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对于食品中多无机元素的检测控制急需一种样品前处理简单快速$检出范围广的分析方法!因此

通过考察不同分散剂$颗粒粒径大小$悬浊液中样品质量浓度以及内标元素对全反射
_

射线荧光光谱法测

试结果的影响!建立了快速$便捷的悬浮液进样
,

全反射
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射线荧光光谱法测定食品中多无机元素的方法%

实验结果表明(去离子水"
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样品分散更均匀!
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剂其测量结果较
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更准确&试样经研磨!并用激光衍射粒度分析仪测定试样研磨前后的颗粒粒

径大小!发现平均颗粒粒径小的样品全反射
_

射线荧光光谱法测试结果准确度更高&称取不同量样品于相

同量分散剂中!看出随着悬浮液中样品质量浓度增加!回收率会增大或降低&实验中分别应用
a6

或
/0

为内

标元素定量分析
aZ]"G+-=

贻贝样品!但是由于所测元素
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和
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是相邻元素!引起谱线重叠!进而
/0

为

内标元素会影响
94

元素定量分析的准确度!因此为避免内标元素对测量元素产生谱线干扰!实验中选择

a6

为内标元素%用该方法测定了四个有证标准物质"食品类#!四个标准物质中无机元素的测量值和标准值

比较!大多元素"除
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元素#回收率集中在
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!且对于不同含量范围的元素!

用该方法测定均能获得可靠的测试结果!相对于需消解的电感耦合等离子体原子发射光谱法和质谱法的方

法!用悬浮液制样
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射线荧光分析测定食品中的多元素更快速$便捷%
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食品中无机元素的检测控制对评价食品的营养价值$食

品品质控制和保障食品安全至关重要)
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%目前!国内外对食

品中无机多元素的分析方法主要有(电感耦合等离子体原子

发射光谱法"
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#等%以上分析方

法对于固体类食品应用时都需要采用传统的湿式消解$压力

消解罐消解$干法灰化消解或微波消解等样品前处理方法!

这样的分析方法具有样品前处理耗时长$试剂用量大$易污

染$待测元素易损失的缺点%此外!同一类食品中不同元素

的含量一般在
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中同一元素的含量跨度范围也较大)
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%基于此!对于食品中

多无机元素的检测控制急需一种样品前处理简单快速$检出

范围广的分析方法%

全反射
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#是将少量溶液或悬浮液放在

作为样品支撑的光学平面!液体蒸发后!残留物"薄膜样品#

在固定的小于
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的掠射角下被激发产生荧光!其特征辐射

用探测器记录成能量色散谱%近年来
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无需消解!可悬浮液直接进样这一优势!已成功应用
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%本实验

中采用悬浮液进样
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射线荧光光谱法分析食品中的

多无机元素!食品样品采用分散剂分散后!加入内标元素混

匀!在石英载体上干燥后形成薄膜样品就直接用全反射
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射

线荧光光谱分析测定%
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"优级纯!国药集团

化学试剂有限公司#!
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贻贝和
aZ]"-*"+

茶叶"国

家标准物质研究中心#$

(Y/O/?;=+--@

牛肝"美国国家标

准与技术研究所#$
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糙米"日本国家计量
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标元素#$
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分散剂于
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离心管中!后将固体悬浮

混合液超声
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!涡旋振荡
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!使得样品颗粒在溶液

中分布均匀!边振荡边移取
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悬浊液滴到样品载体上!
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!待测%其中每一个样品制备
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个悬浮液!

同时每一份悬浮液制备
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结果与讨论
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样品

使用表面活性剂溶液制备悬浮液可以使悬浮液均匀性更

好)
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!也有报道使用稀硝酸分散固体样品可得到较好的实

验效果!因此选用三种不同分散剂(
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分别制备成三种不同悬浮

液考察不同分散剂对
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测试结果的影响%图
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是三种不

同悬浮液沉积在石英载体上的光学显微镜图(
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剂下沉积薄膜较厚!分散效果最差!
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样品分散效果的差别!图
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和
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制备成不同悬浮液后用
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测

试的结果(使用
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的回收率在
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间!
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在
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间!而使用
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的回收率在
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在
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间!应用
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作分散剂

其
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测量结果更准确!所以在本实验中选择
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作分散剂%
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样品颗粒粒径及悬浊液中样品质量浓度
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样品颗粒粒径大小平均值为
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射粒度分析仪测定#!对
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贻贝样品研磨!研磨后

的
aZ]"G+-=

样品颗粒粒径平均值
Q\

"平均#为(
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比较经研磨前后
aZ]"G+-=

样品中各元素的回收率发现(研

磨后的各个元素的回收率在
G#U

#
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间!研磨前的各个
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元素的回收率在
-AU

#

=#"U

间!平均颗粒粒径小的样品测

试准确度更高!采用悬浮液制样时!为了获得
O_?B

可靠的

分析结果!需要确保样品平均颗粒粒径较小%
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贻贝样品于
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去离子水中各元素的测试回收率!看出随着悬浮液中

样品质量浓度增加!回收率会增大或降低%而当使用少量

"
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#的样品时!回收率在
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间波动&当使用
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样品时!回收率在
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间波动!可能有两方面原

因(一是悬浊液中样品质量浓度增加影响了分散效果!二是

在全反射条件下!样品必须作为薄层沉积在反射载体上!
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样品使得反射载体上的样品太厚进而影响测试的准确性%

鉴于以上情况!并考虑到样品量太少会影响
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样品中某些元素的检出限!用量为
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步的实验%
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定量分析
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定量分析采用内标法!一般是在待测样品中加入

一种待测样品中没有的元素!本实验中分别应用
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或
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为

内标元素定量分析
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贻贝样品!结果见表
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元素!应用
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为内标元素的回收率为
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!
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为内标元素的测定回

收率为
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!
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和
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是相邻元素!容易引起谱线重叠!谱

线重叠使得
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在谱峰拟合过程误差较大!进而

影响
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元素定量分析的准确度!因此本实验中选择
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为内
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应用悬浮液进样
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分析食品中的多无机元素能够获得

可靠的测试结果!且和其他需消解的分析方法相比!本方法

制样简单快速!前处理耗时短$试剂用量少等优势%
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射线荧光光谱法测定食

品中的多无机元素的方法!该方法简单可靠(采用
;:&&:,g

K6203

作分散剂!样品分散较均匀!其
O_?B

测量结果更准

确%平均颗粒粒径小的样品
O_?B

测试结果准确度更高!随

着悬浊液中样品质量浓度增加会影响分散效果%由于元素间

的相互影响即谱线重叠!在内标元素选择上要避免内标元素

对测量元素产生影响!以免影响测量结果%对于不同含量范

围的元素!用本方法测定均能获得可靠的测试结果%四个标

样中各个元素的测量值和标准值比较!大多元素"除
@6

元
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注(

"

元素单位为
U

素#回收率集中在
G"U

#

=."U

间!

?/Q

小于
=+U

%相对于

需消解的电感耦合等离子体原子发射光谱法和质谱法的方

法!用悬浮液制样
,

全反射
_

射线荧光分析测定食品中的多

元素更快速$便捷!更有利于对食品中多无机元素进行及时

的检测控制%谱线重叠对测试结果的准确性有一定影响!应

做进一步研究!提高测量结果的准确度%
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