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食品中重金属元素广泛存在，是人体摄入重金

属元素的主要途径 [1-2]。食品接触材料、包装、农药

或加工助剂等中均可能含有铅，通过食品被人摄入

并在体内蓄积 [3]，引起各种疾病，甚至癌症 [4-5]，对人

体健康产生威胁 [6]。

石墨炉原子吸收光谱法（GFAAS）是常用的检

测食品中重金属元素含量的方法，具有选择性强、

操作灵活、准确度高以及适用范围广等优势 [7]，但是

GFAAS分析高钠食品 [8]还存在一定困难 [9]。国内外

学者在分析高盐食品中铅时，常采用加入基体改进

剂、有机溶剂萃取、基体匹配（标准加入）和直接稀

释等进行方法改进。其中：基体改进剂能力有限，样

品含盐量较高时无法克服背景干扰，而且蒸发出的

盐分会污染石墨锥和炉体，而残留在石墨管中的盐

分影响后续样品分析；有机溶剂萃取法操作步骤繁

琐，不适用于批量样品分析，且有机溶剂影响操作人

员的健康；基体匹配法污染仪器，不适用于批量样品

检测；直接稀释法在降低高盐样品背景时会同步稀

释样品中重金属元素的含量，造成测定结果不准确。

金属离子印迹聚合物固相萃取技术可有效去除

背景干扰和富集目标重金属元素 [10]，从而降低方法

检出限，提高检测准确度 [11-12]，但还未发现该技术在

高盐食品铅含量测定中的应用。鉴于此，本工作利

用铅离子印迹固相萃取柱（简称印迹SPE柱）分离

目标物与高盐成分，解决了GFAAS分析高盐样品

时背景高的问题，可为高盐食品中铅含量的测定提

供技术支撑。

1　试验部分

1. 1　仪器与试剂

TAS-A3型原子吸收分光光度计；Supelco-24孔型

真空固相萃取装置；SQP型电子天平（0. 1 mg)；Mili- 
Q Academic型纯水仪；印迹SPE柱（1 g/30 mL）。

铅标准储备溶液：1 000 mg · L−1。

铅标准中间液：1. 0 mg · L− 1，取适量铅标准储

备溶液，用1%（体积分数，下同）硝酸溶液稀释而成。

铅标准溶液系列：取适量铅标准中间液，用1%
硝酸溶液逐级稀释，配制成0，2. 0，5. 0，10. 0，20. 0，
30. 0 μg · L−1的铅标准溶液系列。

硝酸、乙酸钠、氨水、冰乙酸均为优级纯；试验

用水为一级水，由实验室自制；食盐、酱油、烤面筋、

海米、咸话梅、火锅底料、鸡精等高盐食品样品均采

购于市场。

1. 2　仪器工作条件

灯电流 2. 0 mA；狭缝宽度 0. 4 nm；检测波长

283. 31 nm；灰化温度450 ℃；原子化温度1 800 ℃；

烧净温度1 900 ℃。

1. 3　试验方法

1. 3. 1　消解

取1. 0 g高盐食品样品于玻璃烧杯中，置于电热

板上，加入10 mL硝酸，于180 ℃消解至透亮，赶酸，

将溶液浓缩至0. 5 mL，转移至10 mL比色管内，用

水稀释至10 mL，待净化。

1. 3. 2　净化和测定

将印迹SPE柱装在SPE装置上，用2 mol · L− 1

硝酸溶液10 mL活化。用真空泵调节负压，使溶液

过柱流量小于3 mL · min− 1。用30 mL水分6次（每

次5 mL）淋洗印迹SPE柱内壁，弃去流出液，抽干

柱子；将10 mL 0. 02 mol · L− 1乙酸钠 -乙酸缓冲溶

液（pH 5. 5）注入印迹SPE柱，弃去流出液；用5 mL
水淋洗印迹SPE柱内壁，弃去流出液，重复该过程

直至流出液酸度达到pH 5. 0。将待净化液注入印

迹SPE柱，以 1. 0 mL · min− 1 流量过柱，弃去流出

液；用 15 mL水淋洗印迹SPE柱，弃去流出液。用
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10 mL 5%（体积分数）硝酸溶液（洗脱剂）洗脱，以

1. 0 mL · min− 1 流量收集洗脱液，按照 1. 2节仪器

工作条件测定。随同进行试剂空白试验，用于扣除

空白。

2　结果与讨论

2. 1　印迹SPE柱对背景信号的消除

按照仪器工作条件分析净化前后的加标样品消

解液和加标样品洗脱液（加标量 0. 05 mg · kg− 1），

结果显示：净化前，加标样品消解液的吸收光谱图

中样品峰的成形效果差、杂乱，且有倒峰；净化后，

加标样品洗脱液的吸收光谱图中样品峰峰形对称，

未观察到明显的背景峰，说明印迹SPE柱净化效果 
较好。

2. 2　上样前印迹SPE柱流出液酸度的选择

试验考察上样前印迹SPE柱流出液（柱后流出

液）酸度分别为pH 2. 0，2. 5，3. 0，3. 5，4. 0，4. 5，
5. 0，5. 5，6. 0，6. 5，7. 0，7. 5，8. 0，8. 5，9. 0时对加

标样品（加标量0. 05 mg · kg−1）中铅回收率的影响，

结果见图1。

由图1可知：柱后流出液酸度为pH 4. 0~7. 0时，

铅回收率大于90. 0%。而pH小于4. 0或pH大于7. 0
时，铅回收率均在20. 0%以下，推测pH过小时，印

迹SPE柱中残留的H+较多，会与Pb2+形成竞争吸

附；pH过大时，虽然H+和Pb2+的竞争吸附减弱 [13]，

但是Pb2+可能形成氢氧化物沉淀 [14]。因此，试验选

择将柱后流出液的酸度调节至pH 5. 0后再上样。

2. 3　洗脱条件的选择

2. 3. 1　洗脱剂体积分数及用量

试验考察了洗脱剂硝酸溶液体积分数分别为

1%，2%，3%，4%，5%，6%时对加标样品（加标量

0. 05 mg · kg− 1）中铅回收率的影响，结果显示：铅

的回收率随着洗脱剂体积分数的增加先增加；在不

小于4%时趋于平缓（100%附近）。综合考虑试验

成本和回收率，试验选择洗脱剂的体积分数为5%。

试验进一步考察了洗脱剂用量分别为3，4，5，6，
7，8，9，10 mL时对加标样品（加标量0. 05 mg · kg−1）

中铅回收率的影响，结果见图2。

由图2可知，铅的回收率随着洗脱剂用量的增加

而逐渐增加，在洗脱剂用量达到10 mL时回收率较

高，因此试验选择的洗脱剂用量为10 mL。

2. 3. 2　洗脱流量

试验考察了洗脱流量分别为0. 5，1. 0，1. 5，2. 0，
2. 5，3. 0，3. 5，4. 0，4. 5，5. 0 mL · min− 1时对加标

样品（加标量 0. 05 mg · kg− 1）中铅回收率的影响，

结果见图3。

由图3可知：在洗脱流量不大于3. 5 mL · min− 1

时，铅回收率略有减小但是整体变化不大，洗脱流

量为1. 0 mL · min− 1时铅的回收率较大；在洗脱流

量为 4. 0~5. 0 mL · min− 1 时，铅的回收率快速减

小，推测流量过大导致柱穿透，引起沟流效应，严

重影响了洗脱效果。因此，试验选择的洗脱流量为

1. 0 mL · min−1。

图 1　不同酸度柱后流出液中铅的回收率

Fig. 1　Recoveries of lead in post column effluents with  
different acidity

图 2　不同用量洗脱剂下铅的回收率

Fig. 2　Recoveries of lead under eluants with different amounts

图 3　不同洗脱流量下铅的回收率

Fig. 3　Recoveries of lead under different elution flow rates



李　谦，等： 铅离子印迹固相萃取 -石墨炉原子吸收光谱法测定高盐食品中铅的含量

•   1084   •

2. 4　标准曲线、检出限和测定下限

按照仪器工作条件测定铅标准溶液系列，以

铅的质量浓度为横坐标，其对应的吸光度为纵坐

标绘制标准曲线。结果显示：铅的质量浓度在

30. 0 μg · L− 1以内与对应的吸光度呈线性关系，线

性回归方程为 y=5. 270×10 − 3x-2. 300×10 − 3，

相关系数为0. 999 3。
按照试验方法连续分析试剂空白溶液11次，计

算11次测定值的标准偏差（s）。以3s计算检出限，

所得结果为0. 012 mg · kg − 1；以10s计算测定下限，

所得结果为0. 036 mg · kg −1。

2. 5　样品分析

按照试验方法分析7种高盐食品，每种样品进行

6次平行试验，计算测定值的相对标准偏差（RSD）；

对上述样品进行两个浓度水平的加标回收试验，每

个浓度水平均进行3次平行试验，计算回收率。上述

试验的分析结果见表1。

由表 1 可知：7 种高盐食品中铅的检出量为

0. 012~0. 702 mg · kg− 1，测定值的RSD为 1. 5%~ 
12%，回收率为72. 5%~123%，符合GB/T 27404—
2008《实验室质量控制规范 食品理化检测》的要求。

本工作采用铅离子印迹固相萃取 -GFAAS法测

定高盐食品中铅的含量，方法所得样品峰峰形对称，

背景扣除干净，具有一定应用推广价值。
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表1　样品分析结果（n=6）
Tabl. 1　Analytical results of samples（n=6）

样品
测定值w/
(mg · kg− 1)

RSD/%
回收率/%

0. 05 mg · kg− 1 0. 20 mg · kg−1

食盐 0. 027 12 92. 2~104 99. 0~106

酱油 0. 012 7. 3 94. 5~102 94. 1~99. 6

烤面筋 0. 311 2. 3  101~102

海米 0. 702 1. 5  89. 8~110

咸话梅 0. 431 2. 0  84. 7~112

火锅底料 0. 434 1. 9 72. 5~123 89. 0~103

鸡精 0. 022 7. 3 91. 2~107 93. 5~104


