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  摘要  用 NaOH 溶液溶解贻贝、牡蛎和黄鱼 , 原子吸收法测定其中的 Cu、Pb、Cd、Zn、Cr 等元素。所测元素含量
与标准推荐值基本一致 , 测定结果的精密度和准确度明显优于传统的酸溶法 , 满足海洋环境监测中生物体残毒的分
析要求。
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  近年来生物体内微量元素的测定已广泛地应用
于临床医学、环境科学、营养学等领域 [ 1 , 2 , 3 ] 。溶解

生物组织的方法多用电热酸消化法 [ 1 , 4 ] , 也有用灰
化法 [ 1 ] 、微波加热酸消化法 [ 1 , 5 , 6 , 7 ] 。这些方法都有

一定的缺点,如消化过程中产生大量的烟雾, 具有刺
激性和强烈的腐蚀性,对人体有毒害作用, 并且消化
方法加热时间长 ,残留的高氯酸会造成某些元素的
测定误差 [ 6 ] ; 灰化法易造成某些待测元素的损失;
而微波消化法设备较昂贵, 分析成本高, 不利于普
及。

  碱溶法简单方便、试剂用量少、二次污染小, 可
避免以上的缺点, 目前少有文献报道。笔者用
NaOH溶液溶解贻贝、牡蛎和黄鱼的标准样品, 原子
吸收法测定其中 Cu、Pb、Cd、Zn、Cr 等微量元素, 对
测定结果的精密度和准确度进行了探讨。

1 实验部分
1. 1 主要仪器和试剂
  石墨炉原子吸收光谱仪: AA - 220Z 型, 美国
Varian 公司;
  空心阴极灯 : KY - 1 型, 上海电光器件有限公
司;
  电子分析天平: BS210 - S 型, 瑞士梅特勒 - 托
利多仪器有限公司;
  氢氧化钠:优级纯;
  Cu、Pb、Cr、Zn、Cr 标准溶液: 1 000 mg /L。上海
计量测试院;
  实验用水为一次蒸馏水和二次蒸馏水。
1. 2 仪器工作条件
  火焰原子吸收分光光度计与石墨炉原子吸收分
光光度计的工作条件见表 1 和表 2。
1. 3 样品处理
  准确称取贻贝、牡蛎、黄鱼约 0. 2 g 于 25 mL 比
色管中 , 加入氢氧化钠溶液溶解24h使其全部溶

表 1 火焰原子吸收分光光度计工作条件

元素 吸收线 /nm
灯电流 /
mA

狭缝 /
nm
空气流量 /
L·min - 1

乙炔流量 /
L·min - 1

Cu 324 . 8 4 . 0 0 . 5 3. 50 1. 50
Cr 357 . 9 7 . 0 0 . 2 3. 50 1. 50
Zn 213 . 9 5 . 0 1 . 0 3. 50 1. 50

表 2  石墨炉原子吸收分光光度计工作条件

元素 吸 收线 / nm 灯电流 / mA 狭 缝 /nm
干燥 灰化 原子 化

温度 /
℃
升 温 /s 恒 温 /s 温度 /

℃
升温 /s 恒 温 /s 温 度 /℃ 升温 /s 恒温 /s

C u 3 2 4 . 8 4 . 0 0 . 5 1 8 0 10 . 0 1 5 . 0 8 00 10 . 0 5 . 0 2 3 0 0 1 . 0 2 . 0
Cr 3 5 7 . 9 7 . 0 0 . 2 1 8 0 10 . 0 1 5 . 0 1 00 0 10 . 0 5 . 0 2 5 0 0 1 . 0 2 . 0
Pb 2 8 3 . 3 5 . 0 0 . 5 1 8 0 10 . 0 1 5 . 0 6 00 10 . 0 5 . 0 2 1 0 0 1 . 0 2 . 0
C d 2 2 8 . 8 4 . 0 0 . 5 1 8 0 10 . 0 1 5 . 0 3 50 10 . 0 5 . 0 1 8 0 0 1 . 0 2 . 0
解,用二次蒸馏水定容至 25 mL,待测。
1. 4 样品测定
  按仪器工作条件, 用火焰原子吸收法测定待测
样品的 Cu、Cr、Zn 和对应的空白溶液, 石墨炉原子
吸收法测定待测样品的 Pb、Cd和对应空白溶液。
2 结果与讨论
2. 1 碱介质和碱用量的选择
  分别对氢氧化钾和氢氧化钠进行试验, 结果表
明,氢氧化钾溶液溶解生物体的能力强、效果好, 氢
氧化钠较弱。但由于氢氧化钾的碱性太强, 容易腐
蚀石墨管,背景吸收较大; 氢氧化钠基本可以克服这
些缺点, 所以本实验选择氢氧化钠为碱介质。对氢
氧化钠的用量进行试验,结果表明 , 为了尽可能减少
氢氧化钠的干扰,应尽量使氢氧化钠的用量最少。
2. 2 碱溶法消解样品测定结果的准确度和精密度
  用氢氧化钠溶液对牡蛎标准样品 ( ESA - 2 ) 进
行消解,测定结果见表 3, 从表 3 中可看出, 被测样
品 Cu、Pb、Cd、Cr、Zn 5 种元素含量均在标准样品的
推荐值范围内,准确度较高。从表 4 和表 5 可看出,
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贻贝( GBW 08571) 和黄鱼 ( GBW 08573 ) 标准样品
碱溶法的测定结果准确度高, Cu、Pb、Cd、Cr、Zn 5 种
元素含量均与推荐值接近, 满足海洋环境监测中的
生物体残毒分析要求 [ 8 ] 。

表 3 牡蛎标准样品的测定结果 μg / g  
元素 Cu Pb Cd Cr Zn
推荐值 137 ±10 0 . 84 ±0. 09 4. 5 ±0 . 5 0 . 9 ±0. 12 1. 9 ±0 . 2
测得值 136 0. 75 4 . 71 1 . 02 1. 9

表 4  贻贝和黄鱼标准样品的推荐值 μg /g 
样品 Cu Pb Cd Cr Zn
贻贝 7 . 7 ±0. 9 1 . 96 ±0 . 09 4. 5 ±0. 5 0. 57 ±0 . 08 138 ±9
黄鱼 1. 36 ±0. 13 0 . 25 0. 015 0. 43 28. 8 ±1. 4
2. 3 碱溶法和酸溶法的比较
  ( 1) 碱溶生物体和酸溶生物体的机理不同 [ 9 ] ,
酸消化是彻底氧化分解有关物质,使其转化成离子;
碱溶可能是使生物体中大分子蛋白质破坏, 使其转
化成均匀的溶液。

  ( 2) 碱溶法和酸溶法 [ 4 ] 的消解设备和条件不
同,碱溶法对消解设备无特殊要求, 在消解过程中无
需加入除碱溶液以外其它试剂,基本不需加热; 酸溶
法要求有聚四氟乙烯的消解密封罐, 数显式恒温干
燥箱,在 120 ～130℃条件下消解 2 h,同时产生大量
的酸雾,易对人体造成伤害, 还使一些易挥发的低沸
点的元素损失而导致测定结果偏低。
  碱溶法和酸溶法对测定结果的影响也不同。由
表 5 可以看出, 碱溶法测定样品 Cu、Pb、Cd、Cr、Zn 5
种元素,测定结果与推荐值接近, 相对标准偏差均低
于 14% , 结果准确度和精密度明显优于酸溶法。酸
溶法测定样品 Cu、Pb、Cd、Cr、Zn 5 种元素, 测定结
果与推荐值接近程度没有碱溶法好, 测定结果的相
对标准偏差在 7 . 23% ～35 . 9%之间。
3 结论
  通过对牡蛎、贻贝和黄鱼标准样品的分析, 结果
表明,用 NaOH溶液溶解贻贝、牡蛎和黄鱼, 原子吸
收法测定其中的 Cu、Pb、Cd、Zn、Cr元素, 测定结果

表 5 碱溶法和酸溶法对测定结果的影响 ( n = 5)
样品 方法 元素 平均值 /μg·g - 1 RSD /%

贻贝

碱溶法

Cu
Pb
Cd
Cr
Zn

7. 5
1. 96
4. 6
0. 58
138

7. 02
3. 11
3. 44
7. 26
2. 94

酸溶法

Cu
Pb
Cd
Cr
Zn

7. 2
1. 86
4. 5
0. 64
139

20. 2
20. 1
9. 56
19. 3
7. 23

黄鱼

碱溶法

Cu
Pb
Cd
Cr
Zn

1. 36
0. 25
0 . 01 6
0. 47
29. 1

2. 11
6. 32
14. 0
7. 45
6. 06

酸溶法

Cu
Pb
Cd
Cr
Zn

1. 39
0. 30
0 . 01 9
0. 49
30. 1

13. 1
35. 9
29. 9
30. 4
13. 4

的准确度和精密度都明显优于传统的酸溶法。
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DETERMINATION OF MICROELEMENT IN OYSTER, SEA MUSSEL AND YELLOW - FIN
TUN BY BASE - DIGESTION WITH AAS
Chen Dong, Sun Ruiwen, Ren Song

( East China Sea Monitoring Cente r, SOA , Shanghai, 200137, China )
  ABSTRACT  The oyster, sea mussel and yellow-fin tuna were dissolved in NaOH solution, and the five microelements contents
including copper, le ad, cadmium, zinc and chromium in them we re determined by FAAS and GFAAS. It showed that the measured
value of these elements were coincident with reference value of sta ndard sample. The method of base-digestion to determinate five mi-
croelements oyster, sea mussel and yellow-fin tuna, were superior to the method of acid-digestion in accuracy and precision.
KEYWORDS  base-digestion, AAS, micro elements, oyster, sea mussel , yellow-fin tun
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