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摘　要　针对一般实验室检测人员少, 检测任务重的问题,研究了蔬菜通过一次湿化消解后, 消解液

可以测定多种重金属元素的方法, 大大提高了效率,减轻了工作量。

关键词　湿法消解, 原子吸收光谱法,原子荧光光谱法 ,砷,硒, 汞,铅, 镉,铬。

中图分类号: O657. 31　　　文献标识码: B　　　文章编号: 1004-8138( 2006) 04-0839-03

1　前言
随着经济的发展,工业污染越来越严重, 工厂未经处理排污的情况也仍然相当严峻, 排污物以

废水废气废固物的形态对土壤、大气、水带来污染,其中土壤中重金属的污染比较突出。在广东珠三

角区, 根据国家环保总局最新的一项调查数据显示: 珠三角近 40%的农田菜地土壤重金属污染超

标,其中10%属“严重”超标,再据广东省环保局去年的一项调查结果, 20%的农田灌溉水源都受到

了重金属的污染。蔬菜在生长过程中通过根部的吸收吸附作用,就会引起蔬菜重金属的累积作用,

人体长期食用受污染的蔬菜后, 会因积累使人体器官发生病变。在社会对农产品质量安全日益关注

的情况下, 对蔬菜重金属的检测尤为重要。本文根据农产品质量安全检测部门日常面对的样品量

多,人员短缺的问题,根据长期实践经验,提出了一次湿法消解, 同时测定多种重金属的简捷方法,

大大提高了工作效率, 节约了资源。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

Spect rAA 220Z 型原子吸收光度计(美国瓦里安公司) ;

AFS-930型顺序注射双道原子荧光光度计(北京吉天仪器有限公司) ;

铅、铬、镉空心阴极灯(美国瓦里安公司) ;

砷、硒、汞空心阴极灯(北京有色金属研究总院)。

铅、镉、铬、砷、硒、汞标准储备液( 1000mg / L ) (国家钢铁材料测试中心) ;

载流: U P 纯级盐酸 体积分数5%、10%(苏州晶瑞化学有限公司) ;

还原剂: 1%、2%硼氢化钾( AR) :称取5g、10g 硼氢化钾分别溶于含5g 氢氧化钾的500mL 超纯

水中;

硫脲-抗坏血酸( AR)混合溶液:质量体积分数5%,各取5g 试剂溶于100mL 超纯水中;



混合酸: 高氯酸、硝酸( U P)混合酸( 1+ 5) ,棕色瓶储存。

国家一级标准物质:杨树叶GBW07604( GVS-3)地矿部物化探研究所。

实验用水电阻率为18M�·cm 的超纯水,试验用酸均为U P 级纯酸。

2. 2　分析步骤

2. 2. 1　样品预处理

准确称取 3—5g 蔬菜样品于50mL 小烧杯中,同时做两份空白, 加入 8mL 混合酸,加入玻璃珠

防止激烈沸腾,杯口盖上表面皿。浸泡过夜(如检测任务紧,摇动混合后充分浸泡0. 5h以上) ,于电

热板上消化, 温度不能太高,微沸即可,同时观察消化情况,如果样品仍有较多未分解或者酸液颜色

变深 ,取下稍冷后,加入3—5mL 混合酸继续消解,直至酸液澄清, 继续加热尽量将高氯酸的白烟赶

出,当小烧杯里面的酸液剩1mL 左右,停止加热,取下放冷,用超纯水润洗烧杯及表面皿多次,完全

转移至25mL 容量瓶中
[ 1—4]。

2. 2. 2　标准使用液的配制

铅、镉、铬根据蔬菜一般的含量, 采用石墨炉法进行检测。配制铅、镉和铬标准使用液,浓度分别

为: 100. 0、5. 00、25. 00�g·L - 1的标准使用液;
配制浓度分别为 5. 00、1. 00�g·L- 1的砷、汞混合标准使用液,注意溶液中介质为 5%的盐酸,

并含1%的硫脲-抗坏血酸混合溶液, 混合静置15m in以上方可上机。

配制浓度为2�g·L - 1的硒标准使用液,其中溶液介质为20%的盐酸。(注: SpectrAA 220Z 型石
墨炉、AFS-930型原子荧光光度计可以用自动稀释功能,故无需配制标准系列)。

2. 2. 3　铅、镉、铬的测定

用移液枪从已定容在25mL 比色管中的样品及空白消解液, 分别转移1mL 于石墨炉样品管中,

连同标准使用液、基体改进剂放于自动进样器中。仪器工作条件见表1。

表 1　石墨炉法工作条件

元素
测定波长

( nm )

光谱通带

( nm)

灯电流

( m A)

基体改

进剂

石墨炉升温程序温度(℃)

干燥 灰化 原子化 清洗

铅 283. 3 0. 5 10. 0 (NH 4) 2PO 4 120 550 2300 2300

镉 228. 8 0. 5 4. 0 (NH 4) 2PO 4 120 400 2100 2100

铬 357. 9 0. 2 10. 0 - 120 1000 2800 2800

2. 2. 4　砷、汞的测定

　　AFS-930型原子荧光光度计可采用

双通道同时测定砷和汞。取已定容在

25mL 比色管中样品及空白消解液 5mL

于10mL 比色管中,加2mL 5%硫脲-抗坏

血酸混合溶液、0. 5mL 盐酸、超纯水定

容,充分摇匀,静置15min 以上,待测。将

已配制好的砷、汞混标、样品空白、样品依

次放入顺序注射自动进样盘中进行分析。

工作条件见表2。

表 2　原子荧光光度计工作条件

被测元素 砷　　　汞 硒

光电倍增管负高压( V) 270 270

原子化器温度(℃) 200 200

原子化器高度( mm ) 9 8

空心阴极灯灯电流( mA) As: 65　Hg: 30 80

载气流量( m L·min- 1) 400 400

屏蔽气流量( m L·min- 1) 1000 800

载流(盐酸) ( % ) 5 10

硼氢化钾( % ) 1 2

2. 2. 5　硒的测定

将原来25mL 比色管中所剩的样品及空白消解液共19mL 加入5mL 浓盐酸, 也即在20%盐酸介
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质下, 用超纯水定容至25mL,并在100℃下水浴加热30m in, 取出冷却待测。将已配制好的硒标准使

用液、样品空白、样品依次放入顺序注射自动进样盘中进行分析。工作条件见表2。

2. 3　方法的精密度和准确度

对国家标准物质杨树叶按以上湿化消解的方法处理后,按上述分析条件分别进行多次检测,并

用一次消解进行多种重金属检测共7次的结果:
表 3　杨树叶的实验结果

测定元素 砷 汞 硒 铅 镉 铬

标准物质含量(m g/ kg) 0. 37±0. 09 0. 026±0. 003 0. 14±0. 02 1. 5±0. 3 0. 32±0. 07 0. 55±0. 07

实际测定含量(m g/ kg) 0. 39 0. 023 0. 14 1. 3 0. 31 0. 52

3　结论

采用电热板湿化消解是农产品质量监测部门对蔬菜重金属污染检测的常用手段,在日常工作

中,常常面对大量的样品而在前处理中消耗了大量的时间和试剂,原子吸收、原子荧光在湿化消解

方法检测中存在很多共同点,因此, 在合理控制消解条件下, 一次消解是可以同时测定多种重金属

元素的。本文经过多次试验证明,无论通过加标回收试验还是检测国家标准物质,准确度和精密度

都能很好地达到要求, 采用的样品处理办法也比较简捷,同时节约了很多精力和物力,此方法同样

适合于其他农产品包括肉类的检测。
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Abstract　In this paper, we repor ted the method that many heavy metals can be determ ined
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