
第
!

卷第
"

期

"#!!

年
$

月 !!!!!

中国无机分析化学
%&'()*)+,-.(/0,12(,.

3

/('45(/0

6

7'4/0%&)8'*7.

6

!!!!!

9,0:!

!

;,:"

>@

!

>A

!"#

!

$%&'()(

"

*

&+,,-&.%(/0$%'/&.%$$&%.&%%%P

石墨炉原子吸收光谱法测定水生动物中的铬

毛志瑛
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采用硝酸和过氧化氢对匀浆过的水生动物进行微波消解!石墨炉原子吸收光谱法测定鱼肉中的

铬含量#首先!对微波消解酸体系和微波程序进行了优化!硝酸用量为
"Q<8R

"过氧化氢用量为
"Q#8R

!

逐步升温到
!A#c

!消解
"=8'(

时试剂用量少!消解效果较好$然后用石墨炉原子吸收分光光度仪对几种

水生生物中的铬进行测试!方法检出限为
#Q#"8

3

*

`

3

!测定结果的相对标准偏差为
#Q#!#S

!

#Q#<$S

%

-U$

&!加标回收率为
=CS

!

!#<S

#结果表明'生长期长!生活在水体底部的水生生物中的铬含量相对

较高#
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引言

铬是自然界中广泛存在的一种元素!主要分布

于岩石"土壤"大气"水及生物体中!动"植物体内则

含有微量铬#自然界铬主要以三价铬和六价铬的形

式存在#三价铬参与人和动物体内糖与脂肪的代

谢!是人体必需的微量元素$六价铬则是明确的有害

元素!能使人体血液中某些蛋白质沉淀!引起贫血"

肾炎"神经炎等疾病!长期与六价铬接触还会引起呼

吸道炎症并诱发肺癌或者引起侵入性皮肤损害!严

重的六价铬中毒还会致人死亡#由于铬及其化合物

广泛应用于化工"电镀"印染等工业#它常以粉尘"

蒸气"废水形式污染空气"水源"水生动物和农作物!

因此过量铬对人类的危害也不可忽视#肾脏是铬的



主要靶向器官之一!主要引起肾小管损伤#

4.

$a易

吸收!铬在肾脏的生物半衰期是
C#K

#水生生物如

鱼"蚌"螺等对水体中的铬有很强的吸收作用和一定

的蓄积作用!通过食物链能够明显地增加铬在人体

内的含量#这些水生生物中铬的含量比较低!其测

定常用方法主要有二苯碳酰二肼分光光度法"原子

吸收光谱法"

2%XL5EW

法等!笔者采用石墨炉原子

吸收光谱法测定了水生生物体中的铬!用此方法!灵

敏度高!能满足要求#
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实验部分

.G$

!

主要仪器与试剂

原子吸收光谱仪%美国瓦里安公司
55">#[

型&!配备铬空心阴极灯$中压微波消解仪%美国

%EY

公司&$硝酸钯溶液%

<
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*

R

&'用光谱纯的金属

钯加硝酸加热溶解后用去离子水配制而成$铬的标

准溶液%

<#Q#

$

3

*

R

&'用铬标准储备液%

!Q##

3

*

R

!

中国环境监测总站&逐级稀释而成#

.G.

!

仪器条件

水生生物体中铬的含量较低!而石墨炉原子吸收

光谱法测定铬的灵敏度较高!只要选择合适的实验条

件!一般能满足测试要求#石墨炉原子吸收光谱法实

验条件如下'灯电流'

@Q#85

$狭 缝'

#Q"(8

$保护气

体'高纯氩!流量为
C##8R

*

8'(

$背景校正'塞曼扣背

景$波长'

C<@QA(8

#样品进样量为
"#

$

R

$基体改进

剂为
<

3

*

R

的硝酸钯溶液!进样量为
<

$

R

#

石墨炉原子吸收光谱法测定铬的操作步骤见表
!

#

表
$

!

石墨炉原子吸收光谱法测定铬的操作步骤

1?<=3$

!
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操作步骤 温度*
c

时间*
*

!

干燥
!"# C#

"

灰化
!### =

C

原子化
"$<# C

>

清洗
"@## <

.G'

!

样品处理

将选定的水生生物体的肉样品粉碎捣匀后!称

取
!

3

左右%精确至
#Q###!

3

&

,

!

-

!放于消解罐中!加

入少量的去离子水将样品浸湿!再加入适量的硝酸

和过氧化氢!盖好后在微波消解仪上消解!消解结束

后冷却!转到烧杯里在电热板上继续加热!赶酸!稍

冷!再沿杯内壁加入去离子水洗涤!转移至
<#8R

容量瓶中定容后移入聚乙烯瓶中保存待测!消解后

的样品是清澈透明的,

"L>

-

#

'
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结果与讨论

'G$

!

微波消解实验

在用微波消解样品时!由于在密闭容器中进行

有机合成反应!可能有潜在的危险!因此在实验初期

对不明样品应严格控制溶剂及样品量#溶液的总体

积限制在
=8R

左右!有机样品要加入一定量的硝

酸和过氧化氢!还需要加入少量的蒸馏水将样品浸

湿!因此将消解液的总量控制在
<8R

左右!用中压

微波消解仪消解有机样的通用方法进行试验!同时

考虑到分析的检出限!将取样量定为
!

3

左右#微

波消解程序的选择见表
"

,

CL>

-

#

表
.

!

微波消解程序

1?<=3.

!
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步骤 功率*
_

升温时间*

8'(

温度*
c

保持时间*

8'(

! $## < !"# C

" $## C !<# <

C $## C !@# <

> $## C !=# !#

< $## < !A# <

'G.

!

硝酸和过氧化氢的用量

选用
CQ!

消解程序!采用同一条鱼对硝酸和过

氧化氢的用量比例进行试验!试验结果表明!硝酸用

量为
"Q<8R

"过氧化氢用量为
"Q#8R

时!试剂用

量较少"消解效果较好#

'G'

!

空白实验

将少量的去离子水"

"Q<8R

浓硝酸和
"Q#8R

过氧化氢与样品一起进行处理!试验结果表明!同样

批号的硝酸和过氧化氢空白波动很小!

!!

次全程序

空白实验的相对标准偏差为
#Q!"$

#

'GJ

!

标准工作曲线

用铬标准溶液配制浓度为
#Q#

"

!#Q#

"

"#Q#

"

C#Q#

"

>#Q#

"

<#Q#

#

*

R

的铬标准系列溶液!以硝酸

钯为基体改进剂,

<

-

!用石墨炉原子吸收光谱法测定!

结果见表
C

#

表
'

!

铬标准曲线的绘制

1?<=3'

!
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浓度*%
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#Q### #Q## #Q#!# #Q#"# #Q#C# #Q#># #Q#<#

吸光度
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以铬的浓度对吸收峰面积采用分析仪器自身所

配备的新合理法进行回归!得回归方程为
^Ud

*

%

B#Q##C<#d

"

B#Q##!#"da#Q#!<>@

&!特征浓度

#Q"=

$

3

*

R

!

^U#Q##C!dB#Q##"

!%

d

为吸收峰面

积"

^

为浓度&相关系数为
!Q####

#

把试剂空白作为样品!进行
!!

次重复测定!以
C

倍标准偏差作为方法检出限!称样量以
!

3

计算!预

处理后定容至
<#8R

!方法检出限为
#Q#"8

3

*

`

3

#

'G/

!

方法的精密度

采取湖中不同区域的鳙鱼"蚌和环棱螺样品!分

别匀浆后!各称取
$

份!按
"QC

样品预处理方法处理

后!进行测定!测定结果及相对标准偏差见表
>

#

表
J

!

精密度测定结果#

" )̂

$

1?<=3J

!

:;34+,+6-67@23?-?=

C

,3,

#
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样品序号 铬含量分析结果*%

8

3
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`

3

B!

& 平均值*%

8

3
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`
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&

相对标准偏差

!

环棱螺%湖南区&

!Q<C# !Q<<# !Q<@# !Q<## !Q<C# !Q<># !Q<># #Q#"C

"

环棱螺%繁保区&

#Q<C> #Q<>= #Q<>" #Q<"A #Q<C@ #Q<>A #Q<># #Q#!>

C

鳙鱼%湖南区&

#Q$$# #Q$<= #Q$$@ #Q$<< #Q$@# #Q$@C #Q$$C #Q#<$

>

鳙鱼%繁保区&

#QC"> #QCC< #QC"= #QC>" #QC>$ #QC"" #QCCC #Q#"A

<

蚌%湖南区&

#QA>< #QA<$ #QA<= #QA$C #QA>" #QAC= #QA<# #Q#!#

$

蚌%繁保区&

#Q>@C #Q>$= #Q>@A #Q><" #Q>>= #Q>$! #Q>$> #Q#"$
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!

方法的准确度

取
CQ<

其中
>

个样品进行加标回收试验!测定

结果及回收试验结果见表
<

#回收率在
=CS

!

!#<S

!能达到分析要求#

表
/

!

回收试验结果#
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$

1?<=3/

!
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样品

编号

本底值*

%

8

3

1

`
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B!

&

加标量*

%

8

3

1

`

3

B!

&

加标样*

%

8

3

1

`

3

B!

&

回收量*

%

8

3

1

`

3

B!

&

回收率*

S

! !Q<># #Q<## !QA<< #Q>!< =C

" #Q<># #Q<## #QA@< #Q>C< =@

C #Q$$C #Q<## !Q!"C #Q>$# A"

> #QCCC #Q<## #Q=<= #Q<"< !#<

J
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结论

通过实验可知!利用微波消解技术!用石墨炉原

子吸收光谱法可以很好地测定鱼中的铬!灵敏度高!

分析的精密度和准确性都能达到要求#从我们对本

地区湖中铬的调查来看!水"底泥和水生生物中的铬

含量有着很好的相关性!在同一湖区内!蚌"螺的铬

的含量要高于鱼类!而鱼类中鳙鱼的铬含量要高于

鲫鱼!这主要是取决于生物的生长期和生物习性!生

长期长!生长在底部的水生生物中铬含量相对较高#
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