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摘要：【目的】制备密闭微波消解样品，建立石墨炉原子吸收光谱法测定亚热带水果中铅的方法。【方法】样品经

硝酸消解，所得溶液蒸发浓缩后定容至２５ｍＬ，取适量用石墨炉原子吸收光谱法测定，并优化微波消解条件和仪

器测定条件，对各种最佳分析条件进行探讨和验证。【结果】在最佳工艺条件下，铅的校准曲线在０～８．０μｇ／Ｌ
范围内呈线性，方法检出限为１．２４７μｇ／Ｌ，相对标准偏差为４．７％，回收率为９５．０％～１０２．０％。用标准物质进

行对照，其测定值均在给定的标准值范围内。【结论】该方法具有操作简单、灵敏度高、回收率和重复性好等特

点，适合亚热带水果中铅含量的测定。
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０　引言

　　【研究意义】亚热带水果种类繁多，主要包括荔
枝、龙眼、芒果、香蕉、葡萄、菠萝、木瓜、火龙果等。这
些水果都是人们日常生活中必需的鲜食农产品，它给
人体机能提供多种营养素，维持人体生理平衡，促进
人类健康。但是随着我国工农业生产以及城市化进
程的迅猛发展，铅污染日趋严重。水果是农业生态系
统的重要组成部分，它可通过土壤、空气、水分吸收富
集铅。铅通过食物链在人体内不断蓄积，可使人体产
生多种疾病，危害人的生命和健康。因此能快速、准
确、有效地测定亚热带水果中铅就显得尤为重要。
【前人研究进展】目前测定铅的方法很多［１～４］，而对于
微量铅，通常采用石墨炉原子吸收光谱法进行测
定［５～８］。【本研究切入点】利用微波消解技术，在硝酸
介质中以磷酸二氢铵为基体改进剂，通过消除背景吸
收、提高铅的原子化温度，从而有效降低基质组分的
干扰。【拟解决的关键问题】通过研究石墨炉法的条
件，针对水果的基质特点，建立亚热带水果中铅的石
墨炉原子吸收光谱测定方法。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂

　　美国Ｔｈｅｒｍｏ　ＭＱＺ型石墨炉原子吸收光谱仪；
无接触红外测温微波压力消解（ＭＷＳ－２微波消解）系
统；ＥＨ２０Ａｐｌｕｓ微控数显电热板；铅空心阴极灯。

　　铅标准储备液（１０００ｍｇ／Ｌ，国家标准物质研究
中心），使用时用质量分数１％的硝酸溶液逐级稀释
配置所需浓度；国家标准物质［苹果（ＧＢＷ１００１９）、圆
白菜（ＧＢＷ１００１４），地球物理化学勘查研究院］；硝酸
溶液１％（质量分数）：移取１０．０ｍＬ硝酸于１０００ｍＬ
容量瓶中，用超纯水定容至刻度；磷酸二氢铵溶液（２０
ｇ／Ｌ）：称取磷酸二氢铵２．０ｇ溶于５０ｍＬ烧杯中，加

３０ｍＬ超纯水溶解后转移至１００ｍＬ容量瓶中，用超
纯水定容至刻度。

　　硝酸、盐酸、质量分数３０％过氧化氢均为优级
纯；其他化学试剂为分析纯；所用玻璃器皿均用质量
分数２５％硝酸浸泡２４ｈ。实验用水为超纯水。

１．２　石墨炉原子吸收光谱仪工作条件

　　波长２８３．３ｎｍ，灯电流９ｍＡ，狭缝宽度０．５
ｎｍ，测量模式峰高，基体改进剂５μＬ，进样体积２０

μＬ，用赛曼校正石墨炉原子吸收法进行测定。石墨
炉升温程序见表１。

１．３　标准曲线的绘制

　　取１０００ｍｇ／Ｌ的铅标准储备液１ｍＬ于１００ｍＬ

容量瓶中，用质量分数１％的硝酸溶液定容至１００
ｍＬ，得铅的质量浓度为１０．０ｍｇ／Ｌ；取１０．０ｍＬ该
液，用质量分数１％的硝酸溶液定容至１００ｍＬ，得铅
的质量浓度为１０００μｇ／Ｌ；取０．８ｍＬ该溶液，用质量
分数１％硝酸溶液定容至１００ｍＬ，即为８．０μｇ／Ｌ铅
标准母液，测定时仪器按设定条件自动稀释铅标准母
液制备标准系列溶液，绘制标准工作曲线。
表１　石墨炉升温程序

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｅｌｅｖａｔｉｏｎ　ｐｒｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｇｒａｐｈｉｔｅ　ｆｕｒｎａｃｅ

步骤
Ｓｔｅｐ

温度
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

斜坡
Ｓｌｏｐｅ

（℃·ｓ－１）

保持时间
Ｔｉｍｅ
（ｔ·ｓ－１）

氩气流量
Ａｒｇｏｎ　ｆｌｏｗ
（Ｌ·ｍｉｎ－１）

干燥
Ｄｒｙｉｎｇ １００　 １０　 ３０　 ０．２

灰化
Ｃｉｎｅｒａｔｉｏｎ ８００　 １５０　 ２０　 ０．２

原子化
Ａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎ ２１００　 ０　 ３　 ０

净化
Ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ２５００　 ０　 ３　 ０．２

１．４　样品前处理

　　水果经去皮去核及去除不可食部分后，用匀浆机
打成匀浆，储存于塑料瓶中，低温保存备用。称取均
匀的水果样品０．５０００ｇ于微波消解罐中，加入浓硝
酸６．０ｍＬ，塞好内盖，旋紧外盖，将消解罐对称放入
转盘中，于微波炉中进行消化（表２）。消解完成后，
将消解液从消解罐内用少量超纯水转移到５０ｍＬ烧
杯中，于可调式微控数显电热板上（温度约１６０℃）赶
酸至１ｍＬ左右，冷却后用超纯水少量多次转移到２５
ｍＬ容量瓶中，用超纯水定容混匀后备用，同时做两
份空白试验。
表２　微波消解程序

Ｔａｂｌｅ　２　Ｐｒｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ａｓｓｉｓｔｅｄ　ｓａｍｐｌｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

项目
Ｉｔｅｍ

温度
Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

时间
Ｔｉｍｅ
（ｍｉｎ）

功率
Ｐｏｗｅｒ
（％）

１　 １４０　 ５　 ８０
２　 ２００　 １５　 ８０
３　 １００　 １０　 ４０

１．５　样品测定

　　在１．２的条件下，将铅标准母液、空白溶液、稀释
液、基体改进剂及样品参数等输入计算机程序后，仪
器自动稀释标准系列并进行标准溶液系列及未知样

品的测定。

２　结果与分析

２．１　样品消解液的选择

　　本实验分别采用 ＨＮＯ３ －ＨＣｌ，ＨＮＯ３，ＨＮＯ３－
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Ｈ２Ｏ２ 混合酸体系进行样品消解，测定结果表明：水
果样品含水量较高组织结构简单易消化，３种混合体
系酸均能使样品消化完全，样液澄清。因引入太多介
质会提高背景吸光值进而对测定结果产生一定影响，
因此本实验选择硝酸作为消解液。经过进一步实验，
研究选择每０．５０００ｇ样品中加入硝酸６．０ｍＬ进行
消解。

２．２　基体改进剂及用量

　　铅为易挥发元素，用石墨炉原子吸收光谱法测定
铅时，主要困难在于样品灰化过程中易挥发损失和背
景干扰。本实验分别选用１０ｇ／Ｌ，１５ｇ／Ｌ，２０ｇ／Ｌ，

２５ｇ／Ｌ浓度的磷酸二氢铵、硝酸镁、草酸作基体改进
剂进行测定。结果表明，２０ｇ／Ｌ的磷酸二氢铵最易
使铅形成热稳定的化合物，增感作用明显有利于消除
基体干扰。实验选择２０ｇ／Ｌ的磷酸二氢铵溶液作基
体改进剂。

２．３　方法线性范围、精密度及检出限

　　把８．０μｇ／Ｌ铅标准母液放在自动进样器上，仪
器自动稀释成０μｇ／Ｌ，１．０μｇ／Ｌ，２．０μｇ／Ｌ，４．０

μｇ／Ｌ，８．０μｇ／Ｌ的铅标准溶液系列，按１．２仪器工作
条件对铅标准溶液系列进行测定，铅的质量浓度在

８．０μｇ／Ｌ以内与其信号值显线性关系，其回归方程
为Ｙ ＝０．００８６１　Ｘ＋０．００１１，相关系数ｒ２ ＝０．９９９７。
按１．２仪器工作条件对４．０μｇ／Ｌ铅标准溶液测定

１１次，测得相对标准偏差（ｎ＝１１）为４．７％；对１１份
空白溶液进行测定，得方法的检出限（３ｓ／ｋ）为１．２４７

μｇ／Ｌ。

２．４　样品测定及回收率实验

　　实验对荔枝、龙眼、芒果、香蕉、葡萄、菠萝、木瓜、
火龙果８种亚热带水果分别进行４次平行测定。采
用试样加入法进行回收实验，铅的加入量为０．１
ｍｇ／ｋｇ，０．３ｍｇ／ｋｇ，按实验方法进行测定，样品测定
值与回收率结果见表３。

　　由表３可知，测定回收率为９５．０％～１０２．０％，
满足样品中铅分析的要求，表明该方法准确、可靠，具

有效好的回收率。

２．５　方法准确度验证

　　选取国家标准物质苹果（ＧＢＷ１００１９）和圆白菜
（ＧＢＷ１００１４）采用本方法进行消解，在上述仪器条件
下平行测定６次，测定结果均在标准值范围内，测定
值见表４。

　　从表４可见，用密闭微波消解 －石墨炉原子吸收
光谱法测定苹果、圆白菜标准样品，铅含量测定结果
均在标样的给定值范围内，准确度较高。方法的精密
度分别为５．６％，４．８％，表明按仪器工作条件和实验
方法测定样品中铅含量一致性程度较好，随机误差
较小。
表３　样品分析结果与回收实验（ｎ＝４）

Ｔａｂｌｅ　３　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｓａｍｐｌｅｓ　ａｎｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ（ｎ＝４）

样品
Ｓａｍｐｌｅ

测定均值
Ｍｅａｎ　ｖａｌｕｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
（ｍｇ·ｋｇ－１）

加标量
Ｓｔａｎｄａｒｄ
ａｄｄｅｄ

（ｍｇ·ｋｇ－１）

测得总量
Ｔｏｔａｌ　ｖａｌｕｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
（ｍｇ·ｋｇ－１）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

荔枝
Ｌｉｔｃｈｉ ０．０５３　 ０．１　 ０．１５１　 ９８．０

０．３　 ０．３５０　 ９９．０
龙眼
Ｌｏｎｇａｎ ０．０６１　 ０．１　 ０．１６３　 １０２．０

０．３　 ０．３６０　 ９９．７
香蕉

Ｂａｎａｎｎａ ０．０４８　 ０．１　 ０．１４４　 ９６．０

０．３　 ０．３４７　 ９９．７
葡萄
Ｇｒａｐｅ ０．０４１　 ０．１　 ０．１３６　 ９５．０

０．３　 ０．３３９　 ９９．３
菠萝

Ｐｉｎｅａｐｐｌｅ ０．０３７　 ０．１　 ０．１３４　 ９７．０

０．３　 ０．３３６　 ９９．７
木瓜
Ｐａｐａｙａ ０．０５８　 ０．１　 ０．１５５　 ９７．０

０．３　 ０．３５３　 ９８．３
西瓜

Ｗａｔｅｒｍｅｌｏｎ ０．０３２　 ０．１　 ０．１３０　 ９８．０

０．３　 ０．３３３　 １００．３
火龙果
Ｐｉｔａｙａ ０．０２７　 ０．１　 ０．１２３　 ９６．０

０．３　 ０．３２１　 ９８．０

表４　方法准确度验证

Ｔａｂｌｅ　４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ

名称
Ｎａｍｅ

给定值
Ｃｏｎｓｔａｎｔ　ｖａｌｕｅ
（ｍｇ·ｋｇ－１）

测定值
Ｖａｌｕｅｓ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ（ｍｇ·ｋｇ－１）

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６

测定均值
Ａｖｅｒａｇｅ　ｖａｌｕｅｓ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ

（ｍｇ·ｋｇ－１）
ＲＳＤ
（％）

ＧＢＷ１００１９　 ０．０８４±０．０３２　 ０．０７５２　０．０８１８　０．０７９２　０．０８６５　０．０８７５　０．０８４０　 ０．０８２０　 ５．６

ＧＢＷ１００１４　 ０．１９０±０．０３０　 ０．１８１０　０．１９７０　０．１８００　０．１７８０　０．１７５０　０．１９３０　 ０．１８　 ４．８

２６１ Ｇｕａｎｇｘｉ　Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，Ｖｏｌ．２２Ｎｏ．２，Ａｐｒｉｌ　２０１５



３　结论

　　本文采用微波消解－石墨炉原子吸收光谱法测定
亚热带水果中的铅，结果表明该方法检出限为１．２４７

μｇ／Ｌ ，相对标准偏差为 ４．７％，加标回收率为

９４．０％～１０２．０％，且标准物质测定结果与真值相符，
表明该方法精密度和准确度较高。同时测定结果表
明，８种亚热带水果中的铅含量均低于食品中污染物
限量标准ＧＢ　２７６２－２０１２（水果中：铅含量小于０．１
ｍｇ／ｋｇ）。因此，市售水果中铅含量符合国家标准，可
放心食用。
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