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随着社会的需求和发展袁 畜禽业已经进入了规模化和
机械化的养殖遥饲料的使用量也越来越多袁饲料中铅含量高
低直接影响到家禽体内铅的蓄积袁从而间接影响人的健康遥
因此测定饲料中的铅含量具有重要的实际意义遥为此袁笔者
运用原子吸收法进行了饲料中铅含量的测定遥
1 材料与方法

1.1 材料

渊 1冤仪器遥 原子吸收分光光度计渊 PE800袁德国生产冤曰原
子吸收分光光度计渊 PE800袁德国生产冤配套铅空心阴极灯曰
分析天平渊 ST1蛳TG328B袁北京生产冤袁称量精度到 0.000 1 g曰
马福炉渊 SX2袁上海生产冤袁温度能控制在 550 益左右遥

渊 2冤试剂遥 铅标准储备液制备院准确称取 1.598 0 g硝酸
铅[Pb渊 NO3冤 ]袁加 6 mol/L的硝酸溶液 10 ml袁全部溶解后袁转
入 1 000 ml 容量瓶中袁加水定容至刻度袁该溶液含铅为 1
mg/ml遥 标准储备液贮存在聚乙烯瓶中袁4 益保存遥

铅标准工作液制备院 吸取 1.0 ml铅标准储备液袁 加入
100 ml容量瓶中袁加水定容至刻度袁含铅为 10 滋g/ml遥 稀盐
酸溶液袁盐酸溶液袁硝酸溶液袁浓度均为 6 mol/L曰乙炔袁符合
GB6819的规定遥

除特殊规定外袁该方法所用试剂均为分析纯袁且所用的容
器在使用前用 0.6 mol/L的稀盐酸煮袁试验用水符合 GB/T6682
中二级水的规定遥

渊 3冤样品遥 浓缩饲料尧配合饲料尧预混饲料袁均由四川省
饲料检测总站提供遥
1.2 方法

1.2.1 试样的制备 遥 选取有代表性的样品 500 g左右袁粉
碎袁四分法缩分至 100 g袁过 1 mm尼龙筛袁混匀装入密闭容
器中袁低温保存备用遥
1.2.2 样品预处理遥 配合饲料和浓缩饲料均称取 4.000 0 g
渊 精确到 0.000 1 g冤左右样品袁预混料称取 2.000 0 g渊 精确到
0.000 1 g冤左右样品袁置于瓷坩埚中遥将瓷坩埚置于可调电炉

上袁100耀300 益缓慢加热炭化至无烟 渊 注意其间避免饲料燃
烧冤曰放入已在 550 益下预热 15 min的马福炉袁灰化 2耀4 h袁
取出冷却后用 2 ml水将炭化物润湿袁将坩埚放在水浴上干
燥曰再放到马福炉内灰化 2 h后袁取出冷却遥

取 6 mol/L的盐酸 10 ml袁 开始慢慢一滴一滴加入到样
品坩埚中袁边加边转动坩埚袁直到不冒泡袁然后再快速加入
剩余盐酸袁 转动坩埚并用水浴加热直到消化液剩余 2耀3 ml
时取下渊 注意防止溅出冤袁分次用 5 ml左右的水转移到 50 ml
容量瓶遥 冷却后袁用水定容至刻度袁用无灰滤纸过滤袁摇匀袁
待用遥 同时制备试样空白溶液遥
1.2.3 测定条件及优化遥 火焰为空气-乙炔曰 波长为 283.3
nm曰狭缝宽度为 0.7 nm遥

优化试验中院以标准溶液渊 浓度为 2.00 滋g/ml冤作为参考
溶液袁在其他条件不变的情况下袁改变灯电流分别为 6尧7尧8尧
9尧10尧11尧12尧13 mA 进行试验袁得出最佳灯电流曰称取同一
饲料 9份袁每份 4.000 0 g袁在马福炉内灰化后加入不同体积
的 6 mol/L的盐酸消解袁稀释定容袁测定其吸光度袁其中袁盐
酸量分别为 6尧7尧8尧9尧10尧11尧12尧13尧14 ml袁比较得出最佳盐
酸用量遥
1.2.4 标准曲线绘制遥 分别吸取 0尧1.0尧2.0尧4.0尧8.0尧10.0 ml
铅标准工作溶液袁各置于 50 ml容量瓶中袁分别加入 6 mol/L
的盐酸溶液 1 ml袁然后加水定容至刻度袁摇匀袁用设定的原
子吸收测定条件测定其吸光度袁 以各标准溶液的吸光度为
纵坐标袁对应的浓度为横坐标袁绘制标准曲线遥
2 结果与分析

2.1 标准曲线绘制渊 图 1冤 由图 1可知袁标准曲线的线形
方程为院y=0.005 9 x+5.2袁r=0.999 5袁绝对灵敏度为 30
pg/0.004 4 A遥
2.2 试验条件的优化

2.2.1 灯电流对铅测定的影响渊 图 2冤遥 从图 2可以看出院灯
电流过低袁光强度低袁因而吸光度也低曰随着灯电流的增大袁
吸光度逐渐增大袁到 10 mA时袁吸光度最大曰之后袁随着灯电
流的继续增大袁吸光度反而降低袁这可能是灯电流过大袁对阴
极灯损伤很大袁进而降低吸光度有关遥 因此袁灯电流太小或太
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大吸光度都比较低袁只有在灯电流为 10 mA时才达到最大值袁
所以在测定时采用 10 mA灯电流为宜遥
2.2.2 盐酸酸度对测定结果的影响遥结果见图 3遥由图 3可
知院当加入盐酸量少时袁吸光度小袁因为酸度过低袁不能充分
消解饲料中的铅袁 得不到准确的数据曰 当盐酸的加入量为
10 ml时吸光度达到最大曰然后随着盐酸量的增多吸光度反
而降低袁这可能是由于酸度过大对后面的原子吸收有干扰袁
从而导致吸光度降低遥 而加入 6 mol/L的盐酸 10 ml既可以
消解完全袁又可以对测定无干扰袁因此在消解时加入 6 mol/L
的盐酸以 10 ml为好遥

2.3 方法的可靠性 在样品中加入不同量的铅标准溶液袁
作回收率试验袁测定结果见表 1遥 由表 1可知袁铅回收率在
96 %耀100 %袁说明方法具有较高的可靠性遥
2.4 四川部分地区不同种类饲料含铅量的检测

随机抽取四川省 5个地区渊 成都 1袁绵阳 2袁德阳 3袁宜
宾 4袁泸州 5冤的 3种饲料各 2份袁用原子分光光度法测定铅
的最佳条件袁测试其铅含量袁结果见表 2耀4遥 由表 2可以看
出袁成都地区的配合饲料较其他地区的饲料含铅量要少袁绵
阳次之遥由表 3可以看出袁成都地区的浓缩饲料含铅量相对

于其他地区最少袁绵阳次之遥 由表 4可以看出袁成都地区的
预混饲料含铅量比其他地区少遥综合表 2耀4可知袁成都地区
的饲料铅含量较其他地区低遥由表 1耀3不难发现院由于所加
原料不同袁浓缩饲料中的铅比配合饲料中的铅多袁而预混饲
料中的铅含量又较浓缩饲料多遥

3 结论与讨论
3.1 铅对人体的影响 饲料中的铅是一种有毒有害尧强蓄
积性尧多亲和性的成分袁是饲料环境卫生中控制的重要指标
之一遥 铅在动物体内的代谢相当缓慢袁其半衰期约为 1 460
d袁沉积在骨骼中的铅袁半衰期约为 10年遥 如果畜禽连续摄
入铅袁铅会通过生物积累在畜禽体内蓄积袁不但损害动物中
枢神经系统尧毒害肝脏尧脾脏等造血器官袁还能影响肾脏及
淋巴等免疫系统袁危及动物的生产和生命健康袁并通过食物
链影响人体健康[1-3]遥

铅在人体蓄积可以造成血红素的合成障碍袁 从而引起
贫血曰另一方面可致血管的痉挛袁并引起铅中毒的一些明显

表 3 浓缩饲料样品分析结果

样品 样品质量椅g 测定值椅滋g/g 平均值椅滋g/g 相对标准偏差椅%
成都 1 4.002 5 3.12 3.185 2.8902 4.002 1 3.25
绵阳 1 4.000 8 3.34 3.345 0.2112 4.002 5 3.35
德阳 1 4.002 1 3.41 3.415 0.207

2 4.001 3 3.42
宜宾 1 4.002 3 3.50 3.510 0.403

2 4.001 5 3.52
泸州 1 4.001 5 3.54 3.530 0.401

2 4.001 6 3.52

表 1 回收率试验结果

样品 测定值椅滋g/g 加标量椅滋g/g 加标测定值椅滋g/g 回收率椅%
1 1.76 1.0 2.74 982 1.74 1.0 2.71 97
3 1.75 1.0 2.74 994 1.76 1.0 2.74 98
5 1.75 1.0 2.75 100
6 1.78 1.0 2.76 987 1.79 1.0 2.75 96
8 1.81 1.0 2.80 999 1.76 1.0 2.76 100
10 1.74 1.0 2.73 99

样品 样品质量椅g 测定值椅滋g/g 平均值椅滋g/g 相对标准偏差椅%
成都 1 4.001 3 7.95 7.985 0.6202 4.001 6 8.02
绵阳 1 4.002 5 8.21 8.230 0.3402 4.002 0 8.25
德阳 1 4.003 2 8.29 8.290 0

2 4.003 2 8.29
宜宾 1 4.000 4 8.40 5.405 0.084

2 4.000 8 8.41
泸州 1 4.002 3 8.40 8.425 0.420

2 4.001 2 8.45

表 4 预混饲料样品分析结果

图 1 标准曲线
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图 3 不同酸量下的测定结果
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表 2 配合饲料样品分析结果

样品 样品质量椅g 测定值椅滋g/g 平均值椅滋g/g 相对标准偏差椅%
成都 1 4.002 3 2.01 2.030 1.3902 4.001 2 2.05
绵阳 1 4.001 2 2.32 2.335 0.9102 4.001 5 2.35
德阳 1 4.002 5 2.51 2.500 0.606

2 4.001 6 2.49
宜宾 1 4.001 7 2.61 2.645 1.870

2 4.002 1 2.68
泸州 1 4.000 6 2.54 2.520 1.120

2 4.000 3 2.50
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一个转折温度即等对映选择温度 Tiso袁该温度处熵焓因素对
手性拆分的贡献相互抵消遥 柱温在 Tiso以下时袁分离因子随
温度的升高而降低曰柱温等于 Tiso时袁两异构体同时洗脱曰超
过 Tiso时对映体的洗脱顺序将可能发生反转[4]遥 蛳渊 吟G兹冤 RS=0袁
即 Tiso=-渊 吟H兹冤 RS/渊 吟S兹冤 RS袁得 Tiso=340.86 K [10]遥
3 结论与讨论

在正相 AD色谱柱中袁 降低流动相中异丙醇的含量和
柱温有利于对映体的拆分袁综合分离时间尧分离效果等几种
因素袁以正已烷颐异丙醇=90颐10渊 V/V冤为流动相袁在 25 益时袁
流速为 1.00 ml/min袁进样量为 20.00 滋l袁波长为 220 nm的色
谱条件下袁O袁O蛳二甲基蛳1蛳渊 4蛳甲氧基苯氧乙酰氧基冤 乙基膦
酸酯能得到较满意的分离效果遥
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症状袁如腹绞痛尧中毒性脑病尧神经麻痹等遥当腹绞痛时可伴
有视网膜小动脉痉挛和高血压袁患者面色苍白袁即所谓野 铅
容冶袁这是皮肤血管收缩所致[4-5]遥铅中毒后最常见的症状是神
经衰弱尧肠胃的消化不良袁还可发生麻痹和中毒性脑病袁如短
时间接触高浓度铅可引起剧烈的腹绞痛和中毒性肝炎[6-7]遥
3.2 饲料中铅的测定方法 对于饲料中铅的测定主要有

原子吸收分光光度法尧双硫腙萃取分光光度法和示波极谱
法等遥
双硫腙萃取分光光度法[8-9]是测定铅最好的萃取分光光

度法袁其原理是在中性或微碱性溶液中袁铅离子渊 域冤与双硫
腙分子生成粉红色的双硫腙盐袁它可溶于四氯化碳尧氯仿和
苯遥该法具有较高的灵敏度和一定的抗干扰能力袁且所需设
备简单遥但是其操作步骤繁琐袁且共存元素的干扰难以完全
排除袁可能导致测定结果偏高曰另外双硫腙萃取分光光度法
测定铅使用的主要掩蔽剂是氰化物袁 它能与 Cu尧Zn尧Cd尧Ni
和 Co等共存元素形成稳定络合物袁从而阻止了它们与双硫
腙的反应袁但是在试验过程中引入了氰化物袁易对环境和人
体产生危害袁增加了试验的二次污染遥

示波极谱法[10-12]目前使用的主要有直流极谱法尧单扫描
极谱法和微分脉冲极谱法等遥 其中直流极谱法的分辨率较
低袁难以测定产生不可逆极谱波的物质曰单扫描极谱法对产
生不可逆极谱波的物质的灵敏度较低而没有推广应用曰脉
冲极谱法虽对不可逆波的灵敏度很高袁分辨率也好袁但是它
多用于有机物的分析袁对饲料中铅的测定效果不是很好袁许
多工作者一般都不用该法遥

原子吸收法[14-16]和前两种方法比较袁其选择性最强袁灵敏
度最高袁准确性最好袁分析范围广袁且共存组分不干扰或很少
干扰袁操作简易袁是测定微量铅的首选方法遥 因此袁该文采用
原子吸收法对饲料中的铅进行测定遥检测时采用的波长区域
是近紫外区袁其分析原理是将光源辐射出的待测元素的特征
光谱通过样品的蒸汽中被待测元素的基态原子所吸收袁由发
射光谱被减弱的程度袁 进而得出样品中待测元素的含量袁并

通过试验得出原子吸收测定饲料中的铅的最优条件遥
笔者通过对比试验找出了用原子吸收法测定铅的最佳

条件院以浓度为 2.00 滋g/ml的标准溶液测定袁最佳灯电流为
10 mA曰以浓度为 6 mol/L的盐酸测定袁最佳加酸量为 10 ml遥
通过进行回收率试验袁可得回收率在 96 %耀100 %袁说明方
法具有较高的可靠性遥 在所得最佳条件下测定了四川省 5
个地区渊 包括成都市冤的不同种类饲料的铅含量袁由测定结
果所得到的数据可知袁 配合饲料铅含量为 2.01耀2.68 滋g/g曰
浓缩饲料铅含量范围 3.12耀3.54 滋g/g曰 预混饲料铅含量为
7.95耀8.45 滋g/g袁均未超过国家规定的铅限量标准遥
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