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食品中镉的快速检测方法研究

A fast method for detecting cadmium in foods
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　　提　要:目的　以试纸法为立足点 , 建立食品中镉的快速检测方法。方法　通过观察试纸显色情况 , 找出合适的显

色剂及载体 ,探讨 pH 值 、共存离子等干扰因素对试纸显色的影响。 结果　Cd 含量在 0 ～ 10 mg L ,试纸显色与镉浓度线性

关系良好 ,本法最低检出限为 1 mg L。结论　本研究建立的镉检测方法快速简便 、灵敏 , 试纸特异性较强 , 受干扰因素少 ,

可用于食品中镉的快速检测。

　　镉是一种重金属毒物 ,除了可造成急 、慢性中毒 ,

还有一定的致畸 、致癌和致突变作用。机体摄入镉的

最主要途径是食品 ,而食品中的镉主要来自环境污

染
[ 1]
。因此 ,监测环境 、食品原料 、食品包装材料及食

品中镉的含量 ,是控制人体镉摄入量 ,预防和减少镉对

人体危害的重要措施。镉的检测方法很多
[ 2 ～ 6]

,它们

大多需要昂贵的仪器 ,并且操作复杂。研制一种能定

性或半定量检测食品中镉的检测试纸 ,不仅可迅速判

断食品中镉的含量是否符合国家有关卫生标准 ,又可

节约大量的人力物力财力 ,加之试纸携带方便 ,操作方

法简单 ,非常适合现场检测。

1　材料与方法

1.1　主要试剂
　　镉试剂 、氢氧化钾 、无水乙醇 、Triton X-100 、Tween 20。

1.2　方法
　　通过观察试纸显色情况 , 找出合适的显色剂及载体 , 探讨

pH 值 、温度 、共存离子等干扰因素对显色的影响 , 并研究环境

温度对试纸保存的影响。

2　结果

2.1　显色剂及载体的选择
　　不同浓度的镉试剂制成的试纸与不同浓度 Cd2+溶液反应

后 ,显色情况见图 1。从图 1 可以看出 , 镉试剂浓度在 0.02%～

0.25%, 浓度越高 , 与镉反应后颜色越深 , 其中 0.1%的镉试剂

　　基金项目:国家科技攻关项目-农产品和环境有害物质快速检测技术与设备

开发资金资助项目(2002BA516A05)

　　　　　　Supported by the NationalKey Sci &Tech Research Pro ject Found Fund for

Fast Detecting Techniques and Device Development forAgricultural Products

and Poisonous Substances in Environment

　　作者简介:王　民(1969-),男 ,天津市人 ,主治医师 ,主要从事食品检验方面

的研究 ,发表论文 6篇。电话:(010)66388824

　　收稿日期:2003-03-26;修回日期:2003-12-26

显色后色阶最明显;镉试剂浓度高于 0.25%后 , 与镉反应后颜

色虽深 ,但色阶不明显。

图 1　不同浓度镉试剂与 Cd2+溶液反应显色情况

　　用快速 、中速 、慢速滤纸制作试纸 , 与 20、4、1 mg L Cd2+溶

液及蒸馏水反应后 ,其显色情况见图 2。从显色情况来看 ,中速

滤纸使不同浓度的镉色阶更加明显 ,显色效果最好。

图 2　不同滤速滤纸对镉的显色情况

2.2　碱浓度影响
　　将含有不同浓度氢氧化钾的镉溶液(Cd2+溶液浓度为

2 mg L 和 10 mg L)分别滴加在镉试纸上 , 碱浓度越低 , 两种浓

度镉溶液和镉试纸显色后的颜色差别越大。经反复试验 ,确定

0.2 mol L的氢氧化钾乙醇溶液配制的镉试剂制成的试纸与pH7

左右的镉溶液反应显色效果最佳。

2.3　温度的影响
　　该显色反应在室温下即可完成 , 室温 、4 ℃和加热至 40 ℃
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的镉溶液与试纸反应 ,显色情况基本一致。 经冰箱-18 ℃冷

冻 、4 ℃冷藏和干燥箱 45 ℃干燥后的试纸 ,与镉溶液反应 , 显色

情况基本一致。

2.4　显色时间
　　从图 3可以看出 , 试纸与 20 mg L镉溶液反应 , 随着反应时

间的延长 ,试纸显色有逐渐变淡的趋势。

图 3　不同反应时间试纸显色情况

2.5　共存离子及掩蔽剂的影响
　　将 5 g 氟化钠溶于 100 ml水中 , 配成掩蔽剂 1;将 1 g 氟化

钠 、1 g柠檬酸三钠 、1 g硫脲 ,溶于 60 ml水中 , 配成掩蔽剂 2;将

2 g 氟化钠 、2 g 酒石酸钾钠 、1 g硫脲 ,溶于 100 ml水中 ,配成掩

蔽剂 3。

　　实验结果表明 , 各种干扰离子对试纸显色影响不同 , 其中

Mg2+ 、Hg2+、Pb2+、Ag +产生正干扰 , Ca2+、Fe3+产生负干扰 ,

Mn2+ 、Cu2+、Zn2+对试纸显色影响较小;不同的掩蔽剂对干扰离

子的掩蔽效果存在较大差异。 3种掩蔽剂对干扰离子的掩蔽效

果存在较大差异 ,其中掩蔽剂 3 掩蔽效果最好。

2.6　样品检测
2.6.1　样品前处理[ 7] 　　称取 25.0 g 研碎的样品 , 消化至溶

液澄清透明或微带黄色 ,同时做试剂空白。将消化好的样液和

试剂空白液用氢氧化钾调节 pH 至 7左右 , 定容至 5 ml , 待测。

2.6.2　制作标准色阶图谱　　配制 0.5、1、2、4 、6、8 、10 mg L 镉

标准系列 ,与镉试纸反应后制成标准色阶图谱 ,见图 4。

图 4　镉试纸标准色阶图谱

2.6.3　样品检测　　将镉试纸插入样液 , 5 s取出 , 与标准色阶

比较 ,估计样液中镉的含量 , 记录检测结果 , 由公式计算样品中

镉的含量。

　　　　C(mg kg)=(C1-C0)
＊V m

　　C:食品中镉的含量 ,mg kg

　　C1:样液中镉的浓度 ,mg L

　　C0:空白液中镉的浓度 ,mg L

　　V:消化液定容体积 ,ml

　　m:称取样品质量 , g

　　试纸法最大的优点是快速简便 , 常用于定性和半定量检

测。对于镉含量要求不高于 0.2 mg kg的食品 , 取 25 g 样品进

行消化 , 浓缩定容至 5 ml ,消化液中镉的含量应低于 1.0 mg L。

对于镉含量要求低于 0.2 mg kg的食品样品 , 可通过增加消化

样品的量或减少定容体积 , 来达到提高待测液中镉浓度的目

的。本方法最低检出限为1 mg L ,对待测液中镉浓度高于 1 mg 

L的食品样品可迅速作出判断。

3　讨论

3.1　显色剂及载体

　　本实验采用的镉试剂 ,选择性较高 ,反应过程不需

加热 ,也不用有机试剂萃取 ,是制备试纸理想的显色剂 。

　　显色剂浓度过高或过低 ,都会降低方法的灵敏度。

选择合适的显色剂浓度 ,对于试纸法来说 ,最重要的一

点在于可以获得最佳的显色效果 ,即与标准浓度系列

显色后 ,色阶必须明显。在0.02%～ 0.25%浓度范围

内 ,镉试剂浓度越高 ,与镉反应后颜色越深 ,色阶明显;

浓度高于 0.25%后 ,颜色虽深 ,但色阶不明显。

　　由于定量滤纸灰份低 ,杂质少 ,显色效果好 ,一般

选用定量滤纸作为镉试剂的载体 。经反复试验 ,发现

中速滤纸显色效果最佳。

3.2　碱浓度影响

　　酸碱度不仅影响待测金属离子的状态 ,对显色剂

本身颜色的影响也很大 ,而且影响显色剂与待测金属

离子生成的络合物的配位数 ,甚至影响生成物的种类。

因为镉试剂在酸性条件下易分解 ,无法形成有色络合

物 ,所以本实验只考虑碱浓度对显色结果的影响。经

反复试验 ,确定 0.2 mol L氢氧化钾乙醇溶液配制的镉

试剂与 pH 7左右镉溶液反应显色效果最佳 。

3.3　温度的影响

　　本方法在室温下即可完成 ,在低温(4 ℃)和高温

(40 ℃)环境中 ,显色情况与室温条件下基本一致 ,说明

试纸对反应温度条件要求不高。经冰箱-18 ℃冷冻 、

4 ℃冷藏和干燥箱45 ℃干燥6 h后的试纸 ,与镉溶液反

应 ,其显色情况基本一致 ,表明试纸对保存条件要求不

高 ,在-18 ℃～ 45 ℃环境条件下保存 ,均可正常使用。

3.4　显色时间的影响

　　由于不同显色剂的显色条件各异 ,反应时间长短差

别很大。反应完成后 ,生成络合物的稳定性也存在很大

差异。该显色反应显色速度极快 ,颜色可数小时保持不

变。但试纸在 Cd
2+
溶液中浸泡时间越长 ,显色越淡 。

这可能是因为随着试纸在 Cd
2+
溶液中浸泡时间的延

长 ,试纸上生成的有色化合物慢慢溶解在水中所致。

3.5　共存离子及掩蔽剂的影响

　　共存离子是影响显色反应的重要因素 ,通过采用

选择性高的显色剂 、控制溶液 pH值 、加入配位掩蔽剂

等 ,改变干扰离子价态 ,均可降低和消除共存离子的干
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扰。在溶液中加入掩蔽剂 ,可以减轻大多数干扰离子

对该法产生的干扰 ,包括干扰最严重的 Hg
2+
、Ag

+
等离

子。综合比较 3 种掩蔽剂对严重干扰试纸显色的

Mg
2+
、Ca

2+
、Hg

2+
、Pb

2+
、Fe

3+
、Ag

+
的掩蔽效果 ,掩蔽剂

3掩蔽效果最好 。
　　关键词:食品;镉;快速检测;方法
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气相色谱-质谱联用测定大鼠血清中的神经甾体

Determination of neurosteroids in rat serum by gas chromatography-mass spectrometry
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　　提　要:目的　建立气相色谱-质谱测定大鼠血清中神经甾体的方法。方法　本实验采用固相萃取方法对非结合型

神经甾体和结合型神经甾体进行分离及纯化。经溶剂解后的结合型甾体和非结合型甾体分别与七氟丁酸酐进行衍生化 ,

选择性离子检测模式进行气相色谱-质谱分析。结果　经初步研究雄性大鼠血清中非结合型神经甾体 PREG、PROG 和

DHEA的含量分别为 5.75×10-9 、1.28×10-8 、2.36×10-9 mol L。结合型神经甾体 PREGS 和 DHEAS 的含量分别为 4.8×

10 -9 、8.78×10 -8 mol L。每一种甾体都有好的线性关系和准确度。结论　本方法适合同时测定血清中结合型和非结合型

神经甾体 ,为实验及临床研究与特异性神经甾体有关的精神疾病提供有效方法。

　　神经甾体是指在神经系统合成的甾体和经血脑屏

障进入神经系统发挥作用的外周甾体及其代谢衍生物

的总称 。神经甾体包括孕烯醇酮(pregnenolone ,

PREG)、脱氢表雄酮(dehydroepiandrosterone , DHEA)及

它们的硫酸酯(PREGS 、DHEAS)、黄体酮 (progesterone ,

PROG)、别孕烯醇酮 (allopregnanolone , AP)、睾酮(tes-

tosterone , T)等。神经甾体作为神经和行为的内源性

调节剂具有广泛的生理和药理作用 ,研究表明神经甾

体不仅参与了生长 、发育 、成熟 、衰老过程 ,也参与了焦

虑 、抑郁等情绪反应
[ 1]
。神经甾体 PREGS 和 DHEAS

可以通过负性调控 GABAA受体和正性调控NMDA受

体的功能而增强神经元的兴奋性和突触可塑性 ,增强

神经元的点燃效应 , 促进动物觉醒 、记忆获得和保

持
[ 2 ,3]
。为了更好地了解神经甾体在不同的生理和药

　　作者简介:闫彩珍(1969-),女 ,河北省石家庄市人 ,博士研究生 ,主要从事药
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理状态下的变化 ,本实验建立了气相色谱-质谱测定大

鼠血清中几种神经甾体的方法 。

1　材料和方法

1.1　动物与试剂
　　雄性SD大鼠 10只 , 体质量 250～ 300 g(河北省实验动物中

心提供 ,动物合格证号:医动字 04084),断头取血 , 3 000 r min 离

心10 min , 将血清保存于-70 ℃备用。 标准品 PREG , DHEA ,

PREGS , DHEAS , AP , PROG为 Sigma 公司产品。 衍生化试剂七

氟丁酸酐(HFBA)为 Pierce化学公司产品 。牛血清白蛋白购自

拜昂公司 ,使用前配制成 6%水溶液。甲醇和已腈为色谱醇 , 其

他有机溶剂为分析醇 ,使用前进一步纯化。

1.2　仪器
　　HEWLETT PACKARD 6890气相色谱-5973 质谱检测器 , 色谱

柱为 HP-5MS 交联毛细管柱(30 mm×0.25 mm), 膜厚 0.25 μm ,

安捷仑公司产品。固相萃取装置和反相 C-18 小柱 (6 ml , 500

mg , Supelco)购自北京康林公司。

1.3　气相色谱-质谱分析条件
　　衍生化的样品(2 μl)或衍生化的标准品(1μl)通过自动进
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