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微波消解-原子荧光光谱法测定进口婴幼儿 
罐装食品中的锡 

于  丽*, 钟  钰, 张欣媛 

(沈阳出入境检验检疫局, 沈阳  110016) 

摘  要: 目的  应用微波消解-原子荧光光谱法测定进口婴幼儿罐装食品中的锡。方法  样品用微波消解后, 

以锡高性能空心阴极灯为检测光源, 使用 AFS-9800双道原子荧光光度计来检测进口婴幼儿罐装辅食中的锡。

结果  实验结果表明, 该方法的最低检出限为 1.25 μg/kg, 精密度为 0.8%, 标准曲线范围为 0~80 ng/mL, 相关

系数为 0.9992。实际样品测定中, 锡的回收率达到 93.6%。结论  该检测方法简便快捷、灵敏度高, 适用于进

口婴幼儿罐装辅食中的锡的检测分析。 
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Determination of tin in import infant canned food by microwave 
digestion-atomic fluorescence spectrometry 

YU Li*, ZHONG Yu, ZHANG Xin-Yuan 

(Shenyang Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Shenyang 110016, China) 

ABSTRACT: Objective  To develop a method for the determination of tin in import infant canned food by 

microwave digestion-atomic fluorescence spectrometry. Methods  After the samples were digested by 

microwave, the tin in import infant canned food was detected by the AFS-9800 double channel atomic 

fluorescence photometer with high-performance hollow cathode lamp as detecting light. Results  The 

experiment results showed that the detection limit of the method was 1.25 μg/kg, the precision was 0.8% and 

the range of standard curve was 0~80 ng/mL with correlation coefficient of 0.9992. In practical sample 

determination, recovery rate reached to 93.6%. Conclusion  This method is quick, simple, and sensitive, 

which is suitable for the detection of tin in import infant canned food. 
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1  引  言  

锡是人体必需 14 种微量元素之一, 在人体的胸

腺中能够产生抗肿瘤的锡化物, 抑制癌细胞的生成, 

促进蛋白质和核酸的合成, 有利于身体的生长发育, 

组成多种酶以及参与黄素酶的生物反应, 能够增强

体内环境的稳定性。缺乏锡, 蛋白质和核酸的代谢异

常, 阻碍生长发育, 但摄入过多锡会发生中毒, 容易

引起头晕、腹泻、恶心、胸闷、呼吸急促、口干, 血

清中钙含量降低, 严重时还有可能引发肠胃炎[1-4]。

一般食品中锡的含量很少, 食品中的锡主要来源于

外界的污染, 如使用镀锡的包装容器或采用锡包装
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食品[5-8]。1988年 FAO/WHO, JECF专家会议推荐锡

的允许摄入量为 14 mg/(kg 体重·周)。国标 GB2762

中规定食品中锡含量小于 250 mg/kg, 饮料中锡含量

小于 150 mg/kg, 婴幼儿配方食品、婴幼儿辅助食品

中锡的含量小于 50 mg/kg[9-11]。常见分析方法主要有

微分电位溶出法、二硫酚法、碘法、邻苯二酚紫法及

栎精法、SATP 比色测定法, 原子荧光光谱法[12-14]为

一种痕迹和超痕迹量分析技术, 广泛应用于可氢化

元素的环境、食品、冶金分析中[15] 。本文利用原子

荧光光度计, 对进口婴幼儿罐装辅食中锡的测定方

法进行了讨论。 

2  材料与方法  

2.1  主要仪器与试剂 

AFS-9800 双道原子荧光光度计(北京科创海光

仪器公司); 微波消解仪 MARS(美国 CEM 公司); 电

热板(沈阳森华理化仪器研究所); 硫酸(分析纯, 国药

试剂); 硝酸(分析纯, 国药集团)。 

硫酸溶液(1:3, V:V); 硫脲(50 g/L)+抗坏血酸(50 

g/L)溶液: 分别称取 5 g硫脲和 5 g抗坏血酸溶于去离

子水中, 并稀释至 100 mL(此溶液需置于棕色瓶中避

光保存); 硼氢化钾溶液(2%): 0.5 g氢氧化钠溶于 100 

mL去离子水中, 加入2 g硼氢化钾混溶; 锡标准使用

液: 准确将 100 μg/mL锡标准溶液用去离子水稀释至

1 μg/mL的锡标准应用液。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品预处理 

进口婴幼儿罐装辅食取可食用部分用食品加工

机打成匀浆, 称取匀浆 1.00 g, 置于微波消解罐中, 

加入 6 mL硝酸、2 mL过氧化氢, 加盖后放入微波

消解仪中, 梯度升温至 120 ℃并保持恒温 0.5 h至消

化完全, 取出冷却。再将消化液置于电热板上赶酸。

用去离子水将消化试样转入 25 mL 容量瓶中, 加

0.75 mL硫酸溶液, 再加 5.0 mL硫脲(50 g/L)+抗坏

血酸(50 g/L)溶液, 用去离子水定容, 摇匀。同时做

空白实验。 

2.2.2  标准曲线 

分别吸取锡标准使用液 0.1、0.25、0.5、1.0、2.0 

mL于 25 mL容量瓶中, 加入 0.75 mL硫酸溶液, 再

分别加入5.0 mL硫脲(50 g/L)+抗坏血酸(50 g/L)溶液, 

用去离子水定容并摇匀。 

2.2.3  测  定 

设定好仪器的最佳测定条件, 仪器先自动测定

标准空白、标准曲线, 然后转入样品空白及样品溶液

的测定。 

 
表 1  仪器条件 

Table 1  Instrument conditions 

项目 仪器参数 项目 仪器参数 

灯电流(mA) 60 积分时间(s) 15 

负高压(V) 340 延迟时间 (s) 1.0 

原子化器高度(mm) 8 读数方式 峰面积 

载气流速(mL/min) 400 测定方式 标准曲线法

屏蔽气流速(mL/min) 1000  

 

3  结果与分析 

影响检测结果的因素主要包括介质和酸度的选

择、还原剂浓度的选择、载流液酸度的选择、标准曲

线的配置、线性范围、检出限与精密度, 以下对这几

大因素进行逐一分析。 

3.1  介质和酸度的选择 

根据相关文献报道[9], 介质选择硫酸结果较好。

分别吸取 1.0 μg/mL锡标准使用液 1.0 mL于 5个 25 

mL容量瓶中, 各加入不同体积的硫酸溶液(1:3, V:V), 

再分别加入 5.0 mL硫脲(50 g/L)+抗坏血酸(50 g/L)溶

液, 用去离子水稀释至刻度, 摇匀, 从而配制成锡浓

度相同、硫酸浓度不同的系列溶液。介质酸度分别为

0.2%、0.75%、1.5%、2.5%、5.0%的硫酸溶液。信号

强度的变化结果见图 1(测定结果为 10次连续测定值

的平均值)。实验结果表明, 反应介质的最佳酸度为

0.75%的硫酸溶液。 

3.2  硼氢化钾浓度的选择 

 配制浓度分别为 0.5%、1.0%、1.5%、2.0%、

4.0%的硼氢化钾溶液, 测定同一锡标准溶液信号强

度的变化, 结果见图 2。实验结果表明, 硼氢化钾的

最佳浓度为 2.0%。 

3.3  载流液酸度的选择 

 配制浓度分别为 0.2%、0.75%、1.5%、2.5%、

5.0%的硫酸溶液, 测定同一锡标准溶液信号强度的

变化, 结果见图 3。实验结果表明, 载流液的最佳酸

度为 0.75%的硫酸溶液。 
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图 1  介质酸度与锡荧光强度的关系(n=10) 

Fig. 1  The relationship between medium acidity and tin 
fluorescence intensity (n=10) 

 
 

 
 

图 2  硼氢化钾浓度与锡荧光强度的关系 

Fig. 2  The relationship between concentration of potassium 
borohydride and tin fluorescence intensity 

 
 

 
 

图 3  载液酸度与锡荧光强度的关系 

Fig. 3  The relationship between carrier liquid acidity and tin 
fluorescence intensity 

3.4  标准曲线实验 

锡浓度与荧光强度的关系为 If = 52.910×C﹣

88.319(r2=0.9992)(图 4)。考虑到仪器的灵敏度及实际

样品中锡的含量, 选用 0~80 ng/mL 为本方法的标准

曲线浓度范围, 在最佳仪器条件下进行测定。 
 
 

 
 
 

图 4  标准曲线 

Fig. 4  Standard curve 
                             
 

3.5  线性范围、检出限与精密度 

锡在 0~200 ng/mL范围内线性良好。交替测定空

白液 11 次, 仪器自动进行统计测量, 并做标准曲线, 

微机自动计算出仪器的检出限。DL=3SD/K(其中 SD
为连续 11次测定空白液所得数据的标准偏差, K为工
作曲线的斜率)=0.05 μg/L。若取 1.00 g样品, 消化定

容至 25 mL ,最低检出限为 1.25 μg/kg. 

以最低检出限 100 倍浓度的标准溶液进行连续

11 次测定的荧光值的标准偏差除以测定量平均值。

得相对标准偏差即精密度为 0.8%。 

3.6  回收率 

实验取进口婴幼儿罐装辅食 1.00 g, 按本文预处

理方法消化后定容至 25 mL, 进行实验。结果见表 2。

平均回收率为 93.6% 

 
表 2  回收率实验结果(n=5) 

Table 2  Recovery experiment results (n=5) 

样品名称 
样品测定值

(μg/mL) 
加标量
(μg/mL) 

加标样品测定

值(μg/mL) 
回收率 

(%) 

进口婴幼儿

罐装辅食 

5.6 0.20 5.79 95.2 

5.6 0.40 5.98 90.5 

5.6 0.80 6.39 95.2 
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4  结  论 

本文采用AFS-9800型双道原子荧光光度计对进

口婴幼儿罐装辅食的微量锡进行了测定。并探讨了仪

器的测试条件、试剂的浓度对锡测定的影响, 标准曲

线在 0~200 ng/mL范围内线性关系良好, 曲线的相关

系数为 0.9992。该方法的最低检出限为 1.25 μg/mg, 

平均回收率为 93.6%。该方法灵敏度高, 操作简便、

快速, 可以推广应用。 
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