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石墨炉原子吸收法测定食品中痕量铅�

———用硝酸镍兼作助灰剂和基体改良剂

王利平， 贡小清
（无锡轻工大学测试中心，江苏无锡����
�）

摘 要：采用硝酸镍作为石墨炉原子吸收法测定食品中痕量铅时的助灰剂和基体改良剂，并以食

品标准物质为样品对该方法进行了考察�实验表明，硝酸镍能很好地增加铅的热稳定性，使样品干

法灰化预处理的过程简单、快速，测定的线性范围在�������／��之间，方法的准确度和精密度

均较理想�
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食品中痕量铅的测定主要采用石墨炉原子吸

收分光光度法［�］�由于铅元素的易挥发性和样品基

体的复杂性，应用基体改良技术对其进行测定很有

必要［�］�其中磷酸铵、硝酸铵以及铂、钯、金等贵金

属类的应用均较成功［
］�近年来采用硝酸镍作改良

剂的文章始见发表［�］，而在以往的报道中，镍作为

易挥发元素的改良剂多用于砷、硒的测定［
］�

作者对硝酸镍既作为助灰剂又作为基体改良

剂在测定铅的方法上进行研究�首先硝酸镍作为助

灰剂预先加入样品内，经历样品干法消化全过程，

此步骤增加了铅的热稳定性，大大简化、缩短了样

品处理时间；其次在仪器分析这方面，一次性进样
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又提高了测试的精密度�为确保分析数据的可靠

性，还采用食品标准物质甘蓝、猪肝进一步考察�实

验表明，用硝酸镍兼作助灰剂和基体改良剂测定食

品中的痕量铅，方法的线性范围、检测限、准确度和

精密度等均较满意�

� 材料与方法

��� 仪器与试剂

��／����原子吸收分光光度计，������石

墨炉，��	铅无极放电灯，热解涂层石墨�

铅标准溶液：吸收
�����／�
铅储备液，用

��������稀释成质量浓度为
�����／�
的铅

标准溶液，备用�

�� 硝酸镍溶液：用光谱纯镍粉和��硝酸配

制成��硝酸镍溶液�

标准甘蓝样品（��������），标准猪肝样品

（�������
）：国家一级标准物质，商业部食品检测

科研所提供�

��� 实验方法

����� 样品制备 称取����
�样品（称准到��


��）于坩锅中，加
���
��硝酸镍溶液充分浸润

样品，若溶液不够，可另加
�
硝酸
�
，电炉上

小火蒸干后，即可加大火力，炭化彻底后移入马弗

炉����灰化����（残渣因含镍呈青灰色）�取出

冷却后加
�
硝酸
���
，稍加热，残渣溶解并

转为绿色，用超纯水逐次洗入
��
的容量瓶，混

匀备用�同时作试剂空白对照�

����� 标准系列制备 吸取
�����／�
铅标准

溶液，用���� 硝酸稀释成含铅�，��，��，
����／

�
的标准溶液各
��
，其中均含��硝酸镍
��

�
�

����� 测定条件 测定波长�������，狭缝���

��，铅无极放电灯
��，峰面积积分，氘灯扣背景�

温度程序：干燥
���（
��，���）；灰化����（��

�，���）；原子化�
���（��，��）；清洗�����（


�，
�）�

����� 测定 按照上述条件分别测定标准系列、

试剂空白和样品溶液，进样体积均为���
，根据样

品的峰面积于回归方程上求得样品溶液中铅的浓

度�

� 结果与讨论

��� 采用硝酸镍的优点

文献指出，测定铅时，����灰化
��、不加助

灰剂干法处理样品，铅的回收率仅为���
［�］�实际

工作中，作者发现，即使在该条件下，有些样品仍难

以灰化完全，若提高灰化温度到本文采用的���

�，����，以标准甘蓝样品为例，其回收率不足

���；而采用硝酸镍为助灰剂处理样品，不但步骤

简单，样品易于蒸干炭化，而且高温����灰化可

避免铅的损失，回收率达���以上�测定时，硝酸镍

又兼作了改良剂，标准和样品都只要直接进样��

�
，这样的体积较适合石墨炉的分析，既提高了测

定精密度又缩短了分析周期�由于采用纯镍配制，

不会带进铅的污染，试剂空白几乎为零，加上标准

曲线的线性可达
����／�
，十分有利于不同铅含

量样品的测定，减少了由于稀释带来的测定误差�

��� 石墨炉条件的选择

采用铅质量浓度为����／�
的标准溶液进行

灰化、原子化温度的选择�当灰化温度在�������

�之间时均未见铅元素的挥发损失；原子化温度在

����������时，铅峰轮廓光滑规整�故选择灰化

温度����，原子化温度�
���作为石墨炉分析

主要条件�

在实际测定中，����的灰化温度对降低不同

样品的背景吸收有较大的差异�如标准猪肝样品，

在此温度下灰化，背景吸收较小，而标准甘蓝样品

的背景吸收则较大；其他样品如茶多酚、虫草王粉，

背景吸收均较小，而螺旋藻粉的背景吸收却较大�

对背景吸收较大的样品，我们采取提高灰化温度至

����并延长时间可得到改善�此间我们也曾以钯、

磷酸二氢铵为基体改良剂作过比较，前者的灰化温

度可达
����，背景吸收略好一些，但线性范围较

差（������／�
）；后者的灰化温度与硝酸镍相当，

但空白值较高，且原子化峰形尖锐不规整，常导致

分析信号超出仪器电子测量范围无法定量，制备好

的样品必须稀释数倍后再测定，同时还必须稀释空

白溶液，带来诸多不便，并对测试结果有一定影响�

��� 线性范围、特征质量与检测限

����� 线性范围 在选定条件下，测定含硝酸镍

的铅标准系列，铅在��
����／�
范围内，呈现良

好的线性关系�在使用过程中，虽然石墨管的灵敏

度会逐渐下降，导致标准曲线的斜率下降，但是其

线性响应仍然良好，相关系数保持在�����������

之间�因此只要注意对每批样品测定时都重作标准

曲线，并在测定过程中经常用标准进行校正，就能

保证分析结果的可靠性�

����� 特征质量与检测限 本方法测定铅的特征

质量为�����
��

�；检测限为��
���／�
�
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��� 准确度与精密度

采用本方法的实验步骤进行了加标回收率试

验，又对标准物质甘蓝和猪肝各分成平行样�份（�

��）进行了考察，结果见表�和表��
表� 加标回收率试验

����� ��	
���
����
���������������
�

样品来源

加标前

测得值／

（��／�）

加标量／

（��／�）

加标后

测得值／

（��／�）

回收率／�

标准甘蓝 ����� ���	 ����� 
�

标准甘蓝 ����� ���� ��	�
 ���

送检螺旋藻 ����	 ���� ���� 
�

送检茶多酚 ��	�� ��
� ���� ���

表� 标准参考物质分析结果

����� ����
��	�������
����（���������������	���������）

标准参考特质

铅标示值／（��／�）

测得值／

（��／�）

平均值／

（��／�）

���／

�（���）

甘蓝��������

����，���


���	，���

���
����� 
��

猪肝��	������
��		，����，

��	�，����
��	
����	 ���

� 结 语

综上所述，采用硝酸镍作为助灰剂和基体改良

剂测定食品中痕量铅的方法，不仅操作步骤简单快

速，而且分析结果可靠�硝酸镍不失为测定挥发性

铅元素的一种有效的助灰剂和基体改良剂�
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