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悬浮液进样—石墨炉原子吸收

光谱法测定茶叶中的铅

陈　雪，郝　伟，何　咏，李　烨

（北京市环境保护科学研究院 国家城市环境污染控制工程技术研究中心，北京 １０００３７）

摘要：建立一种快速测定茶叶样品中铅的石墨炉原子吸收的方法．茶叶样品经浓硝酸快速消解，采用曲拉通
Ｘ－１００定容制成悬浮液直接进样测定铅含量．结果表明，茶叶样品中铅的检出限为３５５×１０－２ｍｇ／ｋｇ；４个
不同产地茶叶样品中铅的加标回收率在８６％～１１８％之间；相对标准偏差在４％以内；该方法简便、快速、准
确，明显提高工作效率，可实现茶叶样品中铅的快速分析．
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　　 茶叶饮品是世界三大饮品之一，富含多种人体
必需的微量元素，比如钾离子可促进血钠排出，防止

高血压，而氟离子具有防止蛀牙的功效．近年来，由
于茶园土壤重金属污染，使得茶树在生长过程中富

集吸收大量重金属元素，铅就是其中一种，其含量水

平可直接影响到人类的健康，铅在人体内累积可引

起贫血、痉挛等．因此，茶叶中铅的测定在痕量分析
中占有重要地位，也是茶叶质量安全的热点问题．

石墨炉原子吸收光谱法广泛应用于茶叶中重金

属元素的测定［１］，样品前处理主要有干灰化法、湿

法消解、微波消解等方法［１－５］．干灰化法是利用高温
去除茶叶中的有机质，剩余灰分可用酸溶解后待测，

灰化温度一般为 ４５０～５００℃，灰化时间长达 ５～
６ｈ［３］；湿法消解过程约２～４ｈ［４］；微波消解虽然缩
短了消解时间，但仍需进行赶酸，赶酸过程中酸的挥

发会影响工作人员的身体健康与安全．综上所述，上
述３种方法都较为繁琐复杂、耗时费力，用酸量大、
对环境有污染．而悬浮液进样技术是一种快速溶样
技术，消解速度快，已在食品、植物和环境样品前处

理中得到应用［６－９］．本文探讨浓硝酸将茶叶样品快



速消解后制备成悬浮液，直接进样，采用石墨炉原子

吸收光谱法测定其中铅含量（质量分数，下同）的方

法，以期快速、准确地测定茶叶中的重金属含量．

１　材料与方法

１１　主要仪器与试剂
石墨炉原子吸收光谱仪（ＰｉｎＡＡｃｌｅ９００Ｔ型，

ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司），配有纵向塞曼效应背景校正
器，自动进样器，ＴＨＧＡ横向加热石墨炉原子化器，
铅空心阴极灯，热解涂层平台石墨管；国家铅标准物

质，购于环保部标样所 （ＧＳＢ０７—１２８２—２０００，
５００ｍｇ／Ｌ），用０２％ＨＮＯ３逐级稀释至铅质量浓度
为２０，１００μｇ／Ｌ标准使用液；磷酸二氢铵（ＧＲ，Ｐｅｒ
ｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）；硝酸（ＧＲ，国药化学试剂）；曲拉通
Ｘ－１００（国药化学试剂）；采用１％磷酸二氢铵溶液
为基体改进剂；使用超纯水为试验用水，用体积分数

为１０％的稀硝酸溶液浸泡所用器皿，再用超纯水洗
净后备用．
１２　仪器工作条件

石墨炉原子吸收仪的狭缝宽度为０７ｎｍ，灯电
流１０ｍＡ，保护气为高纯氩气，流量为２５０ｍＬ／ｍｉｎ，
原子化阶段停气；进样量为２０μＬ，铅的测定波长选
择２８３３ｎｍ．石墨炉升温程序见表１．

表１　石墨炉原子化器的升温程序

步骤 温度／℃ 升温时间／ｓ 保持时间／ｓ

干燥 １１０ １ ３０

干燥 １３０ １５ ５０

灰化 ８５０ １０ ２０

原子化 １８００ ０ ５

除残 ２４５０ １ ３

１３　试验方法
本试验选取４个不同产地的绿茶，分别编号为

１～４，茶叶样品需事先粉碎过１００目筛，称取适量过
筛后的样品，用少量试验用水湿润后加入０５ｍＬ浓
硝酸，１２０℃加热 ３０ｍｉｎ后冷却，用 ０１％曲拉通
Ｘ－１００溶液定容至１０ｍＬ．测定的进样体积２０μＬ，
基体改进剂５μＬ，按设定程序测量信号的峰面积．

标准曲线的制备．将２０μｇ／Ｌ和１００μｇ／Ｌ的铅
标准使用液加入到样品杯后置于样品盘中，经仪器

自动稀释为０，５，１０，２５，４０，５０μｇ／Ｌ，自动加入基体
改进剂５μＬ，在仪器工作条件下测量，自动绘制标
准曲线．

２　结果与讨论

２１　样品前处理
试验采用悬浮液进样，石墨炉原子吸收直接测定

法，称取一定量的茶叶样品用试验用水湿润后，加入

０５ｍＬ浓硝酸，摇匀后１２０℃加热３０ｍｉｎ，由于浓硝
酸有较强氧化性，可用于植物样品的消解，并且加热

有助于快速完成消解过程．样品冷却后用０１％曲拉
通Ｘ－１００溶液稀释定容至１０ｍＬ，待悬浮液稍稳定
后取２０μＬ用石墨炉进样分析．同时做空白试验．
２２　悬浮剂的选择

悬浮液的均匀性和稳定性是影响试验结果是否

准确的重要因素，已有研究表明丙三醇［６］、琼脂［７－８］

和曲拉通 Ｘ－１００［９］等均可作为悬浮剂用于测定生
物样品和环境样品中的微量元素．本试验选择曲拉
通Ｘ－１００作为悬浮剂，一般情况下，悬浮剂粘度越
高，样品的稳定时间就越长，但是粘度过高会降低悬

浮液的流动性，影响进样，并且容易粘附在器皿内壁

上，影响测量精度．而且干燥过程中会发生暴沸，影
响测定准确性．曲拉通 Ｘ－１００在含量（体积分数，
下同）较高时也易产生大量气泡，导致定容出现误

差，试验表明，曲拉通 Ｘ－１００的体积分数为０１％
时，其流动性和对样品的悬浮能力比较理想．
２３　硝酸用量与基体改进剂的选择

使用石墨炉进行测定时，由于在干燥加热的过

程中硝酸可以将样品中的有机质成分消解，并使待

测离子保持在氧化态，进而减少了待测组分在灰化

过程中的损失．然而，高含量的硝酸会导致石墨管使
用寿命的缩短，因此，试验中通常选择体积分数为

０２％硝酸５μＬ作为稀释液．
由于茶叶样品基体较复杂，测定过程中有背景

吸收干扰，尤其未经消解直接进样，其基体干扰更加

严重．铅也是易挥发的元素，通过加入基体改进剂可
减少损失．已有标准［１０］和文献［１１～１２］中采用磷酸
二氢铵和硝酸镁混合溶液作为基体改进剂．经试验，
茶叶样品采用质量分数为１％的磷酸二氢铵溶液作
为基体改进剂也能取得较好的结果，与其他研究结

论一致［７］．使用购买的磷酸二氢铵溶液直接稀释而
成，也可减少配制基体改进剂过程中引入的污染．
２４　干燥、灰化和原子化过程

经浓硝酸快速消解后的茶叶样品溶液，其基体

成分较为复杂，且在加入体积分数为０１％曲拉通
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Ｘ－１００定容后，样品溶液的粘度会提高，因此有必
要适当延长干燥时间，并采用多步干燥．本试验的干
燥程序为：１１０℃，保持３０ｓ；再斜坡升温至１３０℃，
保持５０ｓ．该干燥程序适用于茶叶样品的测定．在干
燥过程中应注意防止温度突然增高引起样品暴沸，

若出现暴沸可及时调整干燥升温程序．试验表明，以
１％磷酸二氢铵作为基体改进剂时，灰化温度为
８５０℃，基体成分可被消解而铅不至于损失．横向加
热石墨炉原子化温度较纵向加热温度要低，本试验

原子化温度升至１８００℃，保持５ｓ，可得较好结果并
且适用于大部分类型样品的测定．
２５　标准曲线与校准方程

在本试验条件下，当铅的质量浓度在５０μｇ／Ｌ
范围内时，质量浓度与峰面积线性关系良好，回归方

程为：Ａ＝０００２４ｘ＋００００３，相关系数为０９９９４．
可满足检测要求．
２６　样品的测定

２６１　仪器特征量和方法检出限
由校准曲线计算得到铅的特征质量浓度为

１７μｇ／Ｌ，从而得到特征量为３４×１０－１１ｇ．在设定的
仪器工作条件下，对质量浓度为３μｇ／Ｌ的铅溶液作７
次重复测定，得到信号响应值的标准差为００００５５，
若取茶叶样品０２ｇ，快速消解定容至１０ｍＬ，按ｋ＝３
计算求得检出限为３５５×１０－２ｍｇ／ｋｇ．
２６２　加标回收率与精密度试验

按本试验方法对４种不同产地绿茶中的铅含量
（质量分数）进行分析，根据《食品安全国家标准 食品

中污染物限量》（ＧＢ２７６２—２０１２），茶叶中铅的限量为
５０ｍｇ／ｋｇ．由试验结果可知，４种茶叶中微量元素铅
的含量（质量分数）均在标准限量值以下，并远低于

国家标准，完全符合饮用标准，是理想的绿色食品．
对４种茶叶样品分别进行低、高两个质量浓度

的加标，平均测定６次后计算平均值、加标回收率与
相对标准偏差．结果见表２．

表２　加标回收试验和精密度试验

样品编号 质量浓度／（μｇ·Ｌ－１） 均值／（ｍｇ·ｋｇ－１） 加标量／（μｇ·Ｌ－１） 回收率／％ ＲＳＤ／％

１ ６７ ０３
５ ９７ １４６

１０ ８８ １１４

２ ８４ ０４
５ １１１ １０８

１０ １１３ １２３

３ ３７ ０２
５ １１８ ３９９

１０ １１８ １８８

４ ６３ ０３
５ １１７ ２７５

１０ ８６ １２５

　　 由表２可知，４个产地茶叶样品的低、高两个质
量浓度的加标试验，加标回收率均在８６％ ～１１８％
之间，相对标准偏差在４％以内，说明此方法重现性
好，准确度高，可满足一般检测需求．

３　结论

本文建立了茶叶样品经０５ｍＬ浓硝酸快速消
解，０１％曲拉通 Ｘ－１００定容制备成悬浮液进样，
采用质量分数为 １％的磷酸二氢铵作为基体改进
剂，石墨炉原子吸收光谱法测定样品中铅含量（质

量分数）的方法．与常规方法相比，不仅减少了前处
理过程中酸试剂的使用，克服了由于大量试剂的加

入而带来的污染，大大缩短了试验时间，而且有效地

解决了样品消解时劳动强度大的问题，保障试验操

作人员的安全与健康，测定结果准确可靠，适用于大

批量样品的测定，提高了工作效率．利用本方法对４
个不同产地绿茶中的铅进行测定，样品峰型正常，未

见明显背景干扰，不同质量浓度加标回收率在合理

范围之内，结果准确可靠，该方法可应用于其他植物

类样品中铅的直接测定，具有较广阔的应用前景．
本试验中，茶叶样品铅含量（质量分数）远远低

于国家限量，符合饮用标准，属于绿色健康食品．
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