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石墨炉原子吸收光谱法测定面制品中铝的含量

李变变
（宿州市食品药品检验中心，安徽 宿州  234000）

摘 要 建立了石墨炉原子吸收光谱法测定面制品中铝含量的方法，经过一系列的条件实验及验证分析表明，方法标准曲线线性相关系数为0.999 2，相对标准偏差(RSD)为0.60%，加标回收率为98.3%~101%，方法灵敏度高，重现性好，结果准确可靠，能满足现有标准的检测要求。
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Determination of Aluminum Content in Flour Products by Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrophotometry(GF-AAS)
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Abstract In this paper, The method for determination of aluminum content in flour products by spectrophotometry by absorption spectroscopy in graphite furnace atomic is established. After a series of experimental analysis and statistical conditions verification, the linear correlation coefficient of the standard curve was 0.999 2, RSD was 0.60%,  and the recovery rate was in the range 98.3%—101%. The method showed high sensitivity, good reproducibility, and accurate results that could meet the testing requirements of the existing standards.
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引言

    铝普遍存在于自然环境和动植物体内，并广泛应用于人类的日常生活中，如各种铝制炊具、容器、水处理剂、食品添加剂、临床药物如抗胃酸药物等[1]。铝元素易富集于动物的肺、肝脏、甲状腺和人脑等器官中，大量研究表明：铝在人体内积蓄至一定的量后，会对人体产生慢性毒性，危害人体的健康[2]。通过近年的医学发现，己经证实铝元素的长期积累会导致阿尔茨海默病、慢性肾功能衰退等疾病[3]。在我国食品安全国家标准《食品安全国家标准食品添加剂使用标准》(GB 2760—2014)中规定，允许在豆类制品、面糊、油炸面制品等食品中少量使用明矾，在国外也有磷酸铝钠等被用作乳化剂的报道[4]。世界卫生组织(World Health Organization，简称WHO)在2004年推荐的铝元素的每日最大摄入最为5 mg[5]。因此，建立食品中铝元素的快速、准确的检测方法己引起了普遍关注，2017年10月国家更新了铝元素检测的标准，标准规定了食品中铝含量测定的分光光度法、电感藕合等离子体质谱法、电感藕合等离子体发射光谱法。采用石墨炉原子吸收光谱法测定面制品中的铝，试样消解处理后，在257.4 nm 处测定吸光度，通过对石墨炉原子吸收光谱法测定面制品中铝的含量进行一系列的实验，并利用数理统计方法分析数据，证明该方法灵敏度高，重现性好，结果准确，能满足现有检测要求。

1实验部分

1.1仪器与试剂

    AA-7000原子吸收光谱仪(日本岛津公司)：附铝空心阴极灯；CEM MARS 240/50微波消解仪(美国CEM公司)。

    铝标准储备溶液(1 000 mg/L，环境保护部标准样品研究所提供)，硝酸(HNO3，优级纯)。实验用水为二次去离子水。

1.2 仪器参数

    原子吸收光谱仪的最佳工作条件：波长257.4 nm，狭缝宽度0.5 nm，灯电流10 mA，干燥温度100 ℃，持续30 s；灰化温度1 000 ℃，持续15 s；原子化温度2 600 ℃，持续5 s；进样量20 μL；测量方式选择峰面积。

1.3试样的制备

    样品粉碎均匀后，称取约30 g置于85 ℃恒温干燥箱中干燥4 h。冷却后，准确称取0.5 g(精确至0.000 1 g)移入微波消解罐内，加6 mL硝酸，盖上内盖进行微波消解。消解完毕冷却到室温，将微波消解罐转移到赶酸仪上赶酸至近干，待降至室温后用少许水洗涤消化罐3 ~4次，洗液合并于25 mL容量瓶中，用水定容至刻度，混匀备用。

    样品平行取六份，另加一个加标样品，同时做空白对照。

1.4 标准溶液的配制

    铝标准中间溶液(100 mg/L)：准确吸取1.00 mL铝标准溶液(1 000 mg/L)于10 mL容量瓶中,加硝酸溶液(5+95)定容至刻度,混匀。

    铝标准使用溶液(1.00 mg/L)：准确吸取1.00 mL铝标准中间溶液(100 mg/L),置于100 mL容量瓶中,用硝酸溶液(5+95)稀释至刻度,混匀。

    铝标准系列工作溶液：分别吸取铝标准使用溶液(1.00 mg/L)0、1.0、2.0、4.0、6.0 和8.0 mL于100 mL容量瓶中，加硝酸溶液(1+99)至刻度，混匀。此铝标准系列工作溶液的质量浓度分别为0、10.0、20.0、40.0、60.0和80.0 μg/L。
1.5测定

    将原子吸收光谱仪调整到最佳状态后，按照设定的仪器参数进行工作曲线系列及空白液、试样液、加标液的测定。测定次数为3次。

2 结果与讨论
2.1样品预处理方法的选择

    用微波消解、湿法消解和压力罐消解样品后，上机测定，压力罐消解稳定性较差，平行样品数据不稳定，可能是恒温干燥箱不同部位受热不均匀所致；湿法消解人为影响因素较大，消解过程有可能导致污染；微波消解效果较好，因此建议测试低含量样品时，采用微波消解，可以使测定结果更准确。

2.2酸浓度对测定结果的影响

    在实验过程中，考察了前处理过程中赶酸是否彻底对数据的影响，发现湿法消解和压力罐消解测定结果背景值明显偏高，微波消解背景信号大大降低，原因可能是湿法消解和压力罐消解用可调式电热板加热，容易赶酸不彻底或温度控制不当，而微波消解有配套的自动赶酸装置，设定好程序自动运行，温度控制较好，赶酸较为彻底。因此，实验选择样品前处理采取微波消解，将影响因素降为最低。

2.3工作曲线

    分别取铝标准系列工作溶液进样，在257.4 nm 处测定吸光度，测定结果如表1，以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标作标准曲线，所得线性方程A= 0.008 944 1C+0.017 540，线性相关系数达0.999 2，线性关系良好，测定结果准确。

表1   工作曲线

Table 1 Working curve

	浓度/(μg﹒L-1)
	0.0
	10.0
	20.0
	40.0
	60.0
	80.0

	吸光度A
	0.004 0
	0.120 7
	0.201 5
	0.377 2
	0.541 3
	0.738 8


2.4精密度实验

    对铝标准溶液(20 μg/L)重复测定6次，结果见表2，6次测量结果的相对标准偏差为0.60%，表明方法精密度较好。
表2 精密度实验
Table 2 Precision experiment(n=6)                  /(μg﹒L-1)
	项目
	测定值
	平均值
	标准偏差
	相对标准偏差/%

	Al
	20.444 8  20.444 8  20.221 2  20.232 4  20.467 2  20.489 5
	20.383 3
	0.122 4
	0.60


2.5准确度实验
    按实验方法处理好的样品依次加入标准溶液，测定结果见表3，方法平均回收率为98.3%~101%，表明方法准确度较好。

表3 准确度实验
Table 3  Accuracy test(n=6)            /(μg﹒L-1)
	样品
	测定值
	平均值
	加标量
	回收量
	回收率/%

	1#
	19.337 9  20.008 7  19.718 1  19.952 8  20.031 1  19.695 7
	19.790 7
	20.0
	19.65
	98.3

	2#
	40.748 7  40.838 1  40.446 8 40.536 2   40.413 2  40.279 1
	40.542 6
	40.0
	40.42
	101


3结论

    实验结果表明，用石墨炉原子吸收光谱法测定面制品中铝的含量，线性关系良好(相关系数达0.999 2)，方法精密度较高(相对标准偏差为0.60%)，加标回收率为98.3%~101%，前处理过程中赶酸操作非常关键，该方法灵敏度高，重现性好，结果准确，能满足现有检测要求。
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