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火焰原子吸收测定法
张丽敏

摘要　目的　建立奶粉中 5种营养元素的火焰原子吸收测定方法。方法　利用微波消解处理样品 ,火焰原子吸收法测定奶

粉中钙、镁、铁、锌、铜。结果　方法检出限在 0. 050～0. 11μg/m l,平均回收率为 92. 8%～103% ,样品进行 6次平行测定 ,

RSD为 0. 56%～2. 31%。结论　方法具有快速、简便、灵敏、准确的优点 ,适于奶粉中 5种营养元素的测定。
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Abstract　 [ O bjective ] To establish flame atom ic absorp tion method for determ ining 5 nutritional elements in m ilk powder.

[M ethods]M icrowave digestion was used to dispose the samp les; flame atom ic absorp tion method was app lied to determ ine Ca, Mg,

Fe, Zn and Cu m ilk powder. [ Results] The detection lim it of this method was 0. 050～0. 11μg/m l; the average recovery rate was

92. 8%～103% ; the RSD in the 6 determ inations was 0. 56%～2. 31%. [ Conclusion] This method is rap id, simp le sensitive and

accurate; it is app licable for the determ ination of 5 nutritional elements in m ilk powder.
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　　钙、镁、铁、锌、铜等微量元素是人体必需营养元素 ,这些元

素在奶粉中的含量也是其产品的重要营养指标。利用微波消解

火焰原子吸收法测定奶粉中钙、镁、铁、锌、铜 ,具有快速、准确、

灵敏等优点 ,现报告如下。

1　材料与方法

1. 1　仪器与试剂 　PE2AA800原子吸收分光光度计 (美国 PE

公司 ) ;钙、镁、铁、锌、铜空心阴极灯 (美国 PE公司 ) ; CEM 2
MARS 5微波消解仪 (美国醅安公司 ) ; XT29800型多用预处理加

热仪 ;各元素标准储备液均购于国家标准物质研究中心 [ Cu2
GBW 08615, Fe2GBW 08616, Zn2GBW 08620, Ca2GBW ( E) 080118,

Mg2GBW ( E) 080126其中 Cu, Fe, Zn 1000 mg/L,临用时用 1 +

99硝酸稀释成 100 mg/L的标准应用液 ; Ca,Mg 100 mg/L ];硝

酸 (优级纯 ) ;过氧化氢 (优级纯 ) ;硝酸镧 (La (NO ) 3 , 6 H2O分

析纯 ,含氧化镧 44% ) ,配成 50 g/L氧化镧溶液 ; M illi2Q纯水
机 , 18. 2 MΩ. cm超纯水。

实验所用玻璃器皿均以 (1 + 4)硝酸浸泡 24 h,蒸馏水冲洗

后再用去离子水冲洗 2～3次 ,晾干备用。

1. 2　仪器工作条件　见表 1。

表 1　仪器工作条件

元素
波长

( nm)

狭缝

( nm)

灯电流

(mA)

定量

方式

空气流量

(L /m in)

乙炔气流量

(L /m in)

钙 422. 7 0. 5 6. 0 峰面积 1710 212

镁 28512 015 410 峰面积 1710 210

铁 24813 012 810 峰面积 1710 210

锌 21319 015 410 峰面积 1710 210

铜 32413 012 1510 峰面积 1710 211

1. 3　样品前处理　称取奶粉样品 0. 5 g左右 ,于特氟隆溶样杯

内 ,加入 3 m1硝酸和 1 m l过氧化氢摇匀 ,静置 1 h装好消化罐 ,

按一定程序进行微波消解。微波消解工作条件见表 2。消解完

毕后 ,冷却至 40 ℃以下 ,取出内杯于 100 ℃恒温的多用预处理

加热仪上 ,至消解液冒白烟赶尽 NOx,将消解液移入 10 m l具塞

试管中 ,纯水定容制备成消化原液 ,同时做试剂空白。

表 2　微波消解工作条件

程序
功率

(W )

温度

(℃)

升温时间

(m in)

保持时间

(m in)

1 300 130 810 510

2 600 170 1010 1010

1. 4　样品分析　将仪器调至最佳工作状态 ,将试剂空白、标准

系列、样品溶液分别导入仪器中 ,样品溶液依据各元素测定线性

范围做不同倍数的再稀释 ;以消化原液直接进行铜的测定 ,铁、

锌的测定需用 1 + 99硝酸将原液再稀释 10倍 ,镁再稀释 25倍 ,

而钙的测定则需将消化原液再稀释 50倍 ,并在其中加入 0. 5 m l

硝酸镧溶液。计算机自动绘制标准曲线 ,并依据样品测定的峰

面积计算出试样中待测元素的含量。

1. 5　结果计算　

X =
( C - C0 ) ×V

m
×F

式中 : X—样品中待测元素含量 , mg/kg; C—试样中待测元素含量 ,

μg/m l; C0—空白中待测元素含量 ,μg/m l; V—消化原液定容

体积 , m l; m—称样量 , g; F—稀释倍数。

2　结果与讨论

2. 1　样品前处理的条件选择 　利用微波溶样技术不仅可以迅
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速破坏样品中的有机物质 ,而且可以有效地防止易挥发组分的

遗失。据有关资料报道 [ 122 ] ,在常用的消解试剂中硫酸、盐酸和

高氯酸等在测定中会有一定的干扰 ,所以本实验选择硝酸 -过

氧化氢体系 ,其比例为 3 + 1。使用该体系不但试剂用量少 ,而

且消解完全。同时比较加热功率、消解温度和消解时间对消解

效果的影响 ,选择在表 2所示条件下进行样品消解 ,消解液可以

满足分析要求。样品消解液可以同时测定多种微量元素 ,实验

证明微波消解即方便、快捷 ,又经济。

2. 2　标准曲线与检出限　按表 3所示浓度配制各元素的标准

系列。

表 3　标准系列浓度 (μg/m l)

测定元素 1 2 3 4 5

钙 0. 50 1. 00 2. 00 5. 00 10. 00

镁 0. 10 0. 20 0. 50 1. 00

铁 0. 20 0. 50 1. 00 2. 00 5. 00

锌 0. 10 0. 20 0. 50 1. 00 2. 00

铜 0. 20 0. 50 1. 00 2. 00 5. 00

　　将标准溶液导入火焰 ,选定特征波长 ,测得吸光度。以吸光

度值为纵坐标 ,标准溶液浓度为横坐标 ,计算机自动绘制出标准

曲线。将试剂空白重复测定 11次计算方法检出限。结果

见表 4。

表 4　标准系列测定结果

测定元素 回归方程 相关系数 检出限 (μg/m l)

钙 Y = 0. 039 93X + 0. 033 60 0. 9996 0. 098

镁 Y = 0. 764 31X + 0. 014 38 0. 9998 0. 087

铁 Y = 0. 057 85X - 0. 000 25 0. 9994 0. 110

锌 Y = 0. 351 79X + 0. 015 62 0. 9997 0. 050

铜 Y = 0. 077 34X + 0. 002 30 0. 9999 0. 100

2. 3　方法精密度、准确度 　取同一样品进行平行测定 ( n =

6) ,计算相对标准偏差 RDS % ,准确称取 0. 500 g奶粉样品 6份

向其中加标后 ,按样品测定 ,进行加标回收实验 ,结果见表 5。

表 5　精密度和回收率 ( n = 6)

元素
本底含量

(mg/100 g)

RSD

( % )

加标量

(mg/100 g)

加标后含量

(mg/100 g)

平均回收率

( % )

钙 467. 0 2. 31 50. 0 51010 98. 6

镁 65. 2 0. 56 10. 0 72. 3 96. 1

铁 　7. 98 1. 22 2. 0 10. 3 103. 0

锌 　5. 65 1. 90 1. 0 　6. 17 92. 8

铜 　0. 362 0. 78 0. 1 　0. 448 97. 0

2. 4　共存元素的干扰与消除　据文献报道 [ 325 ]铝、铁、磷、硅的

存在会对钙测定产生干扰 ,加入镧盐或锶盐作为干扰抑制剂 ,可

以有效地消除干扰 ,从而提高了测定灵敏度和稳定性。本文在

测定钙时使用 50 g/L氧化镧溶液作干扰抑制剂 ,实验中应注意

标准系列与样品所用镧盐浓度要一致。奶粉中其他共存离子不

影响上述元素的测定。

3　小结

用微波消解火焰原子吸收法测定奶粉中的钙、镁、铁、锌、铜

含量 ,试验结果表明 ,该方法快速、简便、灵敏 ,数据准确可靠 ,便

于基层推广。
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　　在酸性溶液中 ,铬钡与硫酸盐反应生成硫酸钡沉淀及铬酸

根离子。将溶液用氨水中和至偏碱性后 ,将多余的铬酸钡和生

成的硫酸钡过滤除去 ,滤液中则含有被硫酸根所取代出的黄色

铬酸根离子 ,根据其颜色深浅进行比色定量。为了除去水样中

碳酸盐的干扰 ,需在试样中加酸煮沸 ,使碳酸盐分解。因测定中

有加热步骤 ,这一方法被称之为热法。《生活饮用水卫生规

范》[ 1 ]中测定硫酸盐的分光光度法即用此法。国家标准方法操

作繁杂 ,加热方式欠佳 ,特别在用电炉加热过程中易沸瀑等 ,对

此 ,我们进行了改进 , (改进法为本法 ) ,并作了精密度和准确度

试验。现将实验过程报告如下。

1　实验部分

1. 1　试剂与仪器　试剂 :测定中所用的试剂和仪器 ,与国家标

准法相同 ;仪器 : 50 m l比色管 , 721型分光光度计 ,水浴锅。

1. 2　操作步骤 　取 25 m l样品液于 50 m l比色管中。另吸取
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