低，灵敏度高，干扰因素少，检测费用低，
已经广泛应用在食品、中草药及化妆品中铅、砷、汞



等的测定［４－６］。

１　实验部分

１．１　主要仪器

ＡＦＳ－９７００／９７３０／Ａ系列原子荧光光度计（北京
海光仪器公司）；Ｍａｒｓ６高通量密闭微波消解仪
（ＣＥＭ公司）。

１．２　主要试剂
过氧化氢（３０％）、硝酸、盐酸均为优级纯。
硼氢化钠（１０ｇ／Ｌ）：称取１０．０ｇ硼氢化钠，溶

于１　０００ｍＬ氢氧化钠溶液中，混匀。临用现配。
硫脲溶液（５０ｇ／Ｌ）：称取５０ｇ硫脲，溶于１　０００ｍＬ

水中，混匀。
砷标准储备溶液（１　０００μｇ／ｍＬ，ＧＳＢ０４－１７１４－

２００４）：购自国家有色金属及电子材料分析测试中
心。
砷标准溶液（５．０μｇ／ｍＬ）：吸取１．０ｍＬ砷标准

储备溶液，用去离子水定容至２００ｍＬ，摇匀。
所用试剂除注明纯度外，其它均为分析纯；实验

用水均使用去离子水。

１．３　仪器工作条件
灯电流３０ｍＡ，光电倍增管电压２７０Ｖ，原子化

器高度８ｍｍ，载气流量３００ｍＬ／ｍｉｎ，读数延迟时
间４．０ｓ，屏蔽气流速８００ｍＬ／ｍｉｎ。

１．４　实验方法

１．４．１　微波消解法处理样品
称取１．０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品于微波消解

罐中，用少量水润湿，加入５ｍＬ硝酸，３ｍＬ过氧化
氢，微波消解３５ｍｉｎ。消解结束后，将样品罐取出，
冷却，打开样品罐将样品转移至２５ｍＬ容量瓶中，
加少量纯水多次洗涤样品罐并将洗涤液移入容量瓶

中，加２．５ｍＬ硫脲，定容，摇匀，同时做试剂空白实
验，放置３０ｍｉｎ后测定。

１．４．２　标准曲线
分别用移液枪吸取砷标准溶液０．０５、０．１、０．２、

０．３、０．５ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，分别加入５ｍＬ的
抗坏血酸和硫脲混合液（１００ｇ／Ｌ），用盐酸（１０％）定
容至５０ｍＬ，摇匀。此时砷浓度分别为５．０、１０．０、

２０．０、３０．０、５０．０μｇ／Ｌ，临用现配。按所选仪器工作
条件测定荧光强度，并绘制工作曲线，结果见表１。

表１　砷元素标准曲线

Ｔａｂｌｅ　１　Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅ　ｆｏｒ　ａｒｓｅｎｉｃ　ｅｌｅｍｅｎｔ

项目

Ｉｔｅｍｓ
１　 ２　 ３　 ４　 ５

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

线性方程

Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎ

砷浓度／（μｇ·Ｌ－１）

Ａｒｓｅｎｉｃ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
５．０　 １０．０　 ２０．０　 ３０．０　 ５０．０

０．９９９　９　 ｙ＝９１．１９９ｘ－２０．１１３
响应值

Ｒｅｓｐｏｎｓｅ　ｖａｌｕｅｓ
４５０．８１９　 ８７７．６２６　 １７９０．８５６　 ２７３０．２３３　 ４５３７．７４４

　　由表１可知，在０～５０．００μｇ／Ｌ范围内，对标准
系列溶液重复测定，取平均值，得标准曲线回归方程
为ｙ＝９１．１９９ｘ－２０．１１３，相关系数ｒ＝０．９９９　９，说
明荧光强度（ｙ）与砷浓度（ｘ）的线性相关性良好。

２　结果与讨论

２．１　微波消解条件的选择

为了降低干扰和对仪器的损害，我们尽量不使
用高氯酸、浓硫酸、磷酸等对仪器有腐蚀的酸。但单
独使用硝酸消解样品时，消解液颜色比较深，消解不
是很完全；当采用过氧化氢和硝酸混合液进行消解
时，消解液较清亮，并可大大提高消解效率。因此实
验选择过氧化氢和硝酸混合液进行样品消解。

２．２　消解试剂用量的影响
实验证明，对于１．０ｇ左右的样品，硝酸用量为

５ｍＬ、过氧化氢为３ｍＬ可使样品消解完全，故实验
选择５ｍＬ硝酸和３ｍＬ过氧化氢作为消解试剂。

２．３　微波消解条件的选择
设置微波消解系统的最佳消解条件（见表２）。

表２　微波消解条件

Ｔａｂｌｅ　２　Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

步骤Ｓｔｅｐ　 １　 ２　 ３
温度／℃

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
１２０　 １６０　 １８０

保持时间／ｍｉｎ
Ｋｅｅｐｉｎｇ　ｔｉｍｅ

１０　 １０　 １５

　　在所选仪器工作条件下实验，对空白溶液进行

１１次测定，所得结果计算检出限为３．１μｇ／ｋｇ，通
过对标准溶液（１０．０μｇ／Ｌ）连续６次测定得到较
好的重现性，相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．４％，结果
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见表３。
表３　精密度实验数据

Ｔａｂｌｅ　３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

称样量／ｇ
Ｓａｍｐｌｅ　ｑｕａｎｔｉｔｙ

定容体积／ｍＬ
Ｃｏｎｓｔａｎｔ　ｖｏｌｕｍｅ

砷浓度／（ｎｇ·ｍＬ－１）

Ａｒｓｅｎｉｃ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

砷含量／（ｍｇ·ｋｇ－１）

Ａｒｓｅｎｉｃ　ｃｏｎｔｅｎｔ
ＲＳＤ／％

０．９８９　５　 ２５．０　 ９．８５５　 ０．２４９
０．９０３　０　 ２５．０　 ８．６６９　 ０．２４０
０．９４６　７　 ２５．０　 ８．９７５　 ０．２３７

２．４
１．０２２　８　 ２５．０　 １０．０２３　 ０．２４５
１．０１６　７　 ２５．０　 ９．４７６　 ０．２３３
０．９７１　１　 ２５．０　 ９．３６２　 ０．２４１

２．４　加标回收实验
为评价方法的准确度，对食品添加剂山梨酸钾

样品进行了标准加入回收实验，取９份样品试液分

别用移液枪加入０．０５、０．１０、０．１５ｍＬ砷标准溶液
（５．０μｇ／ｍＬ），加标回收率为８４．４％～９６．８％，结
果见表４。

表４　回收率实验结果

Ｔａｂｌｅ　４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／（μｇ·Ｌ－１）

样品编号

Ｓａｍｐｌｅ　ｎｕｍｂｅｒ

本底值

Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ　ｖａｌｕｅ

加标量

Ａｄｄｉｔｉｏｎ　ａｍｏｕｎｔ

测定值

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｖａｌｕｅ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ

１　 ０．３８　 １０．００　 ９．８６　 ９４．８
２　 ０．３５　 １０．００　 ９．４８　 ９１．３
３　 ０．３６　 １０．００　 ９．３６　 ９０．０
４　 ０．３９　 ２０．００　 １７．２７　 ８４．４
５　 ０．３９　 ２０．００　 １９．７５　 ９６．８
６　 ０．３７　 ２０．００　 １８．７９　 ９２．１
７　 ０．３８　 ３０．００　 ２７．１２　 ８９．１
８　 ０．３７　 ３０．００　 ２７．１６　 ８９．３
９　 ０．３５　 ３０．００　 ２７．９２　 ９１．９

２．５　样品分析
对食品添加剂山梨酸钾实际样品按照拟定的实

验方法进行测定，平均结果为０．０１２ｍｇ／ｋｇ，测定结
果的相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．８％（ｎ＝６）。

３　结语

建立了微波消解样品，原子荧光光谱法测定食
品添加剂山梨酸钾中砷含量的方法。砷的质量浓度
在５～５０μｇ／Ｌ范围内呈线性关系，相关系数为

０．９９９　９，检出限为 ３．１μｇ／ｋｇ，加 标 回 收 率 为

８４．４％～９６．８％，相对标准偏差２．４％（ｎ＝６）。该
方法简便快速、灵敏度高、准确可靠，可以满足食品
添加剂山梨酸钾检测工作的要求。
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