消解方法对原子吸收分光光度法测定藜麦中铅含量的影响
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摘要  采用原子吸收分光光度法测定藜麦中的痕量铅，研究了五种不同的前处理方式对藜麦中铅含量测定的影响。五种方法的加标回收率为95.4%~104.8%，分析标准物质的结果与推荐值一致，比较得出微波消解法具有操作简单、消解彻底、稳定性高和污染低等优点，在藜麦中铅含量的测定中具有很大的应用前景。
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Effect of digestion on determination of lead in quinoa by atomic absorption spectrophotometry
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	Abstract  Atomic absorption spectrophotometry was used to determine trace lead in quinoa. Five different methods of pretreatment were studied.Effect of determination of lead content in wheat. The recoveries of the five methods were 95.4%~104.8%. The results of the analysis of reference materials were consistent with the recommended values. The microwave digestion method had the advantages of simple operation, complete resolution, high stability, and low pollution. The determination of lead content has great application prospects.
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0前言

生长在南美和中国西北地区的藜麦是联合国粮农组织推荐的最适宜人类的全营养食品，而铅又是环境中主要无机污染物之一，它的累积有不可逆转性和隐蔽性，严重危及人类和其它动物的健康，甚至生命；已有大量研究资料证实铅对神经系统、造血系统和肾脏有明显的损害,尤其对儿童智力发育危害极大[1]，如何准确快速测量藜麦中的铅含量越来越引起人们的重视。

目前测定铅的主要方法有阳极溶出伏安法、电感耦合等离子质谱法[2]、原子荧光光谱法[3]、原子吸收光谱法[4]、二硫腙比色法。虽然分析方法众多，但值得注意的是,原子吸收光谱法因其具有较好的灵敏度、极低的检测限和较高的准确性,已逐渐成为较为普遍采用的方法之一。本文通过研究比较不同消解方法，以期
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找出不同消解方法对藜麦中极低含量铅测定的影响。

1实验部分

1.1仪器与工作条件

        AL204电子天平（梅特勒—托利多上海公司）；马弗炉（上海晨鑫公司）；微波消解仪（意大利迈尔斯通公司）；耐腐蚀电热板（天津莱悦纳格公司）； Z-2000型原子吸收分光光度计（日立公司）。

采用石墨炉原子吸收分光光度计法。仪器工作条件如下:

表1  原子吸收工作条件
Table 1  Working conditions for atomic absorption
波长     灯电流     狭缝        干燥              灰化         原子化      酸介质       进样时间

283.3nm     6mA     1.3mm   110℃/40s    750℃/25s    2300℃/5s    HNO3              6s

1.2主要试剂

铅标准储备液（ρ=1mg/mL）：称取0.7990g硝酸铅溶于100mL水中，加入1mL1.42g/mL硝酸，用纯水定容至500mL容量瓶，摇匀。
铅标准工作液（ρ=1ug/mL）：取5.00mL铅标准储备液至100mL容量瓶，用1%硝酸溶液定容，摇匀；再吸取2.00mL上述溶液至100mL容量瓶，用1%硝酸溶液定容，摇匀。

    实验中，所用过硫酸铵、过氧化氢、硝酸、高氯酸等试剂均为分析纯；所有玻璃器皿均用硝酸溶液浸泡24h，洗净，晾干。实验用水为二级纯水。
1.3实验方法

1.3.1微波消解

       称取已粉碎的黎麦样品0.3000~0.5000g于聚四氟乙烯的微波消解罐中，加入1.0mol/L硝酸4mL和过氧化氢1mL，密闭好消解罐并将其放入微波消解装置进行升温消解。消化完毕后将消解液移入 25mL 容量瓶中，定容摇匀[5][6]。同时做试剂空白试验。

1.3.2过硫酸铵法

       称取已粉碎的黎麦样品1.0000~3.0000g于瓷坩埚中，加入3mL硝酸浸泡1.5h后炭化，然后加入2~4g过硫酸铵继续炭化至无烟后，转入马弗炉中500℃恒温2h，再升温至750℃保持0.5h，冷却至室温后，用1.0mol/L的硝酸将灰分溶解，少量多次过滤于25mL容量瓶中，定容，混匀备用。同时做试剂空白试验。
1.3.3湿法消解

        称取已粉碎的黎麦样品1.0000~3.0000g于250mL的三角瓶中，放入数粒玻璃珠，加入10mL硝酸-高氯酸混合溶液（体积比4:1），加盖过夜后，置于电热板上加热消解，若样品变棕黑色，继续加入5mL混合液，一直到消解样品白烟冒尽，消解液呈无色透明为止，冷却后移入25mL容量瓶，定容，混匀备用。同时做试剂空白试验。
1.3.4干法消解

        称取已粉碎的黎麦样品1.0000~3.0000g于瓷坩埚中，在耐腐蚀电热板上小火炭化至无烟后移入马弗炉（500±25℃）灰化6h，冷却至室温，用1.0mol/L硝酸将灰分溶解后移入25mL容量瓶中定容，混匀备用。同时做试剂空白试验。
1.3.5压力罐消解

        称取已粉碎的黎麦样品0.2000~1.0000g于消解内罐中，加入5mL硝酸。盖好内盖和不锈钢外套，放入恒温干燥箱，于150℃下保持5h。冷却后取出内罐放在电热板在150℃下赶酸至1mL左右。冷却并移入25mL容量瓶，定容，混匀备用。同时做试剂空白试验。
2结果与讨论

2.1工作曲线和检出限
吸取铅标准工作液0mL、0.25mL、0.50mL、1.00mL、1.50mL和2.00mL于6个50mL容量瓶中，用1%硝酸稀释至刻度，摇匀，配置成浓度分别为0ug/L、5.0ug/L、10.0ug/L、20.0ug/L、30.0ug/L和40.0ug/L的标准系列。在选择的实验条件下进行测定，分别以铅质量浓度和对应吸收峰面积为横纵坐标绘制标准工作曲线，实验结果表明，铅的浓度在0~40ug/L的范围内与吸收峰面积呈良好的线性关系，回归方程为y=0.0123x+0.0008，线性相关系数r2=0.9993，方法的检出限为0.05ug/L。
2.2标准加入回收率（R）

准确称取4份藜麦样品，加入不同浓度的铅标准溶液，然后按照1.3.1~1.3.5消解方法对样品进行预处理，然后上机进行测试，计算相应的加标回收率，结果见表2。 

表2  加标回收实验结果

Table 2  Standard addition recovery test results
前处理方式      测定值/ng       加标量/ng       加标后测定值/ng        回收率/%

微波消解法          3.95                 5.0                       8.91                           99.2

过硫酸铵法          4.11                 5.0                       8.88                           95.4

湿法消解法          4.27                 5.0                       9.46                         103.8

干法消解法          3.86                 5.0                       9.10                         104.8

压力罐消解          4.07                 5.0                       8.95                           97.6

由表2结果可以看出，五种前处理方式的藜麦样品加标回收率在95.4%~104.8%，实验准确度较好。
2.3方法准确度、精密度
     称取贵金属国家一级标准物质GBW07290-GBW07291进行11次测定，按分析流程进行方法准确度实验。

表3  方法准确精密度实验数据

Table 3  Method accurate precision experimental data

           推荐值/ng.g-1   测定平均值/ng.g-1    RE/%        RD

GBW07290     4.60             4.95            0.22       0.11

GBW07291     60.0            59.92            0.13       0.07

    由表3结果可以看出，样品的测定值和推荐值结果相符，相对误差RE和相对平均偏差RD均符合规范要求。

2.4不同消解方法的比较

按照1.3.1~1.3.5操作步骤分别处理同一批藜麦样品各5份，然后按照选定的仪器条件测定铅的含量，检测结果及平均值见表4。

表4  不同前处理方法对比实验数据
Table 4  Comparison of experimental data with different pretreatment methods
前处理方式      样品1      样品2       样品3       样品4     样品5     平均值    RSD/%
微波消解法       0.171        0.174        0.177          0.166       0.174        0.172        2.4

过硫酸铵法       0.164        0.156        0.153          0.171       0.152        0.159        5.1

湿法消解发       0.173        0.182        0.167          0.184       0.168        0.175        4.5

干法消解法       0.170        0.159        0.157          0.177       0.156        0.164        5.7

压力罐消解       0.177        0.163        0.168          0.174       0.171        0.171        3.2

由表4结果可以看出，微波消解法、湿法消解法和压力罐消解法消解彻底性明显好于过硫酸铵法和干法消解法；与湿法消解法相比，微波消解法和压力罐消解法的稳定性更好。

3结语

通过五种不同的前处理方式消解粉碎后的藜麦样品，用石墨炉原子吸收分光光度计测定藜麦样品中的铅含量，五种方法的加标回收率为95.4%~104.8%，分析标准物质的结果与推荐值一致，并比较了五种不同的前处理方式对藜麦样品中铅含量测定的影响，得出微波消解法具有操作简单、消解彻底、稳定性高和污染低等优点，在藜麦中铅含量的测定中具有很大的应用前景。
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