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摘 要:铅是一种有蓄积性的有害元素,对人体健康有严重影响,被列为纺织品中的重要检测项目。对于纺织品中痕

量铅的检测,试验方法是纺织品经微波消解后,用原子荧光光度计对其铅含量进行检测,样品做3个平行样,验证结果的

重复性,分析原子荧光光度计的仪器检出限,确定此方法的检测低限,并对仪器精密度、准确度进行方法验证以此证明试

验的准确性。结果表明:用原子荧光光度计测纺织品中的痕量铅,校准曲线在0~10μg/L的范围内具有良好的线性关

系,仪器检出限为0.31ppb,独立结果的相对标准偏差为0.77%,方法精密度为1.85%,加标回收率为92.03%~101.96%。
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  纺织品中的重金属对人体健康有潜在危害[1]。铅

是一种可蓄积性的元素,对人体危害极大,随着物质生

活水平的提高,纺织品中铅含量的检测受到了广泛关

注[2-3]。目前,我国对纺织品中铅的检测标准是GB/T
30157—2013,该标准是用电感耦合等离子体发射光谱

法(ICP-OES)或原子吸收光谱法对铅含量进行检测。
但是ICP-OES和原子吸收光谱法的检测限较高,精密

度较差,不适合痕量铅的检测[4-5]。对于痕量铅的测

试,目前较为普遍的仪器为ICP-MS[6]和石墨炉原子吸

收光谱仪[7],然而ICP-MS和石墨炉原子吸收光谱仪

价格较为昂贵,不适合绝大多数用户使用。此外,X射

线荧光光谱法[8]、分光光度法[9]也成为部分学者研究

的重点,但是两种仪器均不能准确检测纺织品中的痕

量铅。近年来新兴的氢化物发生原子荧光光度法凭借

其检测限低、检测精密度及准确度高且价格便宜等优

点成为各行业痕量元素分析所用仪器的首选[10-11]。
采用原子荧光光度法对纺织品中痕量铅进行检

测,并计算仪器检出限确定检测低限,通过精密度、准
确度分析证明方法的可行性。原子荧光光度计价格实

惠,可广泛应用于纺织品中痕量元素的分析检测中。

1 试验部分

1.1 仪器

PF3型原子荧光光度计(北京普析通用仪器有限

责任公司);WX-8000微波消解仪(上海屹尧仪器科技

发展有限公司);电子天平(精确至0.0001g)。

1.2 试剂

铁氰化钾(优级,天津市光复精细化工研究所);草
酸(优级,天津市光复科技发展有限公司);盐酸(GR,

36%~38%,国药集团化学试剂有限公司);硝酸(GR,

65%~68%,常熟市支塘精细化工有限责任公司);过
氧化氢(AR,30%,茂名市雄大化工有限公司);硼氢化

钾(GR,天津市大茂化学试剂厂);氢氧化钾(GR,国药

集团化学试剂有限公司);铅标准溶液(1000mg/L,坛
墨质检科技股份有限公司);超纯水;载液(2%盐酸+
0.4%草酸);还原剂(1.5%硼氢化钾+1%氢氧化钾+
1%铁氰化钾)。

1.3 试验步骤

1.3.1 试样消解

称取0.2g(精确至0.0001g)左右样品,根据纤维

特点加入硝酸或过氧化氢与硝酸混合酸于消解罐中,
微波消解后,用2%盐酸与0.4%草酸混和液定容至50
ml,过滤,滤液待测。

1.3.2 校准曲线配制

(1)标准储备液:从铅标准溶液中取100μl,加入2
ml盐酸,用超纯水定容至100ml,配置成1000μg/L
的铅标准储备液。

(2)标准工作溶液:从标准储备液中分别移取200、

400、600、800和1000μl置于100ml容量瓶中,用载

液定容至刻度线,配制成2、4、6、8和10μg/L的标准

工作溶液。
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1.4 分析测定

1.4.1 仪器参数设置

打开原子荧光光度计,设置工作参数,预热30min
以上,方可进样,仪器工作参数见表1。

表1 AFS工作参数

项 目 参 数

原子化温度/℃ 200
载气流量/(ml·min-1) 300

样品进样量/ml 1.0
测量方法 标准曲线法

读数时间/s 15
负高压/V 280.00

屏蔽气流量/(ml·min-1) 600
进样方式 自动进样

读数方式 面积

空白判别值 5.0
通道灯电流/mA 40

第一次载液进样量/ml 1.0
第二次载液进样量/ml 1.2

延迟时间/s 6.0
测量模式 自动稀释

1.4.2 结果计算

铅含量按公式(1)进行计算:

F=
(Ci-C0)×f×V

m
(1)

  式中:F ———样品铅含量,μg/kg;Ci ———样液中

铅的 浓 度,μg/L;C0 ———空 白 中 铅 的 浓 度,μg/L;

f——— 稀释因子;V ———定容体积,ml;m ———试样

质量,g。

1.5 方法验证

1.5.1 仪器检出限与精密度验证

以载液为空白,进样11次空白,读取11次空白的荧

光值,计算荧光值的标准偏差SD,三倍SD 值对应的浓度

即为仪器检出限。在相同的条件下,对5μg/L的铅标液

重复测试7次,计算相对标准偏差RSD,RSD 即为仪器精

密度。RSD、SD 按公式(2)、(3)、(4)计算:

SD=
∑
N

i=1

(Xi-X)2

N -1
(2)

X =
∑
N

i=1
Xi

N
(3)

RSD=
SD
X

×100% (4)

  式中:N ———测试次数;Xi——— 第i次测得的荧

光值;X ———荧光值的平均值。

1.5.2 准确度验证(加标回收率)
从100μg/L的铅标液中移取适量,与样品同步试

验,重复6次,计算加标回收率。加标回收率P 按公式

(5)计算:

P=
(Cm -Ci)

Cr
×100% (5)

  式中:Cm ———加标样品溶液里的浓度,μg/L;

Ci ———样品溶液的本体浓度,μg/L;Cr ———加标量,

μg/L。

2 结果与讨论

2.1 校准曲线

图1为标准工作溶液的校准曲线图,如图1所示,
校准曲线的线性相关系数R2 为0.9995,满足要求。
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图1 铅校准曲线

2.2 仪器检出限与精密度、准确度

对载液的荧光强度测试11次,计算仪器的检出

限,检出限测试结果见表2。表3是仪器的精密度分析

结果,对5μg/L的铅标准溶液测试6次,计算其相对

标准偏差。样品进行3组平行样测试,计算独立结果

的相对标准偏差,结果见表4;根据样品测量结果,向样

品中加入适量标液与样品同步试验,计算加标回收率,
验证方法准确度,表5为样品的加标回收率结果。

由表2可知,用原子荧光光度计测纺织品中的铅,
仪器检出限最低可以达到0.31ppb,检测低限满足要

求。由表4可知,三次独立测试结果的相对标准偏差为

0.77%,由表3、表5可知,精密度为1.85%,加标回收率

为92.03%~101.96%。一般认为,加标回收率的允许

限为80%~120%,GB/T30157—2013中铅的检出限为

2.5ppm,精密度为10%以下,独立测试结果的相对标准

偏差在10%以下,因此,用原子荧光光度计测纺织品中
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的铅,在检出限,精密度、加标回收率及结果的重复性方

面均符合要求,均可证明此方法的可行性与准确性。原

子荧光光度计检测限值更低,重复性更好,价格更便宜,
在纺织品痕量铅的测试中,可广泛应用。

表2 仪器检出限

测试次数 荧光强度 SD 检出限/(μg·L-1)

1 -102.84 13.99 0.31
2 -120.99
3 -114.44
4 -126.36
5 -138.22
6 -129.23
7 -134.93
8 -142.2
9 -147.32
10 -145.75
11 -140.37

表3 精密度分析

测试次数 浓度/(μg·L-1) RSD/%

1 5.1089 1.85
2 5.2104
3 5.0092
4 5.2098
5 5.2201
6 5.0336

表4 样品测量

m Ci C0 V F RSD/%

0.2021 3.5873 0.0000 50 887.5 885 0.77
0.1996 3.5530 890.3
0.2059 3.6126 877.3

表5 加标回收率

称样量

m/g

从100μg/L
铅中移取量
/μl

加标量
/(μg·L-1)

本体浓度
/(μg·L-1)

溶液浓度
/(μg·L-1)

加标
回收率/%

0.1766 500 1.0 3.1258 4.0757 94.99
0.2157 3.8179 4.7731 95.52
0.2143 3.7931 4.7726 97.95
0.2160 3.8232 4.8428 101.96
0.2053 3.6338 4.6484 101.46
0.2042 3.6143 4.6051 99.08
0.2221 750 1.5 3.9312 5.3423 94.08
0.2144 3.7949 5.2352 96.02
0.2108 3.7312 5.2013 98.01
0.2136 3.7807 5.3399 103.95
0.2096 3.7099 5.2367 101.79
0.2238 3.9613 5.3417 92.03
0.2144 1750 3.5 3.7949 7.1383 95.53
0.2187 3.8710 7.2093 95.38
0.2159 3.8214 7.0740 92.93
0.2116 3.7453 7.0572 94.63
0.1975 3.4958 6.9507 98.71
0.1987 3.5170 6.8985 96.61

3 结 论

(1)用原子荧光光度计测纺织品中的痕量铅,校准

曲线在0~10μg/L的范围内具有良好的线性关系;
(2)用原子荧光光度计测纺织品中的痕量铅,仪器

检出限为0.31ppb;
(3)用原子荧光光度计测纺织品中的痕量铅,方法

精密度为1.85%,加标回收率92.03%~101.96%,3组

平行测试样的独立结果相对标准偏差为0.77%;
(4)原子荧光光度计凭借其低检测限值、高精密度

与准确性及价格低廉等优点,可广泛应用到纺织品中

痕量铅的检测领域。
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IntegrationDesignofXiang-chuCultureinNationalTideClothing
———TakeYueyangAreaasanExample

CHAOYingna1,XIANGXiaotong2,ZHUHongfeng2,*

(1.HunanVocationalCollegeforNationalities,Yueyang414000,China;

2.HunanInstituteofTechnology,Yueyang414000,China)

  Abstract:FocusingonthecharacteristicsofXiang-chucultureinYueyangarea,takingnationaltideclothingasthemainresearch

object,theinnovativeapplicationofXiang-chucultureinnationaltideclothingintermsofstyle,pattern,fabricandcolorwereex-

plored.ThebalancerelationshipbetweenXiang-chucultureandnationaltideclothingwerestudied.Theresearchresultsofsome

Xiang-chuculturalelementsindesignanddevelopmentofnationaltidefashionatthisstagewereshowed.

Keywords:Xiang-chuculture;nationaltideclothing;innovativeintegrationdesign
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DeterminationofTraceLeadinTextilesbyAtomicFluorescenceSpectrophotometry
LIULinlin,YINChanglong,YUQinshuai,CAOChao*

(QingdaoTextileTestingCenterCo.,Ltd.,Qingdao266299,China)

  Abstract:Leadisanaccumulativeelement,whichhasaseriousimpactonhumanhealthandislistedasanimportanttestingitem

intextiles.Forthedeterminationoftraceleadintextiles,atomicfluorescencespectrophotometerwasusedtodetectleadcontentof

textilesaftermicrowavedigestion.Threeparallelsamplesweretakentoverifytherepeatabilityoftheresults.Thedetectionlimitofa-

tomicfluorescencespectrophotometerwasanalyzedtodeterminethedetectionlowerlimit,andtheprecisionandaccuracyofthein-

strumentwereverifiedtoprovetheaccuracyoftheexperiment.Theresultsshowedthatthecalibrationcurvesoftraceleadintextiles

werelinearintherangeof0-10μg/Lbyatomicfluorescencespectrophotometer.Thedetectionlimitoftheinstrumentwas0.31ppb,

therelativestandarddeviationofindependentresultswas0.77%,theprecisionofthemethodwas1.85%,andtherecoverieswere

92.03%-101.96%.

Keywords:textile;leadcontent;atomicfluorescencespectrophotometer;accuracy;detectionlimit
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SurveyontheConsumptionDemandofWoolenSweatersfortheElderlyinChina
WANGXia,YINJun*

(SchoolofFashion,WuhanTextileUniversity,Wuhan430000,China)

  Abstract:Astherewasnobrandinthewoolensweaterbrandmarketthatwasdeeplyrootedintheheartsofthepeople,there-

searchontheconsumerdemandforwoolensweatertargetingtheelderlyovertheageof60hadbeencarriedout.Thepurposeofthe

studywastounderstandthefactorsinfluencingthepurchaseofwoolensweatersbytheelderlyandtheirvariousneedsforwoolen

sweaters.Inthecourseofinvestigationandresearch,throughquestionnairesurveyandSPSSanalysismethod,theconsumptionbe-

haviorandaestheticpreferenceoftheelderlywereanalyzed.Theconsumptionbehavioroftheelderlywasaffectedbymanyfactors,in

order:economicfactors,educationlevelfactors,genderconsumptionconceptfactors,clothingproductsatisfactionfactors.Among
them,economicfactorwasthemostdirectfactoraffectingconsumption.Theneedsoftheelderlyforwoolensweatermainlyincluded

functionalneeds,aestheticneeds,emotionalvalueneedsandsocialidentityneeds.Therelatedsuggestionforthedesignanddevelop-

mentofwoolensweatersfortheelderlywereproposed.

Keywords:cardigan;elderly;consumerdemand;designadvice
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