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[摘要 ]  用浓硝酸作消解溶剂,以非完全消化法处理蝎子样品,建立了非完全消化 火焰原子吸收光谱法测定蝎子中铜、

铁、锌的新方法.结果表明,试液的物理性质与其空白溶液的一致,不存在背景吸收干扰.对样品处理条件、特征浓度进行了

考察.相对标准偏差小于 312%,测定结果与灰化法一致,相对误差小于 ? 219% .在火焰原子吸收光谱法中,以非完全消化法

取代灰化法处理蝎子样品是可行的.
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Rapid Determ ination ofCopper, Iron and Zinc in Scorpion

by Flam e A tom ic Absorption Spectrom etry

L IU Lihang, ZHANG Chunguang

( S chool of Petrochem ical Techno logy, Liaon ing U nivers ity of Petroleum& Chem icalT echnology, L iaon ing Fushun 113001, C h ina)

Abstract: Concentrated n itr ic ac id be ing used as d igestive disso lvent, and scorpion samp les be ing trea ted w ith non-

com plete digestion me thod, a non-comp le te d igestion-FAASm ethod has been deve loped fo r determ ination of copper,

iron and zinc in sco rpion. The resu lts indicate that the physical properties o f tested so lution is identica lw ith its blank

so lution and there is no backg round absorption interference. The treatm ent cond itions o f samp le and the cha racte ristic

concentra tion have been stud ied. RSD ( Relative Standard Dev ia tion) is less than 3. 2% . The tested results a re con-

sistent w ith those obtained by inc inerating m ethod. The re lative erro rs are less than ? 2. 9% . In FAAS ( F lam e A-

tom icAbso rption Spectrom etry) m ethod, it is possib le to rep lace inc ine ra ting m e thod w ith non - com plete d igestion

m ethod fo r the sam ple pretrea tm en t of sco rp ion.
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  近代医学证明,微量元素与药理相关.了解药

物中微量元素含量有助于研究药物的药理.蝎子主

治惊风抽搐、头风疼痛、风湿痛等症. 文献 [ 1]在

560e 用灰化法处理蝎子样品,灰化法耗时长,不能

满足快速分析的要求.非完全消化法只要求消解液

均匀透明, 不要求除去全部有机物质, 耗时约 15

m in,是一种快速的样品预处理技术, 在火焰原子吸

收光谱法中已有应用
[ 2~ 4]

. 用非完全消化 火焰原

子吸收光谱法测定蝎子中的微量金属元素还未见

报道.

1 实验部分

111 仪器和试剂

  ( 1) 仪器: HG-9002型原子吸收分光光度计

(沈阳华光精密仪器研究所 ).

( 2) 试剂: 铜、铁及锌标准储备溶液: 01500
g /L,使用时分别稀释为 10100mg /L、20100mg /L

及 5100mg /L; 浓硝酸. 以上试剂均为分析纯. T r-i

tonX-100溶液: 100 g /L.实验用水为去离子水.

112 样品处理 ) 非完全消化法

将蝎子样品洗净, 在 75~ 80e 烘干, 磨细, 准

确称取 012 g左右于小烧杯中, 加入浓硝酸 3mL,

置于电热丝刚发红的电炉上加热 (用调压变压器

控制 ) ,反应开始后降低电压消解直到溶液透明,

并蒸发至近干, 耗时约 15m in.加水少许及 T ritonX-

100溶液 7mL, 加热近沸, 冷却,转入 25mL容量瓶

中,定容,样品消解液为草绿色透明溶液.
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113 仪器工作条件

固定空气流量 460 L /h、单色器通带 012 nm,

选用元素的最灵敏线为分析线 ( nm ) : Cu 32418、Fe
24813、Zn 21319. 经优化后确定的铜、铁、锌工作
条件依次为:燃烧器高度 4、3、4mm, 灯电流 5mA,

乙炔流量 70、60、50 L /h.

114 实验方法

11411 测定铁、铜

  试液:吸取蝎子样品消解液 5100mL于 10mL

容量瓶中,以水定容; 工作曲线标准溶液: 取铁 20、

40、60、80、100Lg,铜 10、20、30、40、50Lg于 5个 25

mL容量瓶中, 加入 T ritonX-100溶液 315mL, 以水

定容; 参比溶液为工作曲线标准溶液的空白溶液.

11412 测定锌

试液:吸取蝎子消解液 2100mL于 10mL容量

瓶中, 以水定容; 工作曲线标准溶液: 取锌 5、10、

15、20、25Lg于 5个 25 mL容量瓶中, 加 TritonX-

100溶液 114mL, 以水定容; 参比溶液为工作曲线

标准溶液的空白溶液.

以对应参比溶液调零, 测定积分 5 s的吸光

度,用计算机回归计算含量.

2 结果与讨论

211 样品处理条件考察

  取 012 g蝎子样品 2份, 分别用浓硝酸及高氯

酸 硝酸 ( 1+ 3)各 3mL消解.用浓硝酸消解到近

干,用混合酸消解到冒浓白烟.加水约 10mL,有大

量白色絮状油脂,加 T ritonX-100溶液 7mL,加热近

沸,冷却后油脂消失, 消解液为黄绿色或草绿色透

明溶液.浓硝酸及混合酸的消解效果相近,选用浓

硝酸作消解溶剂.

212 背景吸收干扰及硝酸残留物影响考察

使用氘灯进行背景扣除和不使用氘灯所测试

液的吸光度一致,说明不存在背景吸收. 由于用浓

硝酸处理样品,考察了硝酸残留物对被测元素吸光

度的影响,结果表明无影响.

213 试液与空白溶液物理性质一致性考察

溶液的粘度、表面张力及比重等物理性质的变

化会影响吸样速率、雾化效率. 通常以与试液组成

相近的空白溶液作参比溶液,来补偿物理性质变化

的影响.在本方法中, 试液中含有可溶性的消解产

物,需要判断试液与其空白溶液的物理性质是否相

同.判断 2个溶液的物理性质是否相同的方法为:

向 2个溶液中加入等量的、样品中不含有的一种元

素,例如 N i
2+
, 若 2个溶液的物理性质相同, 则所

加入元素的吸光度必定相等. 按实验方法配制测定

铁、铜的试液及对应的空白溶液, 加入 N i
2 +

50 Lg,

定容 10mL.以水为参比所测 N i
2+

23210 nm波长的

吸光度为: 试液 01145, 空白溶液 01146, 试液及其
空白溶液中 N i

2+
吸光度一致,说明试液的物理性

质与对应空白溶液的一致,可以以对应的空白溶液

作参比溶液.

214 特征浓度
特征浓度是指引起 1%吸收, 即 01004 4吸光

度所对应的溶液浓度, 以 Lg# mL
- 1

/01004 4 A. s

表示,测定值为:铜 0111、铁 0120、锌 0101.
215 样品分析
样品分析按实验方法进行, 测定结果见表 1,

相对标准偏差小于 312% . 以灰化法作为比较方

法.准确称取样品 012 g左右 8份于瓷坩埚中, 置

电炉上炭化,冷却,滴加浓硫酸 5滴润湿炭渣, 低温

蒸干, 于高温炉内 550e 灰化完全约需 5 h. 用硝酸

溶液 ( 1+ 1) 3mL加热溶解灰分, 转入 25mL容量

瓶中,定容.与灰化法相比较, 本方法测定结果的相

对误差小于 ? 219%.

表 1 测定结果

元
素

方法
测定值

/ ( Lg /g)

平均值

/ ( Lg/g)

RSD

/%

相对

误差 /%

铜 灰化法 233 235 237 245 239 231 237 210

本法 219 229 231 229 239 239 231 312 - 215

铁 灰化法 438 423 437 438 452 466 442 219

本法 454 438 450 454 434 454 447 210 + 111

锌 灰化法 381 380 383 382 380 376 380 016

本法 374 365 367 368 370 368 369 018 - 219
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