
书书书

櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄櫄
［５］刘　辉，汪　霞，何艺梅，等．水果、蔬菜中１１种有机磷农药残留
的快速测定［Ｊ］．中国卫生检验杂志，２００９（１０）：２３１４－２３１６．

［６］孙大利，胡琼波，杨　峰，等．分散固相萃取－气相色谱法测定水
果中９种农药残留［Ｊ］．华南农业大学学报，２０１１，３２（２）：
４４－４７．　

［７］张　霞，曹艳平，季　萍．水中毒死蜱和甲基毒死蜱的 ＧＣ－ＥＣＤ
测定方法［Ｊ］．中国卫生检验杂志，２０１０（７）：１６５６－１６５７，１６５９．

［８］范志先，朱杰丽，许允成，等．甲基毒死蜱在甘蓝及土壤上的残留
动态研究［Ｊ］．农业环境科学学报，２００３，２２（２）：２３５－２３７．

［９］侯志广，王秀梅，范志先，等．甲基毒死蜱在甘蓝及土壤上的残留
动态研究［Ｊ］．吉林农业大学学报，２００５，２７（６）：６５４－６５７．

［１０］张敬平，刘文卫，周　闰，等．气相色谱法同时检测生活饮用水

中的２７种有机磷农药残留［Ｊ］．中国卫生检验杂志，２０１０（３）：
５２７－５２８．

［１１］高　巍，卢　剑，武中平，等．气相色谱双柱法测定果汁中多种
有机磷类农药残留量［Ｊ］．食品科学，２０１０，３１（４）：１９０－１９３．

［１２］朱杰丽，范志先，沈翠丽，等．气质联用法测定甲基毒死蜱的水解速
率［Ｊ］．青岛科技大学学报：自然科学版，２００８，２９（３）：２１０－２１２．

［１３］陈红平，刘　新，汪庆华，等．气相色谱 －串联质谱法测定茶叶
中８８种农药残留量［Ｊ］．色谱，２０１１，２９（５）：４０９－４１６．

［１４］ＳＮ／Ｔ２３２４—２００９　进出口食品中抑草磷、毒死蜱、甲基毒死蜱
等３３种有机磷农药残留量的检测方法［Ｓ］．

［１５］张　征，武中平．番茄、辣椒、茄子中甲基毒死蜱残留量测定
［Ｊ］．食品科学，２０１１，３２（２２）：２５７－２５９．

左银虎，曹　明．浊点萃取－火焰原子吸收光谱法测定大米中的铅［Ｊ］．江苏农业科学，２０１４，４２（４）：２６２－２６３．

浊点萃取 －火焰原子吸收光谱法测定大米中的铅
左银虎，曹　明

（常州工程职业技术学院制药系，江苏常州２１３１６４）

　　摘要：以 ＴｒｉｔｏｎＸ－１００为表面活性剂，二乙基二硫代氨基甲酸钠（ＤＤＴＣ）为螯合剂，研究 ｐＨ值、ＤＤＴＣ用量、
ＴｒｉｔｏｎＸ－１００用量、浊点温度和萃取时间等因素对浊点萃取 －火焰原子吸收光谱法测定大米中铅的影响，建立了浊
点萃取－火焰原子吸收光谱法测定大米中铅的新方法，该方法应用于大米样品中铅的测定，其回收率为１０７％。
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　　大米是我国居民餐桌上的主食，我国也是世界上水稻总
产量最高的国家。但是近几年随着开矿、冶金、化工等发展，

带来了严重的环境问题，导致我国部分省区水稻种植区土壤

及水体重金属污染，水稻中的重金属又以直接或间接方式进

入动物和人体内，从而对人体健康构成严重威胁。国家标准

规定，大米中铅的限量为０．２ｍｇ／ｋｇ［１－２］，由于含量低，测定大
米中的铅通常采用石墨炉原子吸收光谱法、氢化物发生原子

荧光光谱法等，火焰原子吸收法由于灵敏度低，无法直接测

定，通常采用溶剂萃取后测定［３］。传统的液 －液萃取法存在
有机溶剂使用量大、富集倍数低、操作繁琐等缺点。浊点萃取

（ｃｌｏｕｄｐｏｉｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ＣＰＥ）作为一种新型的环保液－液萃取
技术，具有富集倍数高、有机溶剂用量小、操作简便等优点，目

前已广泛应用于基质复杂样品的前处理［４］。本研究以二乙

基二硫代氨基甲酸钠（ＤＤＴＣ）为螯合剂，ＴｒｉｔｏｎＸ－１００表面活
性剂浊点萃取，火焰原子吸收法测定大米中铅含量。

１　材料与方法

１．１　主要仪器及试剂
仪器：ＴＡＳ－９９０型原子吸收分光光度计，台式离心机，水

浴锅，温度计。试剂：１ｍｇ／ｍＬ铅储备液，准确称取称取１ｇ

的铅，加入１＋１硝酸加热溶解，转入１０００ｍＬ容量瓶中用蒸
馏水定容；二乙基二硫代氨基甲酸钠（ＤＤＴＣ）溶液（５０ｇ／Ｌ），
称取 ５ｇ二乙基二硫代氨基甲酸钠，用水溶解并加水至
１００ｍＬ；ＴｒｉｔｏｎＸ－１００溶 液 （５％），量 取 １２．５０ｍＬ的
ＴｒｉｔｏｎＸ－１００溶液到小烧杯中，加水溶解转移到２５０ｍＬ的容
量瓶中定容待用；１％的硝酸 －甲醇溶液，移取９９ｍＬ的甲醇
于烧杯中，再加入１．００ｍＬ的硝酸，摇匀待用。
１．２　仪器参数

测定波长：２８３．３ｎｍ；光谱宽带：０．７ｎｍ；空心阴极灯电
流：２ｍＡ；燃烧器高度：５ｍｍ；乙炔流量：１５００ｍＬ／ｍｉｎ。
１．３　试验设计

研究不同 ｐＨ值（２、４、６、８、１０），不同 ＤＤＴＣ用量（０１、
０３、０．５、０．７、１．０ｍＬ），不同 ＴｒｉｔｏｎＸ－１００用量（０．２、０．４、
０６、０．８、１．０ｍＬ）以及水浴温度和加热时间对浊点萃取 －火
焰原子吸收光谱法测定大米中铅的影响。

１．４　测定步骤
称取粉碎的大米样品５～１０ｇ，置于５０ｍＬ瓷坩埚中，小

火炭化，然后移入马福炉中，５００℃以下灰化１６ｈ后，取出坩
埚，放冷后加２ｍＬ１＋１盐酸溶解残渣并定量转移至１０ｍＬ
容量瓶中，稀释至刻度，混匀备用。

吸取一定量的上述样品溶液于１０．０ｍＬ的刻度离心管
中，加入ＤＤＴＣ溶液、调节溶液的ｐＨ值，加入ＴｒｉｔｏｎＸ－１００溶
液，用蒸馏水定容至刻度，摇匀后置于恒温水浴中加热后趁热

离心分离（３０００ｒ／ｍｉｎ，５ｍｉｎ），将离心管置冰水浴中冷却
５ｍｉｎ。弃去水相，在胶束相中加入０．５ｍＬ０．１ｍｏｌ／Ｌ的硝
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酸－甲醇溶液稀释，用火焰原子吸收分光光度计测定铅的
含量。

２　结果与分析

２．１　ｐＨ值
采用浊点萃取金属离子时，需要选择合适的络合剂与金

属离子形成疏水性的络合物，然后被表面活性剂萃取。溶液

的ｐＨ值可以影响金属离子和络合物的稳定性，从而影响萃
取的效率。从图１可见，ｐＨ值在７．０时，Ｐｂ２＋的萃取效果最
好，说明浊点萃取－火焰原子吸收光谱法测定大米中铅时，萃
取的最佳ｐＨ值为７．０。

２．２　ＤＤＴＣ用量
ＤＤＴＣ用量决定了其与溶液中铅络合的程度，图２显示

了ＤＤＴＣ用量对铅吸光度的影响。
从图２可见，当用量小于０．５ｍＬ时，吸光度明显偏低，当

用量≥０．５ｍＬ时，吸光度不随ＤＤＴＣ用量增加而增大。考虑
到样品中含有的其他共存离子会与ＤＤＴＣ形成络合物而消耗
ＤＤＴＣ，故选择ＤＤＴＣ用量为１ｍＬ。

２．３　ＴｒｉｔｏｎＸ－１００用量
非离子表面活性剂ＴｒｉｔｏｎＸ－１００的用量不仅决定了萃取

分离的效果，而且也决定富胶束相体积的大小，因此考察不同

ＴｒｉｔｏｎＸ－１００的用量对铅吸光度的影响。结果（图３）显示，
在１０ｍＬ的离心管中加入５％ＴｒｉｔｏｎＸ－１００溶液 ０．６ｍＬ时，
萃取效率达到最大，再增加用量，吸光度不再增大。

２．４　水浴温度和加热时间
ＴｒｉｔｏｎＸ－１００的浊点温度为６５℃［５］。试验发现，当水浴

温度高于６５℃时溶液开始出现浑浊，并随着溶液温度的升高
浑浊加剧，离心后的吸光度信号增大，到７５℃时信号达到最
大，再增加温度至水沸腾，吸光度基本保持不变。水浴温度越

高，需要的萃取时间越短，综合考虑，水浴温度选择８５℃，加
热平衡时间为２０ｍｉｎ。
２．５　共存离子的干扰

大米中大量存在的Ｋ＋、Ｎａ＋、Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋对铅的测定基本
没有干扰，这些金属离子在浊点萃取过程中被分离到了水相。

对能与ＤＤＴＣ络合的Ｃｄ２＋、Ｃｕ２＋、Ｚｎ２＋、Ｆｅ３＋、Ｍｎ２＋，试验结果
表明，当这些干扰离子浓度为 Ｐｂ的１００倍时对测定没有干
扰，实际上大米样品中这些干扰离子含量不会超过干扰允

许量。

２．６　样品测定及加标回收率
以所建立的浊点萃取－火焰原子吸收光谱法测定了实际

样品中Ｐｂ的含量，并进行加标回收率试验，结果（表１）表明，
加标回收率为１０７％，标样 ＧＢＷ－０８５０２的测定结果与参考
值一致，符合测定要求。

３　结论

以ＤＤＴＣ为络合剂，ＴｒｉｔｏｎＸ－１００浊点萃取法分离富集

表１　大米样品分析及加标回收率

样品
测定值

（ｍｇ／ｋｇ）
加标量

（ｍｇ／ｋｇ）
测定总量

（ｍｇ／ｋｇ）
回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

参考值

（ｍｇ／ｋｇ）

大米 ０．０８４ ０．１０ ０．１９１ １０７ ５．２
标样ＧＢＷ－０８５０２ ０．８０ ０．７５±０．１０

大米中铅是一种简便、快捷、灵敏的方法，具有使用试剂少，安

全、环保，富集倍数高等特点，用于测定大米中Ｐｂ获得了满意
的结果。
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