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摘要：采用氢化物原子荧光光谱法测定黄酒中铅的含量，对仪器条件和反应条件进行了选择和优化。在选定 

的操作条 件下 ，方法 的检 出限为 0．0295Fg·L ，相 对标 准偏差 小于 1O ，回收率为 92．7 ～99．0 。该方 

法具有简便、准确、可靠、干扰少的优点。 
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Abstract：Hydride generation atomic fluorescence spectrometric method was applied to the 

determination of 1ead in yellow wine and the instrument conditions were optimized．In select— 

ed conditions，the detected limit of this method was 0．0295 ug·L一 ，the relative standar de— 

viations(RSD)was 1ess than 1O and the recoveries was 92．7 ～99．0％．The method iS 

accurate and precise with 1ess disturbance． 
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铅是一种重金属元素 ，具有蓄积性、多亲和性， 

人体经口摄人过量的铅可以引发中毒，因此，对铅的 

检测就显得十分重要 。根据我 国食品卫生标准的要 

求，铅是酒类卫生指标的必检项 目之一。国家标 

准_1]限定黄酒中铅≤0．5mg／L。氢化物原子荧光光 

谱法L2]是近几年来发展较快的一种新技术，它是介 

于原子发射光谱法(AEs)和原子吸收光谱法(AAS) 

之间的光谱分析技术 ，具有 原子吸收光谱和原子发 

射光谱两种技术 的优势并克服 了其某 些方面 的不 

足。本研究采用氢化物原子荧光光谱法测定黄酒中 

铅的含量 。结果显示 ，该方法适 于黄酒等样品中铅 

的测定，具有简便快速、基体干扰少、灵敏、精密、准 

确的特点 ，值得推广应用 。 
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1 实验部分 

1．1 仪器与试剂 

AFS一3100型双道原子荧光光度计(北京海光仪 

器公司出品)，配有计算机处理系统及铅的空心阴 

极灯。 

铅标准储备液 1．0mg·ml (由国家标准物质 

研究 中心提供)，逐级稀释至 1．0Fg·ml 铅标准使 

用液；2．0 (V／V)盐酸溶液 ；100g／L铁氰化钾溶 

液 ；10g／L草酸溶液 ；盐 酸、硝酸、高氯酸为优级纯 ， 

硼氢化钾、氢氧化钾、铁氰化铁 、草酸为分析纯 ，水为 

超纯水 。 

样品是广西东兰墨米酒厂生产 的墨米酒(甜型 

黄酒 )。硼 氢化 钾 +铁 氰 化钾 +草 酸溶 液 ：称 取 

3．0g氢氧化钾溶于适量水 中，加入 10．0g硼氢化 

钾，混匀，加入 75ml 100g／L铁氰化钾溶液，搅匀后 

再加入 10g／L草酸溶液 20ml，加水定容至 500ml， 

搅拌均匀 ，过滤备用 ，此液为临时配制 。 



194 广西科学 院学报 2()̈ 年 8月 第 27卷 第 3期 

1．2 仪器条件 

灯电流 80mA，光 电倍增管负高压 270V，原子 

化器高度 9．0mm，载气流量 400ml·min一，屏蔽气 

流量 900ml·rain ，读 数 时 间 1O．0s，延 时 时 间 

1．Os。测量方法 ：标准曲线法；读数方式 ：峰面积；载 

流 2 (V／V)盐酸溶液 。 

1．3 样品处理 

准确吸取试样 2．OO～5．00ml(视糖量而定)于 

250mt锥形瓶中，加少量水 ，置于电热板上加热蒸发 

掉酒精，冷却后加入硝酸+高氯酸(4+1)10．0ml， 

摇匀浸泡 ，放置过夜 ，同时做两份试剂空 白。次 13置 

于电热板上加热消解 ，至消化液呈淡黄色或无色(如 

消解过程 中色泽 较深 ，稍 冷补加少量 硝酸 ，继 续消 

解 )，稍冷加入 20ml水再继续加热赶酸 ，至消解液 

近干(湿盐状)。稍冷加少量水溶解，并转移人事先 

装有 0．40ml(1+1)盐酸 的 10ml比色管 中，定容并 

摇匀备用。 

1．4 制作标准工作 曲线 

分别精 确吸取 1．0／zg·ml 铅 准使用 液 ( 1) 

0、50、100、200、400、600于 10ml比 色 管 中，加 

0．40ml(1+1)HC1溶 液，加水至 刻度 ，摇匀 待测 。 

该标 准 系 列 浓度 (／zg·I )分别 为 0．00、5．00、 

10．00、20．00、40．00、60．00 

2 结果与分析 

2．1 仪器条件 的优化 

按表 1和表 2对负高压 、灯 电流 、原子化 器高 

度、载气流量、屏蔽气流量设置好参数，分别对空白 

溶液和 20．0~g／L铅标准溶液测定荧光值强度，计 

算其信噪比，选择最高信噪比为最佳工作条件。经 

试验最佳工作条件 为负高压 270V、灯 电流 80mA、 

原子化器高度 9．0mm、载气流量 400ml／min、屏蔽 

气流量 900ml／min。 

表 1 负高压和灯 电流试 验 

负高压(V) 灯电流 (mA) 

2．2 载流盐酸浓度的影响 

铅的氢化物生成条件对酸度的要求十分苛刻， 

一 般要求反应后 废液的 pH 值为 8～9最适合 。本 

方法分别测试 了盐 酸浓度 为 1．0 Koo、1．5 、2．0 、 

2．5 、3．0 时的荧光强度值。结果显示盐 酸浓度 

为 2．0Koo时荧光强度值最高 ，盐 酸浓度低 十或高 J： 

2．0 时，荧光强度值都逐渐降低。所以本方法选择 

盐酸浓度为 2．0 。 

2．3 硼氢化钾 (KoH介质)+铁氰化钾体 系+草酸 

体系 

在优化的工作条件下，在该体系中分 别改变铁 

氰化钾 、草酸、氢氧化钾、硼氢化钾溶液的浓度 ，选择 

最佳配比条件。 

2．3．1 铁氰化钾浓度的选择 

在不改变硼氢化钾 、氢氧化钾 、草酸浓度的条件 

下 ，本方法试验 0．0 ～2．0Ko铁氰化钾浓度对荧光 

强度值 的影 响。试 验结果 表 明，铁 氰化 钾浓 度在 

1 以下时，荧光强度值随着浓度的增加 而增加 ，浓 

度为 1．0 ～2．0 时荧光强度值无明显变化并趋 

于稳定 。本方法选择铁氰化钾浓度为 1．5 。 

2．3．2 草酸浓度的选择 

在不改变硼氢化钾 、氢氧化钾、铁氰化钾浓度的 

条 件 下 ，本 方 法 试 验 了 0 、0．02 、0．04 、 

0．06 、0．08％、0．10 草酸对荧 光强度 值的影 响 

试验结果表 明，草酸浓度 太高 ，荧 光强度值 略有降 

低，当草酸浓度为 0．04 时信噪比最高，所以本方 

法选择草酸浓度 为 0．04 。 

2．3．3 氢氧化钾浓度的选择 

配制硼氢化钾溶液必须加入一定量的氢氧化 

以保证溶液 的稳定性 ，过低 的氢氧化钾浓度不能有 

效地防止硼氢化钾 的分解 ，由于铅对反应 酸度要求 

很严 ，需要一定量 的氢氧化钾 调节酸度 。试 验结果 

表明，氢氧化钾浓度太低或太 高，荧光强度值都低 。 

当氢氧化钾浓度为 0．5 ～0．7 时，荧光强度值最 

高，排出废液 的 pH值约为 8，所以本方法选择氢氧 

浓度为 0．6 。 

2．3．4 硼 氢化钾 浓度 的 选择 

硼氢化钾浓度的高低对荧光强度值的人小影响 

较大，在不改变氢 氧化钾 、草酸 、铁氰化钾浓度的条 

件下，本方法 比较硼 氢化钾 浓度 为 0．5 、1．0 、 

1．5 、2．0 、2．5 、3．0 、4．0 时荧光强度值的 

变化情况。试验结 果表明，硼氢化钾 浓度 在 2．0 

以下时，荧光强度值随着浓度的增加而增加 ，硼氢化 

钾浓度在 2．0 以上 时，荧光强度值 随着浓度 的增 

加 反 而 下 降 ，所 以本 方 法选 择 硼 氢 化 钾 浓 度 为 

2．0％。 

2．4 不同体系测定同一浓度 系列的标准曲线及 回 

归方程的 比较 

分别配制铅标准系列浓度(tzg·I ’)为 0．0、 

4  
2  9  

，  ％ 

7  2  

7  9  
8 ． 帅 船 
∞ ’二 

4  ％ 
玛 帅 
H 

2  
2  4  

∞ 
铊 u 

8  盯 
盯 

0  0 

5  3  

6  1  2  

0  

_三 
惦 

． ．

9  ∞ 

i  

U 



韦永先等：氢化物原子荧光光谱法测定黄酒中铅的含量 195 

10．0、20．0、40．0、60．0，介质盐酸浓 度为 2．0 ，硼 

氢化钾浓度 为 2．0Yoo，载流盐 酸浓度为 2．0 9／6，在同 

一 仪器工作条件下，采用两种体系分别进行测定，即 
一 种是在铅标准系列溶液中加人草酸及铁氰化钾溶 

液，另一种是铅标准系列溶液中不加入草酸及铁氰 

化钾溶液，而是将其加入到硼氢化钾溶液中，分别对 

铅标准系列进行测定，前者的标准曲线方程为 一 

107．306C+513．456，相关系数 r一0．9969，而后者 

的标准曲线方程为 ／f一99．916C+39．538，相关系 

数 r一0．9998。结 果表 明，前者标准 曲线线性关 系 

相对较差 ，而后者标准曲线呈 良好 的线性关系。 

2．5 相对标准偏差和检 出限的测定 

在仪器工作站中设定好相关参数，对 20．0 g· 

L 铅标准溶液进行 11次测定，其荧光强度值的标 

准偏差除以测量平均值，得到相对标准偏差RSD一 

1．3 。将 空 白溶液进 行 11次测量 ，再测定标 准工 

作曲线，根据计算公式 DL一3×SD×K得出检出限 

为 0．0295ffg·L (式 中 DL 为检 出限， g·L_。； 

SD为空白溶液标准偏差；K 为标准工作曲线斜率 

的倒数。) 

2．6 加标 回收率的测定 

准确量取同一黄酒样品 3份，分别加入 1．0 

g·m1 铅标准溶液 100ffl、200ffl、300tL1，按照本方 

法处理 样品并最 后定容 至 10ml进行加 标 回收试 

验，试 验 结 果 表 明 回 收率 为 92．7 ～ 99．0 oA。 

详见表 3。 

2．7 样品的测定 

按照本方法分别对 3个黄酒样 品，编号为 1、2、 

3进行测定 。样品测定结果(表 4)满意 。 

表 3 加标回收率 

表 4 样品测定结果 

3 结束语 

本方法采用氢化物原子荧光光谱法，以硼氢化 

钾+铁氰化钾+草酸为体系在线将样品中的 Pb 

氧化为 Pb 并形成铅烷测定黄酒 中铅的含量 ，结果 

满意。该方法操作简便，灵敏度高，检出限低，结果 

准确可靠 ，值得推广应用。 
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