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摘　要　用硝酸2高氯酸混合酸消解烟样, 氢化物发生2原子荧光光谱法 (H G2A FS) 测定烟草中的砷、

铋等重金属, 对前处理酸的用量, 样品介质 (盐酸)、预还原剂等进行了试验, 平行测定烤烟和杀青烟叶样品

11 次的相对标准偏差为A s: 1. 62% —5. 01% , B i: 5. 38% —10. 13% ; 方法的检出限为A s: 0. 079Λg·L - 1,

B i: 0. 381Λg·L - 1; 检测的线性范围 A s: 0. 0—60. 0Λg·L - 1, B i: 0. 0—8. 0Λg. L - 1; 加标回收率为 A s:

86. 7% ,B i: 108. 0% , 测定结果令人满意。
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1　引言
随着人们对健康问题的日益重视, 烟草行业中对烟草和烟草制品的重金属或有毒元素的检测

也受到广泛的关注。在我国《食品卫生标准》和《药典》中对砷的含量进行了限量要求, 目前食品中砷
和汞的测定方法国家卫生标准有银盐法、硼氢化物还原比色法、氢化物发生2原子吸收光谱法、氢化
物发生2原子荧光光谱法[1—3 ]等。而对于烟草中砷和铋的测定方法目前尚无行业相关标准方法, 为
此, 我们采用硝酸、高氯酸混合酸消解试样, 氢化物发生2原子荧光光谱法同时测定烟草中的砷和
铋; 且对仪器条件, 酸度影响, 预还原剂用量等进行了试验, 进行了方法的检出限, 精密度和回收率
试验, 建立了氢化物发生2原子荧光光谱法测定烟草中砷和铋的分析方法。方法具有灵敏度高, 且检
出限低, 线性范围较宽; 操作简便, 准确的特点。

2　实验部分
2. 1　试验材料

实验用水均为去离子水, 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. 1　试验试剂

硝酸、盐酸、高氯酸, 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、铋的标准储备液 1000m göL (国家标准钢铁材料测试中心, 钢铁研究总院)。

2. 1. 2　试验仪器

(1) A FS29800 原子荧光光度计 (北京科创海光仪器有限公司) , 高性能空心阴极灯 (北京有色
金属研究总院)。
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(2) MW S23+ 微波消解炉 (德国Berghof 公司)

(3) 中压消解罐 (60mL 容量) ;

2. 2　试验方法

2. 2. 1　试剂的配制

硼氢化钾溶液 (1. 4% ) : 称取 2. 8g 硼氢化钾溶于 200mL 0. 5% 的氢氧化钠溶液中, 若有沉淀,

过滤后使用, 用时现配;

硫脲2抗坏血酸混合溶液: 称取 10g 硫脲、10g 抗坏血酸定容于 100mL 水中, 现配现用。

2. 2. 2　标准溶液的配制

砷、铋标准溶液系列的配制见表 1。
表 1　标准溶液表 (ΛgöL )

介质 元素 混标 1 混标 2 混标 3 混标 4 混标 5 混标 6 混标 7

10% HC l(V öV ) , 1% A s 0. 00 10. 00 20. 00 30. 00 40. 00 50. 00 60. 00

硫脲2抗坏血酸 (W öW ) B i 0. 00 0. 10 0. 40 0. 60 1. 00 4. 00 8. 00

2. 3　样品处理

　　称取 40℃烘干并粉碎过 40 目筛的烟草样品

1g (准确到 0. 0001g)放于 150mL 三角烧瓶中, 加入

10mL 硝酸、2mL 高氯酸, 盖上弯颈小漏斗、浸泡 8h

或放置过夜, 于电热板上加热消解至冒高氯酸烟

(白烟) , 取下稍冷, 用少许水冲洗瓶壁, 加盐酸

5mL 加热至沸, 取下冷却, 转入 50mL 容量瓶中, 加

表 2　仪器条件

元素 A s B i

光电倍增负高压 (V ) 260 250

灯电流 (mA ) 50 46

原子化高度 (mm ) 8 8

屏蔽气流量 (mL öm in) 900

载气流量 (mL öm in) 400

5mL 硫脲2抗坏血酸混合溶液, 用水稀释至刻度, 放置 30—40m in, 供原子荧光光度计测定砷、铋, 同

时做试剂空白。

2. 4　仪器工作条件

A s、B i 的荧光强度受较多因素的影响, 如负高压、灯电流、原子化高度等, 本法仪器参数见表 2。

3　结果与讨论
3. 1　酸用量、预还原剂用量的影响

按 2. 3 实验方法, 改变盐酸、高氯酸、预还原剂用量, 结果表明: 2. 5—15mL 盐酸用量 (样品酸

度) , 1—3mL 高氯酸用量, 2. 5—10mL 硫脲2抗坏血酸混合溶液对A s、B i 的荧光强度影响不大, 本

文选用 10mL 硝酸22mL 高氯酸处理样品, 样品介质为 10% 盐酸, 预还原剂用 5mL 硫脲2抗坏血酸

混合溶液。

3. 2　样品酸度、硼氢化钾浓度、载流酸度的影响

样品酸度、硼氢化钾浓度和载流酸度, 选择三因素、七水平进行正交试验[4 ] , 试验数据 (见表 3)

进行直观分析, R 显示还原剂硼氢化钾对砷、铋荧光强度影响最大。以 k 值作为最佳条件选择的依

据, A s 的样品酸度为 1. 2mo löL , 硼氢化钾浓度 1. 4% , 载流酸度 0mo löL ; B i 的样品酸度为 0mo lö

L , 硼氢化钾浓度 1% , 载流酸度 0. 4mo löL。由于砷和铋是同时检测, 硼氢化钾对两个元素的检测影

响最大, 但浓度在小于等于 1% 时, 火焰不稳定, 有时会熄火, R 显示样品的酸度和载流酸度对铋的

检测基本没有影响。综合考虑, 同时检测砷和铋时的最佳条件选择样品酸度为 1. 2mo löL , 硼氢化钾

浓度 1. 4% , 载流酸度 0. 2mo löL , 在此条件测定 GBW 07605 值与给定值相吻合。
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表 3　L 49 (78)正交试验表和结果

试验次数
载流HC l

(mo löL )

KBH 4

(% )

样品HC l

(mo löL )

A s

(荧光强度)

B i

(荧光强度)

1 0 0. 5 0 149 37
2 0. 2 0. 5 0. 8 427 57
3 0. 4 0. 5 1. 2 449 58
4 0. 6 0. 5 1. 6 460 67
5 1. 2 0. 5 2 484 65
6 2 0. 5 2. 4 512 65
7 3 0. 5 3 518 67
8 0 1 0. 8 1801 77
9 0. 2 1 1. 2 1820 76

10 0. 4 1 1. 6 1804 77
11 0. 6 1 2 1799 74
12 1. 2 1 2. 4 1841 75
13 2 1 3 1845 77
14 3 1 0 1079 80
15 0 1. 4 1. 2 2040 66
16 0. 2 1. 4 1. 6 2094 67
17 0. 4 1. 4 2 2087 65
18 0. 6 1. 4 2. 4 2082 65
19 1. 2 1. 4 3 2029 68
20 2 1. 4 0 1232 74
21 3 1. 4 0. 8 2093 67
22 0 1. 8 1. 6 2074 61
23 0. 2 1. 8 2 2138 59
24 0. 4 1. 8 2. 4 2105 57
25 0. 6 1. 8 3 2019 59
26 1. 2 1. 8 0 1247 68
27 2 1. 8 0. 8 2055 57
28 3 1. 8 1. 2 2016 58
29 0 2 2 2129 56
30 0. 2 2 2. 4 2140 56
31 0. 4 2 3 2043 55
32 0. 6 2 0 1129 59
33 1. 2 2 0. 8 2032 53
34 2 2 1. 2 2679 50
35 3 2 1. 6 2007 53
36 0 2. 4 2. 4 1973 51
37 0. 2 2. 4 3 1892 50
38 0. 4 2. 4 0 1225 57
39 0. 6 2. 4 0. 8 1832 45
40 1. 2 2. 4 1. 2 1826 43
41 2 2. 4 1. 6 1871 48
42 3 2. 4 2 1892 46
43 0 3 3 1703 40
44 0. 2 3 0 1165 56
45 0. 4 3 0. 8 1728 57
46 0. 6 3 1. 2 1633 34
47 1. 2 3 1. 6 1673 40
48 2 3 2 1690 38
49 3 3 2. 4 1643 34

A s

k1 1695. 6 428. 6 1032. 4
k2 1667. 9 1712. 8 1709. 7
k3 1634. 4 1950. 8 1780. 2
k4 1564. 9 1950. 4 1711. 9
k5 1590. 3 1709. 0 1745. 6
k6 1383. 7 1787. 3 1756. 6
k7 1606. 9 1605. 0 1721. 2
R 311. 3 1522. 2 724. 2

B i

k1 55. 41 59. 30 61. 71
k2 59. 59 75. 82 59. 03
k3 60. 86 67. 47 56. 55
k4 57. 54 59. 20 58. 97
k5 58. 77 54. 58 57. 49
k6 58. 65 48. 69 57. 63
k7 57. 11 42. 86 59. 55
R 5. 45 32. 96 5. 16
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3. 3　检出限及线性试验

　　对试剂空白连续进行 11 次

荧光强度的测定, 其标准偏差的

3 倍与校准曲线斜率倒数的积

为仪器检出限。以荧光强度A

对组分的质量浓度C (ΛgöL ) 求

表 4　检出限及线性关系

元素
检出限

(Λg·L - 1)
回归方程

线性范围

(Λg·L - 1)

相关系数 r

(n= 7)

A s 0. 079 C = 113. 755A + 159. 301 0. 0—60. 0 0. 9993

B i 0. 381 C= 231. 983A + 39. 688 0. 0—8. 0 0. 9993

线性回归方程, 结果见表 4。砷和铋的检出限分别是 0. 079Λg·L - 1和 0. 381Λg·L - 1, 线性相关系数

均大于 0. 999。

3. 4　样品测定和方法精密度试验

检测了烤烟样和杀青烟样, 结果见表 5, 砷和铋在两种样品的检测相对标准偏差分别是 1. 62%

和 5. 38%、5. 01% 和 10. 13% , 其测定的精度是较高的。
表 5　样品检测结果和方法精密度

样品类型 元素
测定值

(m gökg)

平均值

(m gökg)

相对标准偏差

(% )

烤烟样
A s 2. 44, 2. 43, 2. 36, 2. 41, 2. 50, 2. 49, 2. 46, 2. 44, 2. 43, 2. 46, 2. 49 2. 45 1. 62

B i 0. 038, 0. 041, 0. 041, 0. 039, 0. 044, 0. 042, 0. 043, 0. 039, 0. 044, 0. 044, 0. 040 0. 041 5. 38

杀青烟样
A s 0. 30, 0. 31, 0. 32, 0. 33, 0. 34, 0. 34, 0. 35, 0. 34, 0. 32, 0. 35, 0. 32 0. 33 5. 01

B i 0. 050, 0. 052, 0. 061, 0. 045, 0. 052, 0. 062, 0. 059, 0. 050, 0. 055, 0. 056, 0. 062 0. 055 10. 13

3. 5　茶叶标准分析结果和准确度

用本方法对 GBW 07605 进行测定, 结果

见表 6, 从表 6 可看出, 用本方法测定植物样

(茶叶标样 GBW 07605) 中A s、B i 是可行的,

其测定值与标准值相吻合。

表 6　茶叶标准分析结果和准确度

茶叶标样

(GBW 07605)

测定值

(m gökg)

相对标准偏差

(% )

标准值

(m gökg)

A s 0. 290 4. 12 0. 28±0. 04

B i 0. 066 8. 21 0. 063±0. 008

3. 6　回收实验

　　用标准加入法进行加标回收试

验, 测 得 A s 和 B i 的 回 收 率 在

86. 7% —108. 0% 之间 (见表 7) , 表明

回收结果较好, 方法可行。

4　结论

表 7　回收率实验结果

元素
背景值

(Λg·L - 1)

加入量

(Λg·L - 1)

测定值

(Λg·L - 1)

回收率

(% )

A s 55. 4 20. 0 72. 8 86. 7

B i 0. 60 1. 0 1. 74 108. 0

　　用氢化物发生2原子荧光光谱法同时测定烟草中砷和铋的含量, 方法操作简单、效率高, 结果准

确。方法适合于测定烟草中的砷和铋的含量情况, 为烟草研究者的研究提供重要的科学依据。
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D eterm ination of A s and B i in Tobacco by The Hydr ide
Genera l ion -A tom ic Fluoresccence Spectrm etry

X IA Zheng2Yuan　L E I L i2P ing　W U Yu2P ing
(Y unnan T obacco R esearch Institu te, Y ux i, Y unnan 653100, P. R. Ch ina)

Abstract　T he samp le w as digested by n it ric acid2the h igh ch lo ric acid adm ix tu re, and the ar2
sen ic, m ercu ry in the tobacco w ere determ ined by hydrogen genera t ion atom fluo rescence spec2
t rum m ethod (H G2A FS). T he experim en ta l condit ion s such as amoun t of acids, reductan t, m edi2
um , w ere op t im ized experim en ta lly. T he m easu rem en ts w ere carried ou t w ith the tobacco leaves

samp le fo r 11 t im es. T he rela t ive standard devia t ion s fo r A s and B i are 1. 62% —5. 01% and 5.

38% —10. 13% , the detect ion lim its are 0. 079Λg ·L - 1 and 0. 381Λg ·L - 1, and the detect ion

ranges are 0. 0Λg·L - 1—60. 0Λg·L - 1 and 0. 0Λg·L - 1—8. 0Λg·L - 1 w ith the recoveries of 86.

7% and 108. 0% , respect ively. T he resu lts are sa t isfacto ry.

Key words　H ydride Genera t ion2A tom ic F luo rescence Spectrom etry, Tobacco ,A s,B i.
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