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氢化物发生 @ 原子荧光光谱法测定面粉中微量砷

王洪彬

（柴达木综合地质勘查大队化验室，青海 格尔木# A&"$$$）

# # 摘要：样品用硝酸 @ 高氯酸混合酸消解，考察了氢化物发生 @ 原子荧光光谱法测定面粉中微量砷的实验条

件，包括混合酸和还原剂硼氢化钾的用量。方法测定砷的线性范围为 $7 $ B ?$7 $ !C D 1，仪器的检出限为 $7 !"
!C D 1，加标回收率为 E>7 $F B &$>7 $F，方法的精密度（’3-，! G &&）为 &7 &"F。方法操作简便、快速、灵敏度高。
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# # 砷是一种毒性很大的元素，对人的心肺、呼吸、神经、生

殖、造血、免疫系统都有不同程度的损伤作用［&］。另外由

于大气、地下水、土壤、肥料和农药等的污染，砷会在粮食的

可食部分积累，因此砷的测定已成为食品和环境监测的必

测项目。我 国 现 有 测 定 砷 的 常 规 方 法 有 砷 斑 法、银 盐

法［! @ ?］，均属于化学法，方法灵敏度较低，很难准确测定面

粉中的微量砷。氢化物发生 @ 原子荧光光谱法因具有灵敏

度高、干扰少、操作简便、分析成本低、线性范围宽等特点，

在可形成氢化物元素的测定方面得到广泛应用［> @ =］。本文

参考卫生部食品卫生监督所及前人所提供的原子荧光光谱

法测定砷的方法［" @ &$］，应用原子荧光光度计对面粉中的微

量砷进行测定，结果满意。

<= 实验部分
<> <= 仪器及工作条件

+X3 @ !$?0 双道原子荧光光度计（ 北京海光仪器公

司）。工作条件为：光电倍增管电压 >$$ 4，读数延迟时间

! R，灯电流 >$ :+，读数时间 &$ R，原子化器高度 A ::，

温度A!$ B A=$ ^，读 数 方 式 为 峰 面 积，载 气 流 速 "$$
:1 D :KL，屏蔽气流速 A$$ :1 D :KL。

<> ?= 主要试剂

砷标准储备溶液：& C D 1，使用时逐级稀释至 &$$ !C D 1。

V,(? @ V)6(>混合酸（, V,(? _ , V)6(> G > _ &）。

还原掩蔽剂：=$ C D 1 硫脲 @ =$ C D 1 抗坏血酸 @ >$ C D 1
酒石酸混合溶液。

硼氢化钾溶液：&= C D 1，称取 &= C *HV> 溶于 & $$$ :1
!7 $ C D 1 ,J(V 溶液中。

以上试剂均为分析纯；水为去离子水。

玻璃仪器使用前经 & :56 D 1 V,(?浸泡 !> O。

<> @= 实验方法

<> @> <= 样品预处理

取一定量面粉在 %$ ^烘箱中烘 " O，冷却后储存于干

燥器中备用。

称取同一样品 !7 $$$ C 两份分别置于 &=$ :1 三角瓶

中，向其中一份 加 入 适 量 的 砷 标 准 溶 液，然 后 同 时 加 入

V,(? @ V)6(>混合酸 &= :1。室温冷却消化过夜，次日于

—?$=—
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电热板上低温加热至溶液变为清亮无色并伴有白烟时，再

继续加热至剩余体积约为 ! "#。若溶液颜色变深，说明样

品未消解完全，应沿容器壁补加 $%&’ ( $)*&+ 混合酸反复

消解，直至溶液清亮消解完全（切不可蒸干）。取下冷却后

转移至 !, "# 容量瓶中，加入还原掩蔽剂 -. "#，再加入 /
"0* 1 # $)* !2 , "# 后定容，摇匀，放置 ’. "34 后测定。同

时做试剂空白。

!" #" $% 标准曲线的绘制

吸取 -.. !5 1 # 砷 标 准 工 作 溶 液 .2 ..、-2 ..、!2 ..、

’2 ..、+2 ..、,2 ..、/2 .. "# 于 !, "# 容量瓶中，分别加入还

原掩蔽剂 -. "#、/ "0* 1 # $)* !2 , "# 后定容，摇匀，放置 ’.
"34 后测定。

$% 结果与讨论
$" !% 混合酸的用量

用不同体积的混合酸消解样品，结果表明，加入混合酸

-, "# 即可消解完全，而且增大用量时测定值变化不大，故

本实验选用混合酸 -, "#。

$" $% 硼氢化钾的浓度

67$+ 浓度是影响 89 还原反应的重要因素。67$+ 在

酸性溶液中产生活化氢，与 89 反应生成氢化物和氢气。在

选定的仪器工作条件下，试验了 89 荧光强度随 67$+ 浓度

变化的影响，表 - 结果表明，67$+浓度在 -! : -; 5 1 # 时，89
的荧光强度基本上达到最大值。本实验选用还原剂 67$+

的浓度为 -, 5 1 #。

表 -< 硼氢化钾用量对砷测定的影响

=>?*@ -< ABB@CD 0B 67$+ E09>5@ 04 >F9@43C E@D@F"34>D304

!（67$+）1（5·# (-） ! B !（67$+）1（5·# (-） ! B
, ’./ -; ,+.
-. ,-. !. ,!.
-! ,+. !, ,..
-, ,,.

$" #% 检出限、精密度和线性范围

按实验方法在最佳实验条件下测定砷的荧光强度，绘制

标准曲线。砷含量在 .2 . :’.2 . !5 1 # 时荧光值 !B（峰面积）

与浓度 ! 呈线性关系，回归方程为：!B G !H2 ,, ! I !/2 --，相关

系数为 .2 JJJ!。连续测量 -- 份空白溶液，仪器自动进行统

计，计算出仪器的检出限为 .2 !/ !5 1 #。测定 !.2 . !5 1 # 的

标准溶液 -- 份，其相对标准偏差（KLM）为 -2 -/N。

$" &% 回收率

取市售面粉（西北地区不同产地）三份，按实验方法进行

处理，以选择的仪器条件进行测定，样品测定结果和加标回收

情况见表 !。结果表明，加标回收率为 J+2 .N :-.+2 .N。

表 !< 回收率试验"

=>?*@ !< K@C0O@FP D@9D 0B DQ@ "@DQ0E

样品编号
/!（89）1（!5·5 ( -）

样品含量 加标量 测定值

回收率
" 1 N

- .2 -’! .2 ., .2 -;+ -.+2 .
! .2 -!- .2 ., .2 -/; J+2 .
’ .2 -./ .2 ., .2 -,, J;2 .

< " /! 为 , 次测定的平均值。

$" ’% 准确度

取 ’ 份国家一级标准物质用本法进行测定。表 ’ 结果

可知，本法测定值与标准值基本一致。

表 ’< 准确度试验

=>?*@ ’< 8CCRF>CP D@9D 0B DQ@ "@DQ0E

标准物质
!（89）1（!5·5 ( -）

标准值 本法测定值"

小麦粉 .2 !! S .2 .! .2 !-’
大米粉 .2 .,- S .2 ..’ .2 .,.

茶叶 .2 !; S .2 .+ .2 !;,
< " 结果为 -- 次测定的平均值。
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