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直接进样石墨炉原子吸收法测定动物脏器中微量铅

徐通敏 徐伯兴 汪美丽 方禹之
华东师范大学化学系

摘要 木文描述了一种直接进样原子吸收测定动物脏器中微量铅的方法 动物脏器被预先捣碎至一定微位
,

然后 配置成悬浊液直接被注人石墨原子化器 进行分析 由于不经过样品消解
、

分离与富集等操作
,

铅损失的可

能性大大减小 整个过程几乎不用其他化学试剂
, 因而可避免因使用化学试剂而带进的污染 实验中研究了颗校

度
、

石墨沪工作温度等因素对结果的影响 用该法对几种动物脏器的分析证明
, 方法的分析精度可达 一 ,

加入回收串在 一 之间
,

本法可作为一种测定动物样品中痕量金属元素的快速
、

简便的分析方法

动物脏器中有害微量元素的测定既是食

品分析中的一个重要课题
,

又是检验环境污

染的指标之一 通过分析
,

对其食用性及受

污状况进行分析判断
,

已日益引起人们的重

视和兴趣
。

石墨炉原子吸收法具有灵敏
、

快速
、

选择

性高等特点
,

但在测定生物样品
,

特别是动物

样品的预处理时
,

常用湿法消解
、

干法灰化等

方法 卜 ,

往往需经过一系列繁琐的步骤
,

对

某些元素如铅
、

镐等
,

由于预处理中的损失引

起回收率偏低
,

另一方面
,

受所用化学试剂及

处理器皿的污染
,

又会使结果偏高
,

在分析中

引进各种误差

本文为简化分析步骤
,

应用近年来发展

起来的直接进样无焰原子吸收法
‘习 ,

将动物

脏器捣碎后制成悬浊液试样
,

然后直接注入

石墨炉中测定微量铅
,

研究了原子化阶段等

实验条件
,

用标准加人法进行定量
,

取得满意

的结果
,

是一种对生物样品快速微量元素分

析的简便
、

可靠的实验方法
。

实 验 部 分

一
、

仪器
一

与试剂

日立
一

型塞曼原子吸收分光光度

计
,

日立热解石墨管原子化器
,

微

量进样器 微升
。

铅空心阴极灯 上海电光器件厂
。

毋
一

型高速组织捣碎机 上海标本模

型厂
。

铅贮备液 准确称取高纯金属铅
,

溶于

少量  
,

后用重蒸水稀释配制成

】贮存液 标准溶液及工作液用时临

时配制

消泡剂 分析纯正丁醇
。

保护气 多氢气 上钢三厂
。

二
、

分析步骤

将新鲜动物脏器洗净后
,

用滤纸吸千表

面水分后称重
,

置于高速组织捣碎机中
,

加人

重蒸水约 , ,

在每分钟转速为 转

次高速捣碎
,

加人 正丁醇消除泡

沫
,

将制得的悬浊液定量转移至 容量

瓶中
,

用重蒸水稀释至刻度 在反复振摇的

情况下
,

根据样品中铅的不同含量
,

移取等体

积四份镇 试液于 容量瓶中
,

后三

份分别加人铅标样
,

定容后加人铅浓度依次

为
、 、 ,

最后在摇匀时用

微量进样器
,

取样 川 进石墨炉侧定

之
。

三
、

石墨炉工作条件

干燥 一 ℃

灰化 一 ℃

灰化 一 ℃

原子化 ℃

清洗 ℃



结 果 与 讨 论

一
、

悬浊液试样的准备

直接进样石墨炉原子吸收法要求试样粒

度细而均  ,

否则会降低测定的灵敏度
,

影响

精度 本文对猪肝试样的捣碎时间作过条件

试验
,

结果列于表
。

科 学 怒 朋

℃ 持续 秒
,

接着在 ℃ 保持

秒 在此条件下引起非原子吸收的背景值吸

光度信号在 一 之间
,

而本文所用仪器

扣 除背景吸收的能力可达
,

背景值完金可

予 以扣除
。

表 捣碎时间的影响

捣碎时间

侧嗽赓吸光度
·

变异 系数 。
·

次测定平均值

由表 可见
,

在 至 时
,

样品的均

匀性较差
,

变异系数大于 沁
,

至

时
,

粒度分布较为均匀
,

精度改善
,

时

信号值也较高
,

而增加至 时
,

由于匀浆

过程中产生大量气泡
,

使精度再次下降
,

变异

系数值升高
,

故采用捣碎时间为 处理

各种试样
。

此外
,

为保证试样的均匀性
,

在石

墨炉测定进样前
,

必须充分振摇
,

不然会引进

较大的进样误差

二
、

石墨炉升温条件

根据动物脏器蛋白质和脂肪含量高的特

点
,

本文研究了适宜的石墨炉程序升温条件

干燥阶段为防止试样飞溅
,

选择在较低

温度时斜坡升温
,

控制在 一 ℃ 持续

秒
,

以利于水份及正丁醇的蒸发

灰化温度的选择对生物样品十分 重 要

图 显示了猪肝试样和标样 浓度为

在灰化阶段最高灰化温度与吸光度信号

的关系 试样 曲线 在 一 ℃ 范围

内信号略有下降但总趋势仍较平稳
,

℃以

后明显下跌
,

而标样 曲线 系纯水溶液体

系
,

仅在 。一 ℃ 范围内保持恒定
,

高于

℃ 后信号值下降
,

因而选择最后温度为

℃
,

并采用两步灰化方式
,

先在 一

。 丽 飞 犷 ’
”

温度 ℃ ,

图 灰化温度曲绳

今一门
欠勿米咨

即  名印

铅含量扣

图 标准加入法用图
。

猪肝试样 标样

选择原子化温度的试验中
,

在 ℃ 附

近
,

随着原子化温度的升高
,

吸光度值也有所

增加
,

考虑到石墨管的寿命
,

选用所用仪器推

荐的原子化温度 ℃
、

秒作为溅试条

件

三
、

分析绪果

分 析方法 应用标准加人法
,

以猪肝试徉
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表 回 收 率 裹 测定结果及变异系数

试试样样 试液含铅量量 铅加人量量 铅测得量量 回收率率
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