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为资料性附录!
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进出口果汁中铅#镉#砷#汞检测方法

原子荧光光谱法

%

!

范围

本标准规定了果汁中铅#镉#砷#汞的原子荧光光谱检测方法!

本标准适用于果汁中铅#镉#砷#汞的检测!

!

!

规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款!凡是注日期的引用文件$其随后所有

的修改单%不包括勘误的内容&或修订版均不适用于本标准$然而$鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本!凡是不注日期的引用文件$其最新版本适用于本标准!
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分析实验室用水规格和试验方法%
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方法提要

试样消解后$在特定介质中铅#砷与硼氢化钾反应生成挥发性氢化物$汞与硼氢化钾反应生成原子

态汞$镉与硼氢化钾反应生成镉的挥发性物质$由氩气载入石英原子化器中$在空心阴极灯照射下$发射

出特征波长的荧光$其荧光强度与测定元素含量成正比$与标准系列比较定量!
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试剂和材料

除另有规定外$所用试剂均为分析纯$水为去离子水%符合
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中
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条二级水的规

定&!

'2%

!

硝酸"优级纯!

'2!

!

盐酸"优级纯!

'2&

!

抗坏血酸!

'2'

!

氢氧化钾!

'2(

!

铁氰化钾!

'2#

!

硫脲!

'2$

!

硼氢化钾!

'2)

!

硝酸溶液%

(3))

&
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'2*

!

硝酸溶液%

'3)&
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盐酸溶液%

'3)&
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盐酸溶液%

43)4

&
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'
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'2%!

!

抗坏血酸溶液%

45

6

'

7

&"称取
425

6

抗坏血酸%

120

&$溶于水中$稀释至
(5587

$混匀$用时现配!

'2%&

!

氢氧化钾%

(5

6

'

7

&"称取
(525

6

氢氧化钾%

121

&$溶于水中$稀释至
(55587

$混匀!

'2%'

!

氢氧化钾%

4

6

'

7

&"称取
425

6

氢氧化钾%

121

&溶于水中$稀释至
(55587

$混匀!

'2%(

!

硫脲溶液%

45

6

'

7

&"称取
425

6

硫脲%

12%

&$溶于
(5587

水中$混匀$用时现配!

'2%#

!

硼氢化钾%

(5

6

'

7

&混合溶液"称取
(525

6

硼氢化钾%

129

&$

(525

6

铁氰化钾%

124

&$溶于氢氧化钾

%

12(0

&中$稀释至
(55587

$混匀$用时现配!

'2%$

!

硼氢化钾%

05

6

'

7

&混合溶液"称取
0525

6

硼氢化钾%

129

&$溶于氢氧化钾%

12(1

&中$稀释至
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(55587

混匀$用时现配!

'2%)

!

硼氢化钾%

(5

6

'

7

&混合溶液"称取
(525

6

硼氢化钾%

129

&$溶于氢氧化钾%

12(1

&中$稀释至

(55587

混匀$用时现配!

'2%*

!

预还原剂溶液"称取
425

6

硫脲%

12%

&#

425

6

抗坏血酸%

120

&溶于水中$稀释至
(5587

$用时

现配!

'2!"
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铅标准储备液%
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6

'
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!

镉标准储备液%

(8

6

'
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"#:5&%('

!

'2!!
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砷标准储备液%

(8

6

'

87

&"

"#:5&%((
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'2!&
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汞标准储备液%

(8

6

'

87
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'2!'

!

钴标准储备液%

(8

6

'

87
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'2!(

!

铅标准工作液%

45

"

6

'

7

&"用硝酸溶液%

12&

&逐级稀释铅标准储备液%

12'5

&!

'2!#

!

镉标准工作液%

%

"

6

'

7

&"用盐酸溶液%

12(5

&逐级稀释镉标准储备液%

12'(

&$加入
(587

硫脲溶

液%

12(4

&$

(87

含钴溶液%

12')

&$用盐酸溶液%

12(5

&定容至
4587

!用时现配!

'2!$

!

砷标准工作液%

45

"

6

'

7

&"用盐酸溶液%

12((

&逐级稀释砷标准储备液%

12''

&$加入预还原剂溶液

%

12()

&

(587

$用盐酸溶液%

12((

&定容至
4587

!用时现配!
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!

汞标准工作液%

(5

"

6

'

7

&"用硝酸溶液%

12)

&逐级稀释汞标准储备液%

12'0

&$用时现配!

'2!*

!

含钴溶液%

45

"

6

'

87

&"用硝酸溶液%

12&

&逐级稀释钴标准储备液%

12'1

&!

(

!

仪器

(2%

!

原子荧光光度计"配备铅#镉#砷#汞空心阴极灯!

(2!

!

微波消解装置!

#

!

样品制备和保存

振摇果汁$使其充分混匀$均分为两份$分别置于洁净容器中$密封加贴样品标识$于
5;

#

4;

条件

下保存!制样操作过程中应防止样品受到污染或待测物含量的变化!

$

!

分析步骤

$2%

!

试样消解及待测溶液的制备

称取试样
524

6

%精确至
5255(

6

&$置于消解罐中$加入
487

水和硝酸
487

%

12(

&$按仪器操作规

程设定温度压力$消化至消化液呈无色或淡黄色%微波消解装置工作条件参见附录
!

表
!2(

&!同时做

试剂空白实验!

$2%2%

!

测定铅时$样品消解完毕$赶尽硝酸$转移至
'487

容量瓶$用硝酸溶液%

12&

&定容混匀$待测!

$2%2!

!

测定镉时$样品消解完毕$赶尽硝酸$转移至
'487

容量瓶$加入硫脲溶液%

12(4

&

487

$

52487

含钴溶液%

12')

&$用盐酸溶液%

12(5

&定容至刻度$混匀$待测!

$2%2&

!

测定砷时$样品消解完毕$赶尽硝酸$转移至
'487

容量瓶$加入预还原剂%

12()

&

'2487

$用盐

酸溶液%

12((

&定容至刻度$混匀$放置
058<*

待测!

$2%2'

!

测定汞时$样品消解完毕$转移至
'487

容量瓶$用硝酸溶液%

12)

&定容至刻度$摇匀待测!

$2!

!

测定

$2!2%

!

根据使用仪器的类型及待测元素$将仪器调至最佳测定条件!设定标准系列各点浓度及试样质

量%

6

&#定容体积%

87

&#结果浓度单位!待仪器稳定后依次测定标准空白溶液#标准系列#样品空白溶

液#样品溶液!

$2!2!

!

各元素标准系列浓度见表
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表
%

!

各元素标准系列浓度

元
!

素
.(

'%

"

6

'

7

&

.'

'%

"

6

'

7

&

.0

'%

"

6

'

7

&

.1

'%

"

6

'

7

&

.4

'%

"

6

'

7

&

=> '255 4255 (5255 '5255 45255

?@ 5245 (255 '255 1255 %255

!A '255 4255 (5255 '5255 45255

B

6

(255 '255 1255 &255 (5255

$2!2&

!

各元素载流溶液见表
'

!

表
!

!

各元素载流溶液

元
!!

素 载流溶液

=>

硝酸溶液%

12&

&

?@

盐酸溶液%

12(5

&

!A

盐酸溶液%

12((

&

B

6

硝酸溶液%

12)

&

$2!2'

!

各元素还原剂溶液见表
0

!

表
&

!

各元素还原剂溶液

元
!!

素 还原剂溶液

=>

硼氢化钾%

(5

6

'

7

&混合溶液%

12(%

&

?@

硼氢化钾%

05

6

'

7

&混合溶液%

12(9

&

!A

硼氢化钾%

(5

6

'

7

&混合溶液%

12(&

&

B

6

硼氢化钾%

(5

6

'

7

&混合溶液%

12(&

&
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原子荧光光谱仪工作条件参见附录
!

表
!2'

!

$2!2#

!

标准曲线线性范围"铅
5

"

6

'

7

#

45

"

6

'

7

#镉
5

"

6

'

7

#

%

"

6

'

7

#砷
5

"

6

'

7

#

45

"

6

'

7

#汞

5

"

6

'

7

#

(5

"

6

'

7

!

$2!2$

!

工作曲线"线性相关系数
"

大于等于
52)))

!

)

!

结果计算

样品中测定元素的含量按式%

(

&计算

#

$

%

%

(

&

%

'

&

'

!

(

%

(
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式中"

#

(((试样中测定元素的含量$单位为微克每千克%

"

6

'

C

6

&)

%

(

(((试样液中测定元素的浓度$单位为微克每升%

"

6

'

7

&)

%

'

(((样品空白液中测定元素的浓度$单位为微克每升%

"

6

'

7

&)

!

(((试样液定容体积$单位为毫升%

87

&)

(

(((试样质量$单位为克%

6

&!

*

!

方法的测定低限#回收率

*2%

!

方法的测定低限"铅
'4

"

6

'

C

6

#镉
'
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C

6

#砷
(5

"
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'

C

6

#汞
(

"

6

'

C

6
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*2!

!

方法回收率"在果汁中铅#镉#砷#汞的添加浓度及其回收率实验数据见表
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表
'
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各元素添加浓度及回收率

元
!!

素 添加量'%

"
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& 回收率'
D

铅

镉

砷

汞

'4255 &)2%

#
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#
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#
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#
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#
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#

)42%

'5255 &42'
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'55255 )&25
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#
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#
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附
!

录
!

$

%资料性附录&

原子荧光光谱仪及微波消解装置工作条件

表
$2%

!

微波消解装置工作条件

步
!

骤

功率'
:

最
!

大
D

升温时间'

8<*

压力'

E=F

控制温度'

;

保持时间'

8<*

( 055 (55 % 424' ('5 4

' 055 (55 & 424' (94 (5

表
$2!

!

原子荧光光谱仪工作条件

负高压
=E$

'

G
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"

'15

!A

"

'95

?@

"

'15

B

6

"

'15

加热温度'
; '55

灯电流'
8!
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"

15

!A

"

%5

?@

"

15

B

6

"

(4

载气流量'%

87

'

8<*

&

%55

辅助灯电流'
8!
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"

'5

!A

"

'5

?@

"

'5

B

6

"

5

屏蔽气流量'%

87

'

8<*

&

&55

观测高度'
88 &

测量方法
.H@2?IJK+

读数方式
=+FC2!J+F

读数时间'
A &

延迟时间'
A (24

重复次数
0
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