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摘　要　分别采用 10%盐酸+ 5%硝酸、10%盐酸和剑桥滤片捕集主流烟气中的砷, 捕集后 10%盐酸

+ 5%硝酸和 10%盐酸用水浴沸腾加热 3 h, 剑桥滤片用 10%盐酸+ 5%硝酸超声浸提 1h,处理后的样品用

原子荧光光谱法检测砷, 3种方法的平均回收率分别为 94. 3%、99. 8%、96. 3% , 3 种方法捕集主流烟气中

砷的相对标准偏差在 6. 90%—9. 86%之间,同时发现硝酸浓度大于等于 8%时,对测定砷产生负效应,其

中采用 10%盐酸+ 5%硝酸对测定砷无负效应。
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1　引言
卷烟中的重金属元素是靠吸入燃烧的烟气进入人体的。卷烟燃烧时,卷烟中的重金属元素可能

作为烟气气溶胶的组成部分被吸入人体
[ 1]
。因此,卷烟烟气中的重金属含量也是吸烟与健康关注的

一个方面。准确测定卷烟烟气中的重金属元素对保证烟草安全具有一定意义 [ 2, 3] , 同时卷烟烟气的

捕集是对烟气成分进行准确分析的关键[ 4]。本文采用原子荧光光谱法测定卷烟主流烟气中的砷,具

有干扰少,灵敏度高以及溶解捕集最为简便且成本低的优点。因此, 本文研究了用 10%盐酸+ 5%

硝酸、10%盐酸和剑桥滤片捕集主流烟气中的重金属元素,然后用原子荧光光谱法测定砷的方法,

取得令人满意的结果。

2　实验部分

2. 1　试剂与仪器

2. 1. 1　实验试剂

硝酸、盐酸均为优级纯; 硼氢化钾、氢氧化钠、硫脲、抗坏血酸均为分析纯; 砷的标准储备液

( 1000�g/ mL, 国家标准钢铁材料测试中心研究总院)。实验用水为去离子水。实验所用的玻璃仪器

均需 20%硝酸溶液浸泡 24h 以上,洗净。

2. 1. 2　实验仪器

AFS-9800原子荧光光度计(北京科创海光仪器有限公司) ; 砷高性能空心阴极灯(北京有色金

属研究总院) ; SM 450常规分析用直线型吸烟机(美国 Cerulean 公司) ; 100mL 捕集瓶(见图 1,天津



进丰玻璃科技有限公司) ; XM T -DA恒温水浴锅(余姚市亚星仪器仪表有限公司) ; KS-500D超声波

仪(上海科导超声仪器有限公司) ; MWS-3微波消解炉(德国 Berghof公司)。

2. 2　试剂和标准溶液的配制

盐酸∶硝酸= 10%∶5% ( V / V ) :移取 100. 0mL 浓盐酸和 50. 0mL 浓硝酸于装有适量水的

1000mL 容量瓶中,用水定容,摇匀。

10%盐酸( V / V ) :移取 100. 0mL 浓盐酸于装有适量水的 1000mL 容量瓶中,用水定容,摇匀。

硼氢化钾溶液( 20g / L ) : 2. 0g 硼氢化钾溶于 0. 5% ( w / v )的氢氧化钠溶液中, 用水定容至

100mL,若有沉淀,过滤后使用,用时现配。

砷标准工作液:储备液( 1000�g / mL)用 10%的盐酸逐级稀释成 100ng/ mL 的稀释液, 再分别

取 0. 0、0. 5、1. 0、2. 0、3. 0、4. 0、5. 0mL 于 50mL 烧杯中, 加入 25mL 的 10%盐酸溶液,然后再加入

0. 5g 硫脲和 0. 5g 抗坏血酸溶解后,用 10%盐酸溶液定容于 50mL 容量瓶中,摇匀, 绘制校准曲线,

与样品溶液同时放置 4h。

2. 3　仪器工作参数

测定砷的仪器工作参数见表 1。

表 1　砷(As)的仪器工作参数

仪器条件 测量条件

负高压(V) 300 读数时间( s) 12

总电流(m A) 60 延迟时间( s) 2

辅阴极电流(m A) 30 重复次数 1
载气流量(m L/ min) 300 测量方法 校准曲线
屏蔽气流量(m L/ min) 800 读数方式 峰面积
原子化器高度( mm ) 8

2. 4　主流烟气吸收装置

连接参见图 1。

图 1　吸烟系统连接方式示意图

2. 5　3种方法对主流烟气的捕集

2. 5. 1　10%盐酸+ 5%硝酸溶液和 10%盐酸溶液作捕集液

按照GB/ T 5606. 1取样,按照GB/ T 16447规定的环境条件选取平衡后的卷烟,按照图1安装

主流烟气吸收装置, 直线型吸烟机上每孔道抽吸 20支卷烟, 两个捕集瓶串联,每个捕集瓶内加入
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10%盐酸+ 5%硝酸溶液或 10%盐酸溶液 30mL, 共 60mL 捕集液, 将装有捕集液的两个串联捕集

瓶置于冰浴中, 冰浴的液面高于捕集液, 确定不漏气后, 并测试吸烟机抽吸容量满足标准 GB/ T

19609的要求, 对卷烟主流烟气进行捕集。

2. 5. 2　剑桥滤片捕集

按照 GB/ T 5606. 1 取样,按照 GB/ T 16447规定的环境条件选取平衡后的卷烟, 并测试吸烟

机抽吸容量满足标准 GB/ T 19609的要求, 在直线型吸烟机上装有剑桥滤片, 每孔道捕集 5支卷

烟,抽吸完毕,将 4张滤片合并为一个样品,放在 150 mL 的锥形瓶中待处理。

2. 6　样品的处理

将 10%盐酸+ 5%硝酸溶液和 10%盐酸溶液的捕集瓶放在恒温水浴锅中, 沸腾水浴 3h, 在煮

沸过程中每 20m in 摇一次捕集瓶,煮沸结束后,冷却至室温,将两个捕集瓶的溶液分别转入 100mL

容量瓶中, 用少量去离子水清洗捕集瓶, 洗液全部转入容量瓶中,溶解后定容并摇匀, 过滤,移取待

测液 25mL, 加入 0. 25g 硫脲和 0. 25g 抗坏血酸溶解后转移至 50mL 容量瓶中,摇匀,放置 4h 用原

子荧光光谱法测试,在 24h内测试完毕, 同时做空白实验。

装有剑桥滤片的锥形瓶中加入 60mL 10%盐酸+ 5%硝酸溶液超声浸提 1h,浸提后的滤片多

次用水冲洗, 同时用玻棒按压滤片, 以保证全部砷提取完全,洗液全部转入 100mL 容量瓶中, 用

10%盐酸和 5%硝酸溶液定容并摇匀, 移取 25mL 至 50mL 容量瓶中, 加入 0. 25g 硫脲和 0. 25g 抗

坏血酸,摇匀,放置 4h用原子荧光光谱法测试,在 24h 内测试完毕, 同时做空白溶液。

3　结果与讨论

3. 1　硝酸对砷的影响和稳定性实验

在捕集溶液和浸提溶液中都用到硝酸,但是硝酸对测定砷有负效应, 因此实验采用 10%盐酸

配制不同浓度( V / V ) 0%、1%、2%、4%、5%、8%、10%的硝酸溶液测定砷标准 10�g/ L ,同时做砷标
准在溶液中的稳定性实验, 测试结果见表 2。

表 2　硝酸浓度对测定砷( 10�g/L)的影响和稳定性实验

盐酸( % ) 硝酸( % )

放置时间

0. 5h

( �g/ L)

4h

( �g/ L)

4h测定结果相对变化

( %)

24h

( �g/ L)

24h测定结果相对变化

( % )

10 0 10. 0 10. 1 0. 96 9. 2 - 7. 89

10 1 9. 4 9. 6 1. 54 10. 1 6. 84

10 2 10. 0 9. 9 - 0. 86 9. 5 - 5. 71

10 4 10. 2 10. 0 - 1. 59 9. 7 - 4. 26

10 5 10. 1 9. 9 - 1. 48 9. 8 - 2. 39

10 8 13. 4 3. 6 - 73. 32 3. 9 - 71. 01

10 10 13. 2 3. 2 - 75. 45 3. 1 - 76. 38

　　从表 2中的数据表明, 加 0. 25g 硫脲和 0. 25g 抗坏血酸 0. 5、4、24h 后, 10%盐酸内有 0—5%

的硝酸溶液并没有影响砷的测定,相对变化的绝对值都小于 10% ;而 8%—10%的硝酸溶液中加硫

脲和抗坏血酸 0. 5h 增加, 4h 后浓度出现明显降低 , 24h和 4h砷没有出现明显变化。因此在 10%

盐酸溶液中含有 5%的硝酸溶液并不影响砷的测定。

3. 2　样品前处理实验

主流烟气用酸溶液和滤片捕集后, 酸溶液选用 10%盐酸+ 5%硝酸捕集的样品作为前处理试

验,采用水浴加热 3h和微波消解,剑桥滤片采用 10%盐酸+ 5%硝酸超声浸提 1h 和微波消解, 处
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理后的样品在原子荧光光度计检测, 其检测结果见表 3。

表 3　样品前处理对砷(As)的影响 ( ng/支)

主流烟气捕集

样品编号

10%盐酸+ 5%硝酸

水浴加热 3h 微波消解

剑桥滤片

10%盐酸+ 5%硝酸浸提 1h 微波消解

1 6. 69 8. 99 5. 51 - 17. 60

2 5. 81 5. 07 6. 15 24. 61

3 6. 25 6. 35 6. 14 - 15. 31

平均值 6. 25 6. 80 5. 93 - 2. 76

RSD( % ) 7. 09 29. 36 6. 15 858. 54

　　从表3的数据表明, 10%盐酸+ 5%硝酸捕集的样品用水浴加热 3h 和微波消解,微波消解后样

品溶液减少, 而且稳定性不好, 相对标准偏差达到 29. 36%, 水浴加热 3h 的相对标准偏差小于

10%,稳定性较好;剑桥滤片用微波消解后大部分样品未检出, 而用 10%盐酸+ 5%硝酸超声浸提

稳定性较好。同时 10%盐酸+ 5%硝酸溶液捕集的样品水浴加热 3h 与剑桥滤片用 10%盐酸+ 5%

硝酸超声浸提的砷平均值含量只相差 0. 32ng/支,这两种方法都能满足主流烟气砷的测定。

3. 3　校准曲线及检出限

以荧光强度 A 对组分的质量浓度 C 为 0、0. 2、0. 6、1、5、10�g/ L 求线性回归方程为
C= 60. 996A+ 10. 633, 决定系数 r

2( n= 7)为0. 9999。取11次样品空白溶液结果的 3倍标准差得出

仪器检出限为 0. 018�g / L。

3. 4　方法稳定性实验

分别对 3种方法进行 5个平行样品主流烟气捕集的测定,并计算测定结果之间的相对标准偏

差,结果见表 4。

表 4　主流烟气砷(As)的稳定性 ( ng/支)

样品编号　　 10%盐酸 10%盐酸+ 5%硝酸 剑桥滤片

1　　 5. 31 6. 69 5. 51

2　　 5. 60 5. 81 6. 34

3　　 6. 16 5. 24 6. 68

4　　 6. 62 6. 25 6. 15

5　　 6. 28 6. 60 6. 14

平均值 5. 99 6. 12 6. 16

RSD( % ) 8. 85 9. 86 6. 90

总平均值 6. 09

总 RSD( % ) 8. 07

　　从表 4的数据表明, 3种方法捕集后对主流烟气平行测定的相对标准偏差都小于 10% , 3种方

法捕集主流烟气的砷含量基本吻合, 3种方法所有数据的相对标准偏差小于 10% , 3种方法具有较

好的稳定性。

3. 5　方法回收率实验

用 3 种方法捕集主流烟气中的砷, 同时进行加标回收实验, 加入砷标准含量分别为 2. 0、

4. 0�g / L ,测定结果见表 5。

从表 5的结果表明,用 10%盐酸+ 5%硝酸捕集主流烟气砷的平均回收率为 94. 3%, 10%盐酸

捕集主流烟气砷的平均回收率为 99. 8% ,剑桥滤片捕集主流烟气砷的平均回收率为96. 3%。
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表 5　3 种方法捕集主流烟气砷(As)的回收率

方法
背景值

( �g·L- 1)

加入量

( �g·L- 1)

测定值

( �g·L- 1)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

10%盐酸+ 5%硝酸捕集 3. 04
2. 0

4. 0

4. 83

7. 00

89. 5

99. 0
94. 3

10%盐酸捕集 2. 95
2. 0

4. 0

4. 90

7. 03

97. 5

102. 0
99. 8

剑桥滤片捕集 2. 95
2. 0

4. 0

4. 83

6. 89

94. 0

98. 5
96. 3

4　结论
硝酸浓度大于等于 8%时对测定砷产生负效应,而方法中 10%盐酸含有 5%硝酸对测定砷没

有影响,因此采用 10%盐酸+ 5%硝酸、10%盐酸和剑桥滤片捕集主流烟气中的砷,捕集后 10%盐

酸+ 5%硝酸和 10%盐酸用水浴沸腾加热 3h,剑桥滤片用 10%盐酸+ 5%硝酸超声浸提 1h,处理后

的样品用原子荧光光谱法检测砷, 3种方法的平均回收率分别为 94. 3%、99. 8%、96. 3%, 3种方法

捕集主流烟气中砷的相对标准偏差在 6. 90%—9. 86%之间, 3种方法稳定性和重复性好,精确性较

高,可操作性强,易于推广。
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Three Methods for Trapping Arsenic in Cigarette Mainstream Smoke

ZHAO Li-Hong　LIU Ya-Li　WU Yu-Ping　PANG Tao　KONG Guang-Hui
( Yunnan A cad emy of T obacco A gricultural Science, Yux i, Yunnan 653100, P . R. China)

Abstract　The methods for t rapping arsenic in cig arette mainstream smoke w ere established by

10% hydrochloric acid+ 5% nit ric acids, 10% hydrochloric acid and in the Cambridge f ilter leaf . 10%

hydrochloric acid + 5% nit ric acids and 10% hydrochloric acid were heated for 3h w ith the w ater bath

ebullition after trapping , and 10% hydrochloric acid + 5% nitric acids for the Cambridge f ilter leaf

w as ext racted for 1h by supersonic soaks. T hen arsenic in the processing samples w ere detected by

atomic fluorescence spect rometry, and the average recoveries for three methods w ere 94. 3%, 99. 8%,

96. 3% , respect ively, w hile RSD of arsenic in cigaret te mainst ream smoke w as in the range of

6. 90%—9. 86%, w hen the concentrat ion of nitric acid w as g reat than or equal to 8%, the

determinat ion of arsenic had negat ive ef fect , but 10% hydrochloric acid + 5% nit ric acids did not have

negative effect on detection of arsenic.

Key words　Atomic Fluorescence Spect rometry; T rapping; Cig aret te Smoke; Arsenic

2619第 5期 赵立红等: 3种方法捕集卷烟主流烟气中的砷


