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摘 要 研究了采用微波消解样品，利用火焰原子吸收分光光度法（犉犃犃犛）测定了大鼠肝脏中的钙、锌、铜、

镁、铁。考察了微波消解条件对分析结果的影响，同时选择了火焰原子吸收分光光度法测定的最佳条件。实

验结果表明，与传统的湿法消解样品相比，该方法操作简便、快速、样品消解完全，空白值低，选择性好，准

确度和精确度都能满足分析要求。利用该法对大鼠肝脏中的微量元素进行了分析，测定结果令人满意。方法

回收率在９６％～１０３％，相对标准偏差为１０％～２６％。

主题词 微波消解；测定；微量元素；火焰原子吸收法

中图分类号：犗６５７３ 文献标识码：犃 文章编号：１００００５９３（２００５）１１１８９３０２

收稿日期：２００４０６０２，修订日期：２００４０８０８

基金项目：国家自然科学基金（３０１７０１２８）资助项目

作者简介：赵爱东，女，１９６４年生，河北师范大学实验中心高级实验师 通讯联系人

引 言

近年来，随着高压消解罐的研制成功，使得微波消解技

术在分析化学领域得到广泛应用。利用微波增温、增压消解

试样是对经典化学预处理技术的重大革新。这种方法特别适

用于消解生物样品、食品、饮料、人体及动物器官等。其显

著特点是热损耗少、能量利用率高；消解能力强，样品分解

彻底，一般在几分钟即可消化完全；试剂用量少；空白值

低［１４］。

本文采用微波消解技术对大鼠肝脏进行消解，利用

犉犃犃犛法对消解液中的钙、镁、锌、铜、铁进行测定，得到令

人满意的结果。本工作的研究成果很有实际意义。类似的工

作还可参阅文献［５］。

１ 实验部分

１１仪器及主要试剂

１１１ 仪器

微波消解系统 犕犓Ⅲ型光纤压力自控密闭微波消解系

统（新科微波及溶样测试技术研究所，上海）；犇犓犘犐型电子

控温加热板（新科微波及溶样测试技术研究所，上海）；

犠犉犡１犉２犅２型原子吸收分光光度计（北京瑞利光学仪器厂）；

犆犪，犣狀，犆狌，犕犵，犉犲空心阴极灯（河北宁强光源厂）。

１１２ 主要试剂

犆犪，犣狀，犆狌，犕犵，犉犲单标准储备液（国家标准物质中心，

北京），使用时用去离子水稀释成所需的浓度；硝酸（犌犚）；

３０％犎２犗２（犃犚）。

１２ 分析步骤

１２１ 样品的分解

将大鼠的肝脏洗净，在干燥器中干燥表面水分，利用电

子天平精确称取０２０００犵样品，放入聚四氟乙烯消解罐，加

入５犿犔犎犖犗３，２犿犔３０％犎２犗２。在电子控温加热板上加热

３０犿犻狀（温度为４２３犓）使反应趋于缓和。将溶样杯取下，稍冷

却，擦干外表水分，放入消化罐内，盖好盖子，将消化罐置

于微波消解炉内的托盘上。按照犕犓Ⅲ型光纤压力自控密闭

微波消解系统操作手册调整仪器，然后设置压力档为２档，

微波加热时间为５犿犻狀进行消解，消化完成后取出样品，定

容、待测。

１２２ 测定方法

按照表１的仪器工作条件，将样品的标准溶液、样品液

和空白溶液分别导入犉犃犃犛仪器中测定，以吸光度为纵坐

标，浓度为横坐标，仪器自动绘制工作曲线，并计算分析结

果。

犜犪犫犾犲１ 犜犺犲犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犮狅狀犱犻狋犻狅狀犳狅狉犉犃犃犛

元素 波长?狀犿 灯电流?犿犃 狭缝（带通）?狀犿 燃烧器高度?犿犿

犉犲 ２４８３ ２ ０２ ６

犆犪 ４２２７ ２ ０４ ６

犆狌 ３２４８ ２ ０４ ６

犣狀 ２１３９ ２ ０４ ６

犕犵 ２８５２ １ ０４ ６



２ 结果与讨论

２１ 微波消解条件的选择

２１１ 消解压力的选择

利用光纤压力自控密闭微波消解系统溶解样品时，压力

档设置为第２档。压力设置太低，样品消解不完全；压力设

置太高，会因超压而引起自动泄压，造成某些元素的损失。

２１２ 消解时间的选择

将压力设置在第２档，顺序改变微波加热时间：１０，

２０，３０，４０，５０，６０犿犻狀，分别对同一样品进行消解，由

于加热时间不同，消解液的澄清程度有明显的差别。经过多

次实验，结果表明，样品经预分解处理后，加热４犿犻狀后即

可彻底消解。故本实验的消解时间选择为５犿犻狀。

２１３ 硝酸用量的选择

在其他条件相同的情况下，在４个高压罐中分别加入２，

４，６，８犿犔浓犖犎犗３，结果发现，加入４犿犔以上的３个罐中

的样品液澄清。本实验选用加５犿犔浓犖犎犗３，２犿犔犎２犗２。

２２ 实验结果

２２１ 方法的准确度

人发（犌犅犠０９１０１）中犉犲，犆犪，犆狌，犕犵，犣狀的测定结果见

表２。为了考察基体成分的干扰，本实验用标准加入法对大

鼠肝脏进行了分析测定，同时用工作曲线法做对照，其结果

见表３。

从表２、表３可知，该法具有较高的准确度，并且基体成

分不干扰测定，可以用标准曲线法直接测定微波消解液中的

微量元素。

犜犪犫犾犲２ 犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犲犾犲犿犲狀狋狊犻狀犺狌犿犪狀犺犪犻狉

人发 标准值?（μ犵·犵
－１） 测得值?（μ犵·犵

－１）

犉犲 ７１２±６６ ７５８

犆犪 １０９０±７２ １１５３

犆狌 ２３０±１４ ２２１

犣狀 １８９±８ １９３

犕犵 １０５±６ １０９

犜犪犫犾犲３ 犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犲犾犲犿犲狀狋狊犻狀狉犪狋犾犻狏犲狉

元素 标准加入法?（μ犵·犵
－１） 工作曲线法?（μ犵·犵

－１）

犉犲 ７８５ ７８１

犆犪 １２１６ １２１４

犆狌 ４３０ ４５０

犣狀 ３５６ ３５９

犕犵 １２５５ １２６１

２２２ 精密度实验

对犉犲，犆犪，犆狌，犕犵，犣狀的标准溶液分别测定７次，其相

对标准偏差分别为：１５％，２１％，１０％，２６％，１７％。

检出限分别为（μ犵·犵
－１）：０００９１，００１８１，０００５０，０００７

５，０００８２。

２２３ 回收实验

对样品做加标实验，结果表明：犉犲，犆犪，犆狌，犕犵，犣狀的

回收率均在９６％～１０３％之间。

综上所述，利用自控密闭微波消解系统消解样品的前处

理方法所处理试样的测定结果令人满意。
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