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摘要 本文参考美国EPA测定生物组织中砷的样品前处理方法，利用石墨炉原子吸收法测定生物体中砷，并确定了 

一 套完整的样品测定的质控措施，该方法保证了生物组织中砷测定的快速、准确、可靠。 
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Abstract l'his article consuhs the EPA pre—treatment method of biological tissue for As analysis，determines As in 1)i— 

ological tissue by(；FAAS，and sets up a series of quality controt measures for sample analysis，whk’h ensures the quickness。 

accuracy and trustiness for As analysis in biological tissue． 
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1 前言 

砷是人体非必须的微量元素．土壤、植物、动物 

和人体都含有微量的砷，而砷是我国实施排污总量 

控制的元素之一。摄入过多的砷会使人中毒甚至 

死亡。目前，常用的砷的分析方法是”二乙氨基二 

硫代甲酸银光度法”，该方法反应时间长，试剂用量 

多，步骤繁琐，分析过程影响因素多，产生污染废 

液。而石墨炉原子吸收法测定砷快速、简单、准确、 

灵敏度高和检出限低，试剂用量少．可实现微量自 

动测定，但是，目前各种砷的测定方法对样品分析 

过程中质控方面的要求很少，不能保证整个测定过 

程完全处于受控状态。本文确定了一套比较完整 

的样品分析质控措施，保证了分析结果完全处于受 

控状态。 

2 实验部分 

2．1 仪器设备 

(1)PE5100石墨炉原子吸收分光光度计； 

(2)砷无极放电灯； 

(3)热解平台石墨管； 

(，1)电热板消解器。 

2．2 试剂 

(1)高纯氩气 99．999 ；(2)砷标准储备液 

500mg／I ；(3)优级纯硝酸；(4)4g／I 的硝酸镍的 

5~／6的硝酸溶液。 

2．3 仪器工作条件[1] 

波长：193．7nm；狭缝：0．7mm；灯电流：7mA； 

信号类型：ZeemanAA；测定信号：峰面积；校准类 

型：非线性。 

石墨炉升温程序见表 1： 

表 1 石墨炉升温程序 
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2．4 样品分析 

2．4．1 样品的前处理方法[。] 准确称取 0．50g 

粉碎混匀的鱼样品于 250mi 烧杯中，样品加标应 

在此时加人，加人5mI 浓硝酸放在电热板上加热， 

控制消解液温度为 95℃，边加热边摇动直至生物 

组织溶解，样品溶液变为褐色，稍冷却样品，加人 

2mI 1：1的硝酸和 lmL30 9／6的过氧化氢，放回电 

热板，加热到剩余溶液为5mI 左右，继续加人过氧 

化氢直到溶液变清或过氧化氢加到10mI 为止，冷 

却样品，加人 2mI 1：1的盐酸，加热到剩余溶液为 

5mI ，冷却、过滤，用去离子水稀释到 100mI ，待分 

析。 

2．4．2 样品分析及质控措施 。] 生物组织样品 

基质比较复杂，在灰化阶段需要较高的温度才能去 

除干扰，而砷元素易挥发，需加人基体改进剂硝酸 

镍以提高灰化温度，实验确定最佳灰化温度为 

1300℃；分析时进样量为 20VI ，加人 5VI 4g／[ 的 

硝酸镍基体改进剂。 

为了保证分析结果的准确可靠，特制定如下质 

控措施． 

样品前处理时，每一批次最多 20个样品，同时 

要做全程序试剂空白样一个、空白加标样品一个、 

平行样一对、基质样品加标样一个。试剂空白检验 

试剂纯度及配制过程是否有污染；空白加标检查方 

法的准确度和实验室环境、试剂、和操作过程是否 

存在污染；平行样检查方法的精密性；基体加标检 

查基体对测定结果的影响。 

处理后的样品上机分析测试时，先做标准曲 

线，标准曲线的相关性合格后运行一个第二来源的 

标准样品(不同于标准曲线标准物的生产厂家)和 

校准空白质控样各一个，校准空白和校准标准样分 

别检查分析过程中是否存在污染和校准曲线的有 

效性；校准空白控制小于检出限，校准标准样控制 

在 1O0±10 范围内，合格后依次运行全程序空 

白、空白加标样品、1号样品及其平行样、2号样品 

及其基质加标样，这些质控样全部合格后接着运行 

样品。在样品分析过程中，每运行8个样品检测标 

准样品和校准空白质控样各一次，每 10个样品’?贝9 

定一个运行加标回收样品，最后一个样品测完后必 

须检测标准样品和校准空白质控样，合格后结束该 

批次样品测定。 

3 分析结果与讨论 

3．1 方法检出限的测定(MI)I ) 

根据实际测定的仪器的检出限 1．2lsg,II ．用 

1 的硝酸溶液配制砷浓度为仪器检出限2～3倍 

的标样 7个．本实验配制砷浓度为 3／xg／I 的标样， 

然后按照样品的前处理和分析方法连续测定这 7 

个样品，结果以 ／xg／g的形式表示(取样量按 0．5g 

计算)，计算 7次测定结果的标准偏差，方法检出限 

既为标准偏差的 3．14倍。结果见表 2。 

表 2 方法检出限 

(注：MDL=3．14 标准偏差) 

3．2 样品和质控样品的测定结果 

样品和质控样品的的测定结果见表 3和表 4。 

此批次共有 7个样品，同时做全程序空白、空 

白加标样品、1号样品平行样、2号样品基质加标质 

控样品各一个。加标样的加标回收率和平行样的 

相对偏差的计算公式如下： 

加标回收率( )一(加标样浓度一原样浓度)× 

1oo／；O~i标量 

相对分偏差 ( )一(平行样浓度一原样浓度)× 

100／(平行样浓度+原样浓度)／2 

结果表明：试剂空白和校准空白均未检出．空白 

加标回收率97．8 ，2号样品加标回收率94．4 ， 

表 3 样品(鱼体)中砷的测定结果 

(注：NI J未俭出) 

一  8 —  
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表 4 质控样品砷的测定结果 

(注：ND未检出) 

校准控样回收率 】O0 9／6～102 9／6，运行加标回收率 

9O ，1号样品平行样相对偏差为 8．9 ，所有质控 

样品均满足要求，所以保证了样品测定结果的准确 

可靠。 

3．3 标准参考样品(SRM)测定结果 

对浓度为 6．】±1．1／~g／g的标准参考样品进 

行 6次平行测定．结果分别为 5．O、5．2、5．4、5．1、 

6．O、6．8，平均值为5．6，全部结果及平均值均在控 

制范围内，相对误差为一8．2 ，回收率为 91．8 。 

4 结论 

(1)采用本处理方法处理生物组织样品，适合 

于生物体中砷的测定，平行样、样品加标和标准参 

考样品的测定结果均满足要求。 

(2)本实验方法的检出限为 O．4／~g／g。 

(3)所选定的分析方法和仪器分析条件是一个 

比较完善的砷的测定方法和条件。 

(4)本方法中所采取的质控措施保证整个分析 

过程全部受控．保证分析结果的准确可靠。 

(上接第 39页) 
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