
0 引言

黄花石莲（Sinocrassulaindica var. Luteorubra）

属于景天科石莲属多年生草本植物。原产于美洲

墨西哥，在我国主要分布于四川西南、西藏和云南

等地区[1]。其叶片可煮汤食用，也可入药，具有滋阴

益气、散瘀消肿、控制血糖等功效。铅（Pb）和铬

（Cr）是食品中存在的主要重金属元素，研究表明Pb

和Cr可导致人体神经系统、造血系统病变，对人体

呼吸道、胃肠道、皮肤等造成伤害[2-3]。由于自然地

理环境、农药化肥、工业废料等污染[4]，使食品原材

料在生长过程中不断富集Pb和Cr，从而引起食品中

Pb和Cr质量分数超标。因此，食品安全国家标准对

食品中Pb、Cr质量分数进行了严格限定[5]（Pb<5 mg/
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Abstract: [Objective] To develop a method of determining trace lead and chromium in Sinocrassulaindica var.

Luteorubra through graphite furnace atomic absorption. [Method] Using ammoniumdi hydrogen phosphate as matrix

modifier to determine lead and chromium contents in Sinocrassulaindica var. Luteorubra under the given working

conditions of instrument. [Results] The lead was in the linear range of 0-100 μg/L(r=0.999 1) and the chromium in

the range of 0-30 μg/L(r=0.998 9). The detection limit was 0.157 μg/L with lead and 0.336 μg/L with chromium.

The precision was in the range of 10.07%-11.54%, and the recovery was in the range of 81.6%-92.4%. Lead and

chromium contents in flower and lead content in leaves were lower than the set limits on food contaminants (Pb<5 mg/

kg, Cr<2 mg/kg)，but lead and chromium contents in stems and chromium content in leaves exceeded the values set

by the government. Lead content in Sinocrassulaindica var. Luteorubra followed a order of stem>flower>leaf, and

chromium content followed a order of stem>leaf>flower. [Conclusion] The method can be used for the determination

of trace lead and chromium in Sinocrassulaindica var. Luteorubra with high sensitivity, low detection limit, and high

precision.
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kg，Cr<2 mg/kg）。目前，食品中Pb和Cr的检测方法

主要有电感耦合等离子质谱法（ICP-MS）、石墨炉原

子吸收法（GF-AAS）、氢化物发生原子荧光法

（HG-AFS）等[6]方法。GF-AAS法具有灵敏度高、分

析精度好、测定元素种类多等优点，是食品中重金

属检测的首选方法。本试验建立了GF-AAS法测定

黄花石莲叶茎花中的 Pb和Cr质量分数的方法，旨

在准确的测定黄花石莲中 Pb和Cr的质量分数，并

对黄花石莲中Pb和Cr的质量分数是否超过国家规

定标准进行评价，为更安全的食用黄花石莲提供数

据支撑。

1 材料与方法

1.1 仪器与试剂

PinAAcle 900T 石墨炉原子吸收分光光度计

（PerkinElmer）；DHG-9140B智能型电热鼓风干燥箱

（上海成顺仪器仪表有限公司）；Pb、Cr空心阴极灯

（美国有色金属研究总院）；JPX-20S石墨消化炉（苏

州江东精密仪器有限公司）、超纯水机（四川沃特尔

水处理设备有限公司）、HR-04多功能研磨机（上海

哈瑞斯电器有限公司；实验用的玻璃器皿用20%硝

酸溶液浸泡24 h后，用超纯水洗净，待用。

黄花石莲采自四川省西昌市礼州镇、1 000 μg/mL

Pb标准溶液（国家标准物质研究中心）、1 000 μg/mL

Cr标准溶液（国家标准物质研究中心）；GBW10020

柑橘叶国家标准物质（地球物理地球化学勘察研究

所）、硝酸为优级纯（成都市科龙化工试剂厂）、过氧

化氢、草酸铵、磷酸二氢铵均为分析纯（成都市科龙

化工试剂厂）、硝酸钯为分析纯（天津市迈斯科化工

有限公司）、实验用水均为超纯水。

1.2 试验方法

1.2.1 样品制备

采集自然生长的黄花石莲，依次用自来水和超纯

水洗净，将其分为叶、茎、花三个部位，放入烘箱中

60 ℃干燥至恒重，粉碎过100目筛，密闭保存备用。

1.2.2样品处理

准 确 称 取 的 黄 花 石 莲 叶 、茎 、花 的 样 品

0.500 0 g，加入 5 mL 硝酸，放置过夜。次日，在

160 ℃条件下消解4～5 h，直至溶液澄清，取下冷却

至室温，在电热板上赶酸至溶液剩余 2 mL左右，用

超纯水定量转入50 mL容量瓶中。每个样品平行测

定3次，随带试剂空白。

1.2.3 仪器条件

仪器工作参数和石墨炉升温程序见表1和表2。

1.2.4 标准系列配制

用移液枪准确移取 10 μL质量浓度 1 000 μg/L

的 Pb 和 Cr 的标准溶液于 100 mL 容量瓶中，用 1%

的硝酸定容至刻度，得到质量浓度为100 μg/L的Pb

和Cr的标准储备液，分析时由仪器自动稀释成质量

浓度为0.0、20.0、40.0、60.0、80.0、100.0 μg/L 的Pb标

准系列溶液；0.0、10.0、15.0、20.0、25.0、30.0 μg/L 的

Cr标准系列溶液。

2 结果与分析

2.1 基体改性剂的选择

由于Pb元素熔点较低，在灰化和原子化的过程

中，Pb元素容易挥发损失，而且黄花石莲样品基体

成分复杂，会对Pb的吸收信号造成干扰。所以需要

加入基体改性剂，提高灰化温度，减弱背景吸收

值。因此，本文试验了 1%草酸铵、0.5%磷酸二氢

铵、1%硝酸钯作为基体改性剂对Pb测定结果的影

响。结果表明，以1%草酸铵（图1）作为基体改性剂

时，会出现平峰，使吸收信号的峰高度降低，在峰高

为测量模式的条件下会使测定结果偏低。以1%硝

酸钯做基体改性剂时（图 3），空白溶液出现了双峰

信号，样品溶液出现了不对称的尖锐峰，这两种信

号峰，都不是标准的信号峰，无法保证分析结果的

准确性，以 0.5%磷酸二氢铵作为基体改进剂时（图

2），能够消除空白溶液的双峰现象，并且使Pb信号

稳定，生成了平滑对称、尖锐的单峰。文献[6]指出

磷酸二氢铵能与基体元素形成易挥发物质，使干扰

表1 仪器工作参数

元素

Pb

Cr

波长/nm

283.31

357.87

灯电流/mA

10

15

狭缝/nm

0.7

0.7

测定参数

峰高

峰高

扣背景方式

氘灯

氘灯

进样量/μL

20

20

表2 石墨炉升温程序

元素

Pb

Cr

干燥温度

130

130

灰化温度

0850

1 500

原子化温度

1 600

2 300

除残温度

2 450

2 450

℃

图1 1%草酸铵为基体改进剂的峰型图
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物质在较低温度下挥发消除，从而克服在原子化阶

段基体信号对于Pb元素信号的干扰，而且Pb能与

磷酸根结合生产稳定的难挥发的磷酸盐，避免了Pb

在原子化阶段的挥发损失，提高了Pb的灰化温度。

因此选择0.5%磷酸二氢铵为基体改进剂，可得到灵

敏度高、重复性好的测定结果。

2.2 标准曲线及检出限

以 100 μg/L 的 Pb 和 Cr 的标准溶液作为母液，

由仪器自动稀释为 5个不同的浓度梯度。采用表 2

的升温程序，上机分析，测定Pb和Cr的吸光度。以

浓度为横坐标，吸光度为纵坐标绘制标准曲线，平

行测定11次空白溶液，以空白试剂浓度标准偏差的

3倍作为分析方法的检出限（D=3S/K）[7]，得到Pb和

Cr的检出限（表3）。

2.3 方法精密度和准确度

准确称取 0.500 0 g柑橘叶成分标准物质 6份，

在上述相同的条件下上机测定样品中Pb和Cr的质

量分数，结果见表 4。由表可知，Pb和Cr的精密度

分别为10.07%和11.54%，符合痕量分析对精密度的

要求 [7]。Pb 和 Cr 的标准物质测量值分别为(8.14±

0.82) mg/kg 和 (1.04±0.12) mg/kg，与标准值 (9.70±

0.90) mg/kg 和(1.25±0.11) mg/kg 基本吻合，回收率

分别为83.90%和82.80%。

2.4 加标回收率

称取黄花石莲叶的样品0.500 0 g，加入Pb和Cr

标准溶液，经石墨炉消解得到消解液，在设定的仪

器条件下上机测定 Pb和Cr的质量分数，测定结果

见表 5。由表 5 可知 Pb 的加标回收率在 83.1%~

92.4%之间，Cr 的加标回收率在 81.6%~90.5%的之

间。

2.5 样品测定

用GF-AAS分别对黄花石莲叶茎花中 Pb和Cr

的质量分数进行了测定，结果见表 6。黄花石莲花

中Pb和Cr质量分数以及叶中的Pb质量分数均未超

过食品中污染物限量标准(Pb<5 mg/kg，Cr<2 mg/

kg)，黄花石莲茎中Pb和Cr质量分数以及叶中的Cr

质量分数超过国家规定标准值。黄花石莲中Pb质

量分数分布为：茎＞花＞叶；Cr质量分数分布为：茎

＞叶＞花。

峰高度－AA：0.0689 A BG：0.0445 A
峰面积－AA：0.0230 A－s BG：0.0399 A－s

图2 0.5%磷酸二氢铵为基体改进剂的峰型图
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表3 Pb和Cr元素的线性和检出限

元素

Pb

Cr

线性范围/(μg·L-1)

0～100

0～30

相关系数

0.999 1

0.998 9

检出限/(μg·L-1)

0.157

0.336

回归方程

y=0.002 9x+0.001 2

y=0.004 8x-0.005 8

表4 方法精密度和准确度试验结果(x±s,n=6)

测定值/

(mg·kg-1)

9.05

7.65

8.42

6.91

7.86

8.93

0.91

1.16

1.04

0.87

1.14

1.09

Pb

Cr

平均值/

(mg·kg-1)

8.14±0.82

1.04±0.12

RSD/

%

10.07

11.54

标准值/

(mg·kg-1)

9.70±0.90

1.25±0.11

回收率/

%

83.90

82.80

元素

元素

Pb

Cr

表4 方法精密度和准确度试验结果(x±s,n=6)

本底值/μg

0.36

1.27

加标量/μg

0.50

1.50

测定值/μg

0.78

0.79

0.82

2.58

2.63

2.49

回收率/%

83.1

85.3

92.4

87.3

90.5

81.6

表6 黄花石莲中Pb和Cr的质量分数(x±s, n=3)

元素

Pb

Cr

叶

0.760±0.042

2.316±0.225

茎

6.144±0.236

2.873±0.275

茎

6.144±0.236

2.873±0.275

mg/kg
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3 结论

采用石墨炉消解-石墨炉原子吸收对黄花石莲

样品中的 Pb和Cr质量分数进行了测定，选择磷酸

二氢铵作为基体改性剂，有效的克服了基体成分对

Pb元素测定的干扰，建立了石墨炉原子吸收测定黄

花石莲中 Pb和Cr的方法。该方法检出限低，灵敏

度高，测定结果准确，可用于黄花石莲中Pb和Cr元

素的分析。黄花石莲花中Pb和Cr含量以及叶中的

Pb含量均未超过食品中污染物限量标准[5](ω(Pb)<5

mg/kg，ω(Cr)<2 mg/kg)，黄花石莲茎中Pb和Cr含量

以及叶中的Cr含量超过国家规定标准值。

·· 21


