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摘要　 [目的]建立高分辨连续光源原子吸收光谱仪同时测定大米中铁、锰、锌、铜的方法。 [方法]测定不同浓度标准溶液的吸光度,建
立标准曲线,对大米中的 Fe、Mn、Zn、Cu

 

4 种元素进行测定,并对方法的检出限、精密度和准确度进行分析。 [结果]该方法对 Fe、Mn、Zn、
Cu 的检出限分别为 0. 028、0. 014、0. 052、0. 009

 

mg / L;相对标准偏差分别为 4. 0%、1. 4%、3. 4%、2. 9%;用国家一级标准物质辽宁大米
(GBW10010)验证了方法的准确性,测定值与推荐值相符。 [结论]该方法适用于同时测定多种元素,具有操作简单、效率高、稳定性好的
特点。
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Abstract　 [Objective]

 

The
 

research
 

aimed
 

to
 

establish
 

a
 

new
 

method
 

to
 

determine
 

metal
 

elements
 

of
 

Fe,Mn,Zn
 

and
 

Cu
 

simultaneously
 

in
 

rice
 

with
 

high-resolution
 

continuum
 

source
 

atomic
 

absorption
 

spectrometry. [Method]The
 

absorbance
 

of
 

standard
 

solution
 

with
 

various
 

concen-
trations

 

were
 

determined,
 

the
 

standard
 

curve
 

as
 

established.
 

Metal
 

elements
 

of
 

Fe,Mn,Zn
 

and
 

Cu
 

in
 

rice
 

were
 

determined,then
 

made
 

analysis
 

on
 

the
 

detection
 

limit,
 

precision
 

and
 

accuracy. [Result]The
 

established
 

method
 

presented
 

the
 

limit
 

detection
 

of
 

Fe,Mn,Zn
 

and
 

Cu
 

in
 

rice
 

were
 

0. 028,0. 014,0. 052,0. 009
 

mg / L. The
 

relative
 

standard
 

deviation
 

were
 

4. 0%,1. 4%,3. 4%,2. 9%. The
 

accuracy
 

of
 

the
 

method
 

was
 

verified
 

by
 

the
 

national
 

standard
 

reference
 

material
 

Liaoning
 

rice
 

(GBW10010),
 

and
 

the
 

measured
 

value
 

was
 

consistent
 

with
 

the
 

recommended
 

value.
[Conclusion]This

 

method
 

was
 

suitable
 

for
 

simultaneously
 

determining
 

several
 

elements
 

with
 

the
 

easy
 

operation,advantage
 

of
 

high
 

efficiency
 

and
 

good
 

stability.
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　 　 中国是世界水稻生产和消费大国,我国人口中约有 60%
以水稻为主食,水稻在国家粮食安全中发挥着重要作用。 近

年来,随着生活水平的提高,人们越来越意识到大米营养价

值和质量水平的重要性。 食用大米有较高的营养价值,大米

中含碳水化合物 75%左右,蛋白质 7% ~ 8%,脂肪 1. 3% ~
1. 8%,并含有丰富的 B 族维生素等。 大米中除含量较高的

元素 Ca、Mg、P、S 之外,还含有较少的微量元素,如 Fe、Mn、
Zn、Cu、Sr 等,这些元素在人体内不能合成,但这些微量元素

是人们必需的重要营养物质,每种微量元素都有其特殊的生

理功能,缺少这些必需的微量元素,人就会出现疾病,甚至危

及生命。 所以,测定大米中微量元素的含量有重要意义[1] 。
原子吸收光谱仪自问世以来,原子吸收仪器不断更新和

发展。 目前,原子吸收仪器正朝着多元素同时分析方面继续

发展[2] 。 高分辨连续光源-原子吸收光谱仪将高压短弧氙灯

作为连续光源,由石英棱镜和高分辨率大面积中阶梯光栅组

成的双单色器构成光学系统,检测系统采用高灵敏度电感耦

合器件线阵检测器[3-5] 。 高压短弧 Xe 灯作为连续光源发出

的辐射覆盖从近紫外至近红外的全部光谱范围( 185 ~
900

 

nm),满足所有元素的检测需求,可取代元素空心阴极

灯,并且无需更换光源,真正实现了同时分析多种元素的功

能。 光源不需要预热,开机即可进行检测,大大提高了检测

效率[6-8] 。 石英棱镜和高分辨率大面积中阶梯光栅组成的双

单色器能对谱线进行有效分离,消除样品基体中邻近元素光

谱干扰,使其达到比较高的光谱分辨率[6-9] 。

与传统锐线光源原子吸收光谱仪相比较,连续光源原子

吸收光谱仪不需要空心阴极灯,也就不会有空心阴极灯产生

的自吸收问题和换灯带来的麻烦,且该光源具有不需预热、
开机即可测量的优点。 连续光源原子吸收光谱仪具有较高

的分辨率、快速的分析速度、精确的背景校正、扣除背景比较

彻底、光谱信息多等突出优点,弥补了传统原子吸收光谱仪

检测速度慢的缺点[10-12] ,这样不仅简化了分析操作,降低了

检出限,扩展了工作曲线范围,并且可同时进行多元素的快

速检测,提高了检测的灵敏度和检测速度[13-14] 。 近年来,已
经在环境监测[15] 、土壤[6] 、植物[9,16] 和水质[17-18] 分析中得到

了广泛的应用。
  

该试验使用微波消解仪消解大米样品,微波

消解法具有加热速率快、效率高、试剂用量少等优点,由于使

用了密闭容器,所以可以避免样品中存在的或在消解过程中

形成的挥发组分溢出而造成的损失。
 

同时,还可以减少酸用

量,降低空白值,保证检测结果的准确性[19-21] 。 笔者使用微

波消解仪消解大米样品,建立高分辨连续光源原子吸收光谱

仪同时测定大米中铁、锰、锌、铜的方法,为快速、准确对食品

中多种元素的测定提供依据。
1　 材料与方法

1. 1　 材料与试剂　 连续光源原子吸收光谱仪 ContrAA300,
德国耶拿分析仪器股份公司;微波消解仪 Multiwave

 

PRO,奥
地利安东帕有限公司;Milli-Q 纯水机,默克密理博;实验室

用水为新制备的去离子水;HNO3,美国西格玛;铁、锰、锌、铜
标准储备溶液 1

 

000
 

mg / L,国家标准物质中心。
1. 2　 方法

1. 2. 1　 标准系列溶液的配制和测定。 将 1
 

000
 

mg / L
 

的铁、
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锰、锌、铜标准储备溶液分别用 2%的 HNO3 稀释,配成铁、
锰、锌、铜浓度分别为

 

0 ~ 10、0 ~ 4、0 ~ 1、0 ~ 4
 

mg / L 的混合标

准溶液。
1. 2. 2　 样品制备。 将大米研细磨匀后称取 0. 500

 

0
 

g 样品置

于消解管中,加入 6
 

mL 硝酸,摇匀,拧紧密封帽放入微波消

解器中进行微波消解。 微波消解条件见表 1。 消解结束后,
在赶酸器上赶酸,待消解管中消解液剩余 1

 

mL 左右时取下,
冷却至室温后转移到 10

 

mL 容量瓶中,用去离子水定容,摇
匀备用。 同时制备试剂空白。

表 1　 微波消解仪条件

Table
 

1　 Conditions
 

of
 

the
 

microwave
 

digestion
 

apparatus

步骤
Step

功率
Power∥W

升温时间
Heating

 

time∥min
保持时间

Hold
 

time∥min
1 400 5 5
2 800 10 20
3 冷却 — —

1. 2. 3　 仪器工作条件优化。
1. 2. 3. 1　 乙炔流量对吸光度的影响。 在火焰原子吸收光谱

法测定微量元素过程中,流量比(乙炔 / 空气)是影响测定结

果显著的参数。 空气流量固定不变(470
 

L / h),通过改变乙

炔流量,从而改变流量比,结果见图 1。 由图 1 可知,乙炔流

量对锌的吸光度影响较小,当乙炔流量在 40 ~ 70
 

L / h 时,吸
光度变化小,则选择锌测定时的最佳乙炔流量为 50

 

L / h;同
理,试验选择铁、锰、铜测定时的最佳乙炔流量分别为 70、70、
50

 

L / h。

图 1　 乙炔流量对吸光度的影响

Fig. 1　 Effect
 

of
 

acetylene
 

flow
 

on
 

absorbance

1. 2. 3. 2　 燃烧器高度对吸光度的影响。 燃烧器高度也是影

响测定结果显著的参数之一,保持其他测定参数不变,只改

变燃烧器的高度,测定吸光度,结果见图 2。 由图 2 可知,当
燃烧器高度为 7

 

mm 时,锌的吸光度最大,选择 Zn 测定时的

最佳燃烧器高度为 7
 

mm。 同理,选择测定铁、锰、铜时的最

佳燃烧器高度分别为 6、6、7
 

mm。
1. 2. 4　 仪器工作参数。 该试验中的仪器工作参数如表 2
所示。
2　 结果与分析

2. 1　 标准工作曲线　 将连续光源-火焰原子吸收光谱仪的

仪器条件进行优化,以超纯水作为参比,将配制好的混合标

准溶液按优化好的试验条件顺序进行检测,得到铁、锰、锌、

图 2　 燃烧器高度对吸光度的影响

Fig. 2　 Effect
 

of
 

burner
 

height
 

on
 

absorbance

铜的标准曲线(表 3)。

表 2　 仪器工作参数

Table
 

2　 Operating
 

parameters
 

of
 

the
 

instrument

元素
Element

波长
Wavelength

nm
流量比

Flow
 

ratio
燃烧器高度
Burner

 

height
mm

燃烧器宽度
Burner

 

width
mm

铁 Fe 248 0. 149 6 100
锰 Mn 279 0. 149 6 100
锌 Zn 213 0. 106 7 100
铜 Cu 324 0. 106 7 100

表 3　 标准工作曲线

Table
 

3　 Standard
 

working
 

curve

元素
Element

线性范围
Linear

 

range
mg / L

回归方程
Regression

 

equation
相关系数
Correlation

 

coefficient
铁 Fe 0~10 y= 0. 001

 

4+0. 016
 

2x 0. 999
锰 Mn 0~4 y= 0. 001

 

7+0. 053
 

1x 0. 999
锌 Zn 0~1 y= -0. 000

 

3+0. 121
 

8x 0. 999
铜 Cu 0~4 y= 0. 001

 

2+0. 050
 

5x 0. 998

2. 2　 检出限　 对铁、锰、锌、铜的试剂空白进行 11 次平行测

定,按 3 倍标准偏差除以斜率计算,得到
 

铁、锰、锌、铜的检出

限分别为 0. 028、0. 014、0. 052、0. 009
 

mg / L。
2. 3　 精密度　 对某一样品进行 6 次平行测定,求出平均值

和相对标准偏差。 由表 4 可知,铁、锰、锌、铜的含量分别为

4. 653、9. 72、14. 77、14. 43
 

mg / kg,RSD 分别为 4. 0%、1. 4%、
3. 4%、2. 9%。
2. 4　 标准物质的测定　 采用上述优化的方法,测定了国家

标准物质辽宁大米(GBW10043),结果发现(表 5),其测定结

果均在待测范围内,说明此方法准确可靠。
3　 结论

该试验用连续光源火焰原子吸收光谱仪同时测定大米

中铁、锰、锌、铜 4 种微量元素,在已优化的试验条件下,测得

大米中铁、锰、锌、铜的含量分别为 4. 653、 9. 72、 14. 77、
14. 43

 

mg / kg,精密度为 1. 4% ~ 4. 0%,采用该方法测定的国

家标准物质辽宁大米,其测定结果均在标准物质的范围之

内,表明该方法准确可靠。 该试验方法的稳定性好、准确度

高,可同时测定多个元素,比普通原子吸收光谱法更能节约

时间,提高检测效率,为大米中微量元素的测定提供了

参考。
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表 4　 方法的精密度

Table
 

4　 Precision
 

of
 

the
 

method

元素
Element

测定值 Measured
 

value∥mg / kg
1 2 3 4 5 6 平均 Mean

RSD
%

铁 Fe 4. 838 4. 773 4. 845 4. 545 4. 488 4. 430 4. 653 4. 0
锰 Mn 9. 82 9. 80 9. 74 9. 61 9. 85 9. 50 9. 72 1. 4
锌 Zn 14. 82 15. 04 15. 33 14. 03 15. 12 14. 29 14. 77 3. 4
铜 Cu 14. 65 13. 95 15. 03 14. 31 13. 99 14. 65 14. 43 2. 9

表 5　 标准物质测定结果

Table
 

5　 Measurement
 

results
 

of
 

reference
 

materials
    

mg / kg

元素
Element

测定值
Measured

 

value
参考值

Reference
 

value
铁 Fe 8. 5 7. 5±2. 0
锰 Mn 10. 9 10. 6±0. 6
锌 Zn 13. 4 13. 0±0. 6
铜 Cu 1. 6 1. 7±0. 1
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