
书书书

曹　美，朱　忠．微波消解－石墨炉原子吸收光谱法测定烟用水基胶中铅、砷的含量［Ｊ］．江苏农业科学，２０１３，４１（８）：３０１－３０４．
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烟用水基胶中铅、砷的含量
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　　摘要：建立了测定烟用水基胶中Ｐｂ和Ａｓ含量的微波消解 －石墨炉原子吸收光谱方法。结果表明：在优化条件
下，Ｐｂ和Ａｓ分别在０～５０、０～２０μｇ／Ｌ范围内，工作曲线的线性相关系数为０．９９９２、０．９９９５，方法的检出限为０．０７５、
０．０３７ｍｇ／ｋｇ，相对标准偏差为６．７７％、９．８６％，回收率为８７．９７％ ～９２．３５％、９３．３７％ ～１０８．９２％。所测水基胶样品
中Ｐｂ和Ａｓ含量分别低于５、１ｍｇ／ｋｇ。说明该方法适合于烟用水基胶中重金属Ｐｂ和Ａｓ的定量分析。
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　　卷烟烟气中的重金属主要来自于烟草、辅助材料及添加
物。烟用水基胶作为卷烟中常用的黏接剂，行业对其中的 Ｐｂ
和Ａｓ含量均有明确的限定要求。研究烟用水基胶中重金属
Ｐｂ和Ａｓ的含量及其分布，对于有效控制卷烟中重金属含量
水平以及降低抽烟者的重金属摄取风险具有重要意义［１－８］。

按照ＹＣ／Ｔ１８８—２００４《高速卷烟胶》的要求，烟用水基胶中重
金属Ｐｂ和Ａｓ的检测方法分别为 ＧＢ／Ｔ７５３２—２００８《有机化
工产品中重金属的测定 目视比色法》和 ＧＢ／Ｔ７６８６—２００８
《化工产品中砷含量测定的通用方法》。但是，这２种方法都
存在一定的不足，前者不能做到精确定量、自动化程度低，后

者操作复杂、危险系数高，因此，在行业内应用并不广泛。本

研究采用微波消解 －石墨炉吸收光谱法［９－１０］测定烟用水基

胶中重金属Ｐｂ和Ａｓ含量，旨在为烟用水基胶中重金属含量
的检测与控制提供参考。

１　材料与方法

１．１　材料、试剂和仪器
卷烟搭口胶、卷烟包装胶、卷烟接嘴胶及滤棒中线胶各

１种。
１ｇ／ＬＰｂ标准溶液（美国 Ｆｌｕｋａ公司）；１ｇ／ＬＡｓ标准溶

液（美国Ｍｅｒｃｋ公司）；１ｇ／ＬＰｄ（ＮＯ３）２溶液（美国 Ｆｌｕｋａ公
司）；３０％（质量分数）Ｈ２Ｏ２（优级纯，南京化学试剂有限公
司）；６５％（质量分数）ＨＮ３（优级纯，南京化学试剂有限公
司）；ＮＨ４Ｈ２ＰＯ４（美国 Ｆｌｕｋａ公司）；Ｍｇ（ＮＯ３）２（美国 Ｆｌｕｋａ
公司）。　
　　ＡＡ８００原子吸收光谱仪、铅空心阴极灯、砷无极放电灯
（美国ＰＥ公司）；ＭＡＲＳ微波消解仪（美国ＣＥＭ公司）；ＢＨＷ－
０９Ｃ控温电加热器（上海博通化学科技有限公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ
Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ超纯水系统（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）；ＡＬ２０４－ＩＣ型电
子天平（感量为０．０００１ｇ，瑞士梅特勒－托利多公司）。

１．２　样品处理与分析
称取０．５～１．０ｇ试样，置于微波消解罐中，向微波消解

罐中依次加入６．０ｍＬ６５％ ＨＮ３、２．０ｍＬ３０％Ｈ２Ｏ２，旋紧密
封，置于微波消解仪中。按表１的微波消解程序进行消解，至
消解完全，溶液透明。消解完毕，待温度降至室温后取出消解

罐，置于控温电加热器中，在 １３０℃条件下加热赶酸至约
０．５ｍＬ。将试样溶液转移至５０ｍＬ塑料容量瓶中，用超纯水
冲洗消解罐３～４次，清洗液一并转移至容量瓶中，然后用超
纯水定容至２５ｍＬ，摇匀后得试样液。同时进行空白试验。
取试样液，按照表２所示仪器操作条件，采用纵向塞曼自动背
景扣除，标准曲线法定量，分别测定样品溶液和空白溶液中的

Ｐｂ和Ａｓ含量［１０］。

表１　微波消解升温程序

起始温度

（℃）
升温时间

（ｍｉｎ）
终点温度

（℃）
保持时间

（ｍｉｎ）

室温 ５ １００ ５
１００ ５ １３０ ５
１３０ ５ １６０ ５
１６０ １０ １８０ ２０

２　结果与分析

２．１　影响因素研究
２．１．１　消解体系的选择　微波消解中使用的试剂主要有
ＨＮ３、Ｈ２Ｏ２、ＨＣｌ、ＨＦ等。ＨＮ３是原子吸收光谱分析中最好的
酸介质，浓ＨＮ３是一种强氧化剂，能溶解除金、铂和锆以外的
大多数金属，形成可溶性硝酸盐，且随反应温度、浓度升高，

ＨＮ３的氧化性增加。ＨＮ３常和Ｈ２Ｏ２、ＨＦ等混合使用，可用于
高纯样品的痕量分析。Ｈ２Ｏ２是微波消解中常用的一种氧化
剂，通常加到ＨＮ３中混合使用，能减少 ＨＮ３的使用量。ＨＮ３
中加入Ｈ２Ｏ２后，可减少氮气的生成和升高消解温度，因而可
加速有机样品的消化。ＨＮ３ 与 Ｈ２Ｏ２ 典型的混合比为
２．５～４∶１。因此，本次研究采用 ＨＮ３－Ｈ２Ｏ２作为消化液比
较合适。在参考相关文献的基础上［１１－１３］，最终确定以

ＨＮ３∶Ｈ２Ｏ２＝３∶１的混合酸作消化液较理想。
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表２　石墨炉原子吸收光谱仪测定Ｐｂ和Ａｓ的操作条件

元素

名称

操作条件

波长

（ｎｍ）
光谱通带

（ｎｍ）
灯电流

（ｍＡ）
测定

方式
干燥① 干燥① 灰化① 原子化① 净化①

氩气流量

（ｍＬ／ｍｉｎ）
原子化

方式

注入体积

（μＬ）
基体改进剂

（μＬ）

Ｐｂ２８３．３ ０．７ １０ ＡＡ－ＢＧ １１０／５／３０ １３０／１５／３０７５０／１０／２０１６００／０／５２４５０／１／３ ２５０ 停气原子化 ２０ ５μＬ１０ｇ／ＬＮＨ４Ｈ２ＰＯ４＋３μＬ
１ｇ／ＬＭｇ（ＮＯ３）２

Ａｓ１９３．７ ０．７ ３８０ ＡＡ－ＢＧ １１０／５／３０ １３０／１５／３０１０００／１０／２０２００／０／５ ２４５０／１／３ ２５０ 停气原子化 ２０ ５μＬ１ｇ／ＬＰｄ（ＮＯ３）２＋３μＬ
１ｇ／ＬＭｇ（ＮＯ３）２

　　注：①各阶段的温度（℃）／斜坡（ｓ）／保持（ｓ）。

２．１．２　消解温度的选择　聚四氟乙烯消解罐的最高使用温
度为２２０℃，在该温度下不能长时间工作，否则会使罐体软化
变形，安全性能下降。对于低糖、淀粉、碳水化合物样品，临界

分解温度为１４０℃；对于蛋白质类样品，临界分解温度为１４５
～１５０℃；对于多糖类样品，临界分解温度为１５０℃；类脂／脂
肪类样品，临界分解温度为１６０～１６５℃。水基胶是以水为分
散介质的水溶性或水乳液型胶黏剂，因此针对样品的特点，在

保证消解罐安全要求前提下，选择１８０℃为样品的最高消解
温度。

２．１．３　ＨＮ３用量的选择　待测样品溶液中的ＨＮ３浓度取决
于赶酸后剩余样品溶液体积，０．２５、０．５、１．０、１．５、２．０ｍＬ分
别约对应０．５％、１％、２％、３％、４％的 ＨＮ３体积浓度。由表３
可以看出，硝酸浓度保持在０．５％ ～４％时，标准溶液的吸光
度基本一致。综合考虑蒸发体积太小不利于实际操作和ＨＮ３
含量偏高会缩短石墨管的使用寿命，因此选择０．５ｍＬ（ＨＮ３
体积分数为１％）为样品蒸发后的体积。
２．１．４　 基体改进剂的选择　不加基体改进剂时，Ｐｂ和Ａｓ

表３　ＨＮ３浓度对含量为２０μｇ／Ｌ的Ｐｂ和Ａｓ标准浓度吸光度的影响

ＨＮ３浓度
（％）

吸光度

Ｐｂ Ａｓ
０．５ ０．０６６３ ０．０５６０
１．０ ０．０６７１ ０．０５７７
２．０ ０．０６６７ ０．０５７５
３．０ ０．０６５６ ０．０５６０
４．０ ０．０６５９ ０．０５７０

会与干扰物质形成热力学更稳定的化合物，影响被测元素化

合物的解离及原子化，进而造成检测结果的偏差。因此，按照

表２中基体改进剂的用量，分别加入Ｐｄ（ＮＯ３）２、Ｐｄ（ＮＯ３）２＋
Ｍｇ（ＮＯ３）２、ＮＨ４Ｈ２ＰＯ４＋Ｍｇ（ＮＯ３）２和不加基体改进剂的样
品溶液进行分析，检测结果见表４。由表４可知，从吸光度和
峰形的角度分析水基胶样品中的 Ｐｂ和 Ａｓ时，宜用
ＮＨ４Ｈ２ＰＯ４＋Ｍｇ（ＮＯ３）２和Ｐｄ（ＮＯ３）２＋Ｍｇ（ＮＯ３）２作基体改
进剂。

表４　不同基体改进剂对样品溶液的吸光度及出峰情况的影响

基体改进剂
Ｐｂ Ａｓ

吸光度 峰形 吸光度 峰形

Ｐｄ（ＮＯ３）２ ０．０３４５ 峰形有点拖尾 ０．０４７８ 峰形左右不对称

Ｐｄ（ＮＯ３）２＋Ｍｇ（ＮＯ３）２ ０．０３６０ 峰形不平滑 ０．０５３９ 峰形尖锐、平滑、对称

ＮＨ４Ｈ２ＰＯ４＋Ｍｇ（ＮＯ３）２ ０．０４４２ 峰形平滑、左右对称 ０．０４０２ 出峰时间早、峰形对称

不加基体改进剂 ０．０３４０ 峰形尚可 ０．０４２４ 峰形左右不对称

２．１．５　灰化温度的影响　在试验过程中，保持其他条件不
变，只改变灰化温度，观察其对 Ｐｂ和 Ａｓ吸光度的影响，结果
见图１和图２。由图１可知，温度从４００℃升至７５０℃时，Ｐｂ
的吸光度随温度的升高而升高；７５０～９００℃时，继续升高温
度时，吸光度则降低。根据原子吸收光谱法的相关原理［１４］，

灰化温度的确定是在除去样品中基体和其他组分而被测元素

不损失的情况下，选择尽可能高的温度，因此，Ｐｂ的灰化温度
宜为６５０℃。由图２可知，温度从６００℃升高到１０００℃时，
Ａｓ的吸光度随温度的升高而升高；１０００～１２００℃时温度继
续升高时，吸光度则降低。同理可知，Ａｓ的灰化温度宜选择１
０００℃。
２．１．６　原子化温度的影响　保持其他条件不变，只改变原子
化温度，观察其对 Ｐｂ和 Ａｓ吸光度的影响，结果见图３和图
４。由图３可知，温度从１３００℃升高到１６００℃时，Ｐｂ的吸
光度升高，温度继续升高时，吸光度变化不大，稍微增加。根

据相关原理，原子化温度选择可达到原子吸收最大吸光度的

最低温度，同时综合考虑不同原子化温度下吸收信号的峰形

是否尖锐、对称等情况，Ｐｂ的原子化温度宜选择１６００℃。由
图４可知，温度从１８００℃升至２０００℃时，Ａｓ的吸光度升
高，温度继续升高时，吸光度变化不大，稍微增加。同理可知，

Ａｓ的原子化温度宜选择２０００℃。
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２．２　标准曲线和检出限
准确移取１ｇ／ＬＰｂ、Ａｓ标准溶液，用超纯水（电阻率≥

１８．２ＭΩ·ｃｍ）稀释定容，分别配制 １２．５、２５．０、３７．５、
５０．０μｇ／Ｌ等４个不同浓度的 Ｐｂ标准溶液，以及５．０、１０．０、
１５０、２０．０μｇ／Ｌ等４个不同浓度的Ａｓ标准溶液。分别对该
系列标准溶液进行检测分析，以吸光度 ｙ对其浓度 ｘ（μｇ／Ｌ）
作回归分析，得到标准曲线和相关系数，结果见表４。

　　以试剂空白溶液进行６次平行测定，以其测定结果标准
偏差的３倍所对应的含量为该元素的检出限。从表４中可
知，Ｐｂ和Ａｓ的检测限分别为０．０７５、０．０３７ｍｇ／ｋｇ，而一般烟
用水基胶中 Ｐｂ、Ａｓ含量的数量级都介于 μｇ／ｋｇ～ｍｇ／ｋｇ之
间，因此，对于大多数烟用水基胶而言，该方法完全可以满足

其中Ｐｂ和Ａｓ的分析要求。

表４　回归方程、相关系数、线性范围及检出限

元素 回归方程 相关系数
线性范围

（μｇ／Ｌ）
检出限

（ｍｇ／ｋｇ）

Ｐｂ ｙ＝０．００４２４ｘ＋０．００１５２ ０．９９９２ ０～５０ ０．０７５
Ａｓ ｙ＝０．００２８４ｘ＋０．０００８７ ０．９９９５ ０～２０ ０．０３７

２．３　重复性和回收率
分别称取烟用水基胶各６份，按照上述试验条件进行重

复性测定 ６次，结果（表 ５）表明，Ｐｂ和 Ａｓ的 ＲＳＤ分别为
６７７％、９．８６％，对于含量的数量级为 ｍｇ／ｋｇ～μｇ／ｋｇ的样品
而言，该方法的重复性良好。

表５　微波消解－石墨炉原子吸收光谱法测定烟用水基胶中Ｐｂ、Ａｓ含量的重复性试验

元素
含量（ｍｇ／ｋｇ）

重复１ 重复２ 重复３ 重复４ 重复５ 重复６ 平均值

ＲＳＤ
（％）

Ｐｂ ０．３５９ ０．３７１ ０．３１９ ０．３７３ ０．３２２ ０．３５３ ０．３５０ ６．７７
Ａｓ ０．０４８６ ０．０５８２ ０．０４３２ ０．０５３４ ０．０５２４ ０．０５２９ ０．０５１５ ９．８６

　　分别对水基胶样品进行低、中和高３种浓度加标回收测
定，结果见表 ６。从表 ６中看出，Ｐｂ和 Ａｓ的回收率分别为
８７．９７％～９２．３５％、９３．３７％ ～１０８．９２％，表明该方法 Ｐｂ和
Ａｓ的回收率较好。

表６　微波消解－石墨炉原子吸收光谱法测定烟用水基胶中
Ｐｂ、Ａｓ含量的回收率分析

元素
原含量

（ｍｇ／ｋｇ）
加标量

（ｍｇ／ｋｇ）
测定量

（ｍｇ／ｋｇ）
回收率

（％）

Ｐｂ ０．３４９ ０．１００ ０．４０７ ８７．９７
０．５００ ０．７９５ ８９．１３
１．０００ １．２７３ ９２．３５

Ａｓ ０．０５１２ ０．０２０ ０．０６７ ９３．３７
０．０５０ ０．０９９ ９６．３８
０．１００ ０．１６０ １０８．９２

　　注：ｎ＝３。

２．４　部分水基胶样品的检测
烟用水基胶是以水为分散介质的水溶性或乳液型胶黏

剂，用于卷烟搭口、卷烟接嘴、滤棒中线及卷烟包装。按照分

类原则，各取接装胶、包装胶、卷烟胶及中线胶样品，依据上述

方法进行重金属Ｐｂ和Ａｓ含量的测定。表７表明，样品中Ｐｂ
含量远小于 ５ｍｇ／ｋｇ，Ａｓ含量远小于 １ｍｇ／ｋｇ，符合标准
ＧＢ９６８５—２００８《高速卷烟胶》使用卫生要求。

表７　部分水基胶样品中Ｐｂ和Ａｓ含量的测定结果

样品名称

含量（ｍｇ／ｋｇ）
Ｐｂ Ａｓ

重复１ 重复２ 平均值 重复１ 重复２ 平均值

接装胶 ０．３６９ ０．３７４ ０．３７２ ０．０６２９ ０．０６８６ ０．０６５８
包装胶 ０．３３２ ０．２９３ ０．３１３ ０．０６１９ ０．０６６６ ０．０６４３
卷烟胶 ０．１６７ ０．１８５ ０．１７６ ０．０８０５ ０．０８８９ ０．０８４７
中线胶 ０．２４２ ０．２６０ ０．２５１ ０．０９７２ ０．１０１５ ０．０９９４

３　结论

建立了测定烟用水基胶中重金属Ｐｂ和Ａｓ含量的微波消
解－石墨炉原子吸收光谱方法。与传统检测方法相比，该方
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法重复性好、准确度高，适合于烟用水基胶中重金属Ｐｂ和Ａｓ
含量的定量分析。
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江苏省沿海中部地区青蛤重金属含量及食用安全性分析

黄金田，吕　富，吕林兰，於叶兵，陈爱辉，郑　清，张　龙
（盐城工学院海洋技术系／江苏省滩涂底栖生物学重点实验室，江苏盐城２２４０５１）

　　摘要：底栖贝类中富集的重金属会给消费者带来许多危害，为了评估江苏省沿海中部地区青蛤的食用安全性，分
别于２００９年１月、４月、７月、１０月对江苏省沿海中部地区的响水县陈港、射阳县黄沙港、东台市港３个地区滩涂养
殖青蛤体内的镉、铅、汞、砷含量进行了检测。结果表明：３个地区所产青蛤体内重金属含量均符合无公害水产品的质
量标准；７月、１０月在３个地区所采样品中的４种重金属含量均高于１月、４月的；１月青蛤体内镉、铅、汞、砷的含量在
全年范围内最低，除砷外其他３种重金属含量均低于仪器检测的下限。将４次检测结果相加后比较发现，４种毒物在
３个地区青蛤体内的含量大小均表现为砷＞铅＞镉＞汞；响水县陈港地区的样品中除汞含量低于射阳县黄沙港地区
外，其他毒物含量均最高；东台市港地区所产青蛤除镉含量略高于射阳县黄沙港地区外，其他３种毒物的含量均最
低；总体看来，重金属含量由高到低依次为响水县陈港地区＞射阳县黄沙港地区＞东台市港地区。
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　　盐城市地处江苏省沿海中部地区，有着广袤的滩涂和特
有的辐射沙洲（总面积４５７０ｋｍ２，分别占江苏省、全国滩涂面
积的７５％、１４．３％），这里生长着闻名国内外的底栖贝类青蛤
（Ｃｙｃｌｉｎａｓｉｎｅｎｓｉｓ）。青蛤肉嫩味美，富含人体必需的氨基酸和
微量元素［１－４］，而且含有多种药理活性物质，对提高机体免疫

力具有重要作用［５－６］，是“药食同源”的佳品，因而长期以来

备受国内外消费者的青睐，其市场需求十分旺盛。近年来由

于临港工业的高速发展对海洋环境造成的影响，国内外市场

对青蛤的食用安全性十分关注，特别是一些生物体非必需有

毒重金属镉、铅、汞、砷等的富集可对消费者的健康造成严重

危害［７－１３］。为了评估盐城地区所产青蛤的食用安全性，笔者

分别于２００９年１月、４月、７月、１０月对江苏省沿海中部地区
的响水县陈港、射阳县黄沙港和东台市港３个地区滩涂养
殖的青蛤体内镉、铅、汞、砷的含量进行了检测。

１　材料与方法

１．１　试验材料
１．１．１　青蛤样品　检测所用青蛤分别于２００９年１月、４月、
７月、１０月采捕自江苏省中部沿海的响水县陈港、射阳县黄沙
港、东台市港近海滩涂的青蛤养殖区。要求青蛤的体型规

格（青蛤壳宽）在３ｃｍ以上，且每个样品量不小于１ｋｇ，用养
殖区的海水洗净后置于冰盒中带回实验室。样品的采集、运

输按照ＧＢ１７３７８．３—２００７《海洋监测规范 第３部分：样品采
集、贮存与运输》［１４］中的相关规定进行。
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