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摘　要:建立了湿法消解-石墨炉原子吸收光谱法测定黄瓜及其叶片上铝的背

景含量及其施用三乙膦酸铝后铝的最终残留量 。方法线性范围为 10 ～ 400μg L ,

r=0.991 6 , 检出限为62.4 pg 。黄瓜中铝的添加回收率为 92.1%～ 98.7%, RSD

为 4.8%～ 5.1%;黄瓜叶片中铝的添加回收率为 89.0%～ 100.1%, RSD为14%

～ 18%, 方法的准确度和精密度均符合痕量分析要求 。结果表明 , 施用三乙膦

酸铝后黄瓜上铝的残留量低于参照的限量标准(<100 mg kg);黄瓜叶片上的铝

积累较明显 , 与施药剂量和施药次数有一定的相关性 。
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　　三乙膦酸铝是一种常用的杀菌剂 , 防治作物

病害时可能对食品造成铝污染。黄瓜是一种人们

普遍喜爱的蔬菜 , 施用三乙膦酸铝后黄瓜上铝含

量的测定尚未见报道。为了保证食用黄瓜安全 ,

有必要对黄瓜及其叶片上铝残留量进行分析测定 。

本文建立了石墨炉原子吸收光谱测定黄瓜及其叶

片上铝含量的方法 , 并对黄瓜及其叶片上铝的最

终残留量进行了测定和评价。

1　实验部分

1.1　仪器与试剂

AA 7003原子吸收光谱仪 , 配备石墨炉原子化

器 , AA 70032数据处理工作站(北京东西电子);

铝空心阴极灯;热解涂层石墨管。高速组织捣碎

机;菲尼根手动进样器(5 ～ 50μL)。

HNO3 , HClO4 , HCl 均为优级纯;Mg(NO3)2:

99%, 优级纯;GBW(E)080219 7001 Al 标准储备

液:100 mg L (国家标准物质研究中心);二级水 。

实验所用的各种玻璃器皿均用 HNO3(1+4)溶液浸

泡48 h 后 , 先用三级水冲洗 , 再用二级水冲洗

3次 , 烘干备用。80%三乙膦酸铝可湿性粉剂(山

东大成农药公司)。

1.2　仪器工作条件

分析线波长:309.27 nm;狭缝:0.2 nm;灯电

流:5 mA;高纯氩(99.999%)流量:外气路

2 L min , 内气路 0.2 L min(原子化时停气);进样

量:20 μL;峰面积定量;标准曲线法计算。石墨炉

升温程序见表 1。

1.3　黄瓜样品

在长春试验点大棚黄瓜试验小区 , 依据农药

残留试验准则要求 , 完成田间试验设计 , 对样品

进行采集 、包装 、贮藏 、运输
[ 1]
。

1.4　样品前处理

分别称取 100 g黄瓜或 30 g 黄瓜叶片样品(精

确至 0.02 g)于高速组织捣碎缸中加入 80 mL 二级

水 , 匀浆 , 用二级水转移到烧杯中 , 在烘箱

(120 ℃)中烘 12 h , 冷却 , 称重 , 计算干燥减量 。

分别称取 0.1 g (精确至 0.000 2 g)的黄瓜或黄瓜

叶片干样于 100 mL三角烧瓶中 , 加入 5 mL HNO3

+HClO4(4+1)混合液 , 在电热板上加热至白烟冒

尽 , 冷却 , 加入 5 mL 二级水再蒸至白烟冒尽 , 冷

却 , 加入10 mL HCl溶液溶解 , 转移到100 mL容量

瓶中 , 加入 0.5 mL 50 g L的Mg(NO3)2 溶液 , 以水
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定容 。同时做空白试验 。

表 1　石墨炉升温程序

Tab.1　Graphite oven temperature programming

步骤 名称 起始温度 ℃ 终止温度 ℃ t s 内气路氩气流速 (L min)

1 干燥 40 120 50 0.2

2 干燥 120 120 20 0.2

3 灰化 120 400 15 0.2

4 灰化 400 400 10 0.2

5 灰化 400 400 15 0

6 原子化 2700 2700 4 0

7 清除 2900 2900 3 0.2

8 冷却 - - 120 0.2

1.5　标准曲线

分别移取 0.01 、 0.05 、0.10 、0.20 、0.30 、 0.40

mL Al标准储备液于 100 mL 容量瓶中 , 分别加入

0.5 mL 50 g LMg(NO3)2 溶液。用HCl(1+99)溶液

定容至100 mL , 配制成10 、50 、100 、200 、300 、400

μg L Al标准工作溶液 , 按 1.2分析条件测定 。

1.6　加标回收试验

取未施药的黄瓜样品进行铝添加回收试验 ,

添加设 10 、 50 mg kg 2个水平 。取未施药的黄瓜叶

片样品进行铝添加回收试验 , 添加设 100 、 500

mg kg 2个水平。每个添加均 5次重复 , 同时测定

未施药的黄瓜及叶片样品中铝的含量。

2　结果与讨论

2.1　标准曲线及检出限

当标准溶液在 10 ～ 400 μg L Al时 , 标准曲线

方程为 Y =0.0521+0.0014ρ, r=0.9916 , 表明线

性关系良好;对空白溶液 10次重复测定计算得检

出限为 62.4 pg 。

2.2　回收率及精密度

在未施药的黄瓜及叶片样品中分别添加两个

浓度的铝标准溶液 , 回收率及精密度测定结果见

表 2。表中数据表明该方法的准确度和精密度均符

合痕量分析要求。

表2　铝在黄瓜及叶片上的添加回收试验结果

Tab.2　The recoveries of aluminium in cucumbers and leaves

样品
添加水平

 (mg kg)

测定值

 (mg kg)

回收率

 %

平均回收率

 %

RSD

 %

黄瓜

10
9.56 , 10.65 , 9.84 , 9.32 ,

9.97

95.6 , 106.5 , 98.4 ,

93.2 , 99.7
98.7 5.1

50
46.8 , 42.5 , 45.6 , 47.3 ,

48.19

93.6 , 85.0 , 91.1 ,

94.5 , 96.4
92.1 4.8

黄瓜叶片

100
88.06 , 76.75 , 107.1 ,

70.8 , 102.2

88.1 , 76.8 , 107.1 ,

70.8 , 102.2
89.0 18

500
483.5 , 391.5 , 545.5 ,

572.6 , 510.5

96.7 , 78.3 , 109.1 ,

114.5 , 102.1
100.1 14

2.3　最终残留量测定结果

施用 80%三乙膦酸铝WP , 施药剂量设2个水

平 , 推荐剂量 0.282 g m
2
和高剂量 0.564 g m

2
(均

为有效成分)。在黄瓜收获期施药 1 d 、 3 d后采集
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黄瓜样品 , 施药 7 d后采集黄瓜叶片样品 , 分别进

行测定 , 铝在黄瓜及其叶片上的最终残留量测定

结果见表 3。综合分析测定数据可知 , 由于黄瓜生

长的稀释作用和铝离子本身的性质决定 , 三乙膦

酸铝中的铝在黄瓜上的累积不显著。黄瓜取样间

隔1 d与 3 d的试验数据相比反常 , 分析产生这种

情况的原因主要是来自小区采样 , 其次为样品制

备和测定误差 , 但也不完全排除可能有一个低水

平的累积。由于目前尚未确立黄瓜中铝的最大限

量值 , 所以参照相关限量标准(<100 mg kg)
[ 2 , 3]
,

建议施用三乙膦酸铝防治黄瓜霜霉病 , 从铝的角

度考虑 , 施药剂量为 0.282 g m
2
, 整个栽培季节最

多施药 3次 , 安全间隔期至少 1 d 。三乙膦酸铝中

的铝在黄瓜叶片上的积累与施药次数和剂量有明

显相关性 , 这与喷药部位主要为黄瓜叶片 , 以及

叶片表面积较大 , 含水量较低有关。

表 3　铝在黄瓜及叶片上的最终残留量测定结果

Tab.3　Determination results of the final residues of aluminium in cucumbers and leaves

样品
样品中铝背景值

 (mg kg)

施药剂量

 (g m2)

取样间隔时间

 d

平均残留量 (mg kg)

施药 2次 施药 3 次

黄瓜 6.8

0.282
1

3

6.59

7.60

5.49

6.03

0.564
1

3

6.98

9.04

7.17

9.35

黄瓜叶片 201.6
0.282

0.564

7

7

197.2

301.6

229.2

339.5
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Residue analysis and evaluation of aluminium in cucumbers and leaves applied with fosetyl-aluminium
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Abstract:A method was established to determine the background content and the final residues of aluminium in cu-

cumbers and the leaves after applied with fosetyl-aluminium by wet digestion-graphite oven atomic absorption spectrom-

etry.The linear range was 10 ～ 400μg L , and the correlation coefficient r was 0.9916.The LOD of aluminium was

62.4 pg.The recoveries of aluminium determined in cucumbers were 92.1%～ 98.7%with RSDs of 4.8%～ 5.1%

and the recoveries of aluminium determined in the leaves were 89.0%～ 100.1%with RSDs of 14%～ 18%.The ac-

curacy and the precision of the method satisfied the trace analysis requirements.The results of determination showed

that the accumulation of aluminium from fosetyl-aluminium in cucumbers was lower than the reference restrained stan-

dard(<100 mg kg), but in cucumber leaves it was obvious , which was related to the doses and times of pesticide ap-

plication.

Keywords:Fosetyl-Al;Aluminium;Cucumber;Residue analysis
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