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摘 要: 采用微波消解 -氢化物发生原子荧光法测定植物中汞和砷, 优化了试验条件。汞在 0 g /L~ 1. 00 g /L、砷在

0 g /L~ 20. 0 g /L范围内线性良好, 方法检出限汞为 0. 005 m g /kg (以取 0. 1 g样品消解定容至 10 mL计 ), 砷为

0. 010 mg /kg (以取 0. 1 g样品消解定容至 25 mL计 ),植物样品测定的 RSD 4. 5% , 加标回收率为 90. 0% ~ 107%。
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植物样品的消化方法有干法灰化
[ 1]
和湿法消

化
[ 2]
,前者操作简便, 但耗时长; 后者耗酸量大, 对

环境污染严重,且空白值高。微波消解结合高压消

解和微波快速加热两方面性能, 具有样品消解快、

试剂消耗少、空白值低、避免挥发损失、回收完全等

优点, 适用于痕量分析和超纯分析
[ 3 ]
。氢化物发

生原子荧光法操作简便,灵敏度高,基体干扰少,分

析结果稳定,在环境
[ 4]
、生物

[ 5]
等领域得到了广泛

应用。今采用微波消解 -氢化物发生原子荧光法

测定植物中汞和砷, 前处理简便, 消解完全, 结果

满意。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

AFS- 2202a型双道原子荧光光度计, 北京万

拓仪器有限公司; MARS微波消解系统,美国 CEM

公司; EG20A plus型电热板, 北京莱伯泰科仪器有

限公司。

1 000 g /L汞标准储备液,国家标准物质研究

中心; 10. 0 g /L汞标准溶液: 用 10%盐酸溶液将

汞标准储备液逐级稀释而成; 100 mg /L砷标准储

备液,国家标准物质研究中心; 100 g /L砷标准溶

液:用 10%盐酸溶液将砷标准储备液逐级稀释而

成; 5 g /L氢氧化钾溶液; 0. 5 g /L硼氢化钾溶液:

称取 0. 25 g硼氢化钾, 溶于 500 mL 5 g /L氢氧化

钾溶液中,用作测定汞还原剂; 30 g /L硼氢化钾溶

液:称取 15 g硼氢化钾,溶于 500mL 5 g /L氢氧化

钾溶液中, 用作测定砷还原剂; 50 g /L 硫脲

+ 50 g /L抗坏血酸混合溶液, 用作混合还原掩蔽

剂;试验用酸均为优级纯; 其他试剂为分析纯; 试验

用水为去离子水。

1. 2 样品采集

采集泰州地区特征植物香樟树叶、梧桐树叶,

以及观赏植物吊兰, 清洗、干燥后磨碎, 过 60目筛

待用。

1. 3 样品消解

称取 0. 1 g样品于消解内罐中,加入 5 mL浓

硝酸,放置一段时间后微波消解。根据样品数量设

定消解功率, 1~ 6个样品选择 400 W, 7~ 12个样

品选择 800W, 13个以上样品选择 1 600W,再设

定消解温度及保留时间,分别为 120 ! 保留 5m in,

150 ! 保留 8 m in, 180 ! 保留 25 m in,按此程序消

解样品,冷却后取出消解罐。对测汞样品, 将消解

液置沸水中加热赶尽 NO2,用 5%盐酸溶液定容至

10mL待测。对测砷样品,将消解液倒入聚四氟乙

烯杯中, 于电热板上加热赶尽硝酸 (温度不超过

140 ! ),移入 25 mL比色管,加 5mL 50 g /L硫脲

+ 50 g /L抗坏血酸混合溶液,用 10% 盐酸溶液定

容,放置 30 m in后待测。消解样品的同时做空白

试验。

1. 4 仪器工作条件

测汞: 灯电流 30mA;原子化器高度 10 mm;原

子化温度 200 ! ; 负高压 320 V; 载气流量

300mL /m in; 屏蔽气流量 800 mL /m in。测砷: 灯

电流 65 mA; 原子化器高度 8 mm;其他条件同汞。

1. 5 标准系列制备

汞标准溶液系列:分别吸取 10. 0 g /L汞标准
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溶液 0mL、0. 20mL、0. 40 mL、0. 60 mL、0. 80 mL、

1. 00mL于 10mL容量瓶中,加入 0. 5 mL浓盐酸,

用去离子水定容, 配制成 0 g /L、0. 200 g /L、

0. 400 g /L、0. 600 g /L、0. 800 g /L、1. 00 g /L

汞标准溶液系列。

砷标准溶液系列: 分别吸取 100 g /L砷标准

溶液 0mL、1. 00mL、2. 00 mL、3. 00 mL、4. 00 mL、

5. 00mL于 25 mL容量瓶中, 加入 2. 5 mL浓盐酸

和 5 mL 硫脲溶液, 用去离子水定容, 配制成

0 g /L、4. 00 g /L、8. 00 g /L、12. 0 g /L、

16. 0 g /L、20. 0 g /L砷标准溶液系列。

2 结果与讨论

2. 1 消解方法

采用湿法消解植物样品时,温度难以控制。温

度太高, 溶液易碳化, 酸消耗量大; 温度太低,消解

速度慢, 易形成胶状物, 消解不完全。植物中含有

大量有机物,需加入高氯酸消解, 在酸量较少的情

况下, 高氯酸遇到大量有机物易发生爆炸,且高氯

酸未赶尽会造成空白值偏高,影响测定结果。该试

验采用微波消解植物样品, 只需加入硝酸,采取梯

度升温方式,低温下消解易氧化的有机物,高温下

消解难分解的有机物,耗时短, 消解完全, 消解液呈

无色透明或微黄。植物中有机物含量高, 为防止微

波消解时反应剧烈,可先将样品加酸冷消化一段时

间。为避免酸残留对测定产生影响, 消解结束须将

消解液置电热板上加热赶尽余酸。

2. 2 酸介质

分别试验了盐酸、硝酸介质对荧光强度及测定

值的影响,结果表明, 采用盐酸、硝酸介质, 灵敏度

相近。该试验测汞以 5%硝酸溶液为介质, 测砷以

10%盐酸溶液为介质, 灵敏度高且稳定。

2. 3 硼氢化钾溶液质量浓度

试验表明,汞在较低质量浓度硼氢化钾的作用

下就能还原成单质汞,而砷需用较高质量浓度的硼

氢化钾还原生成氢化物。该试验测汞以 0. 5 g /L

硼氢化钾溶液为还原剂, 测砷以 30 g /L硼氢化钾

溶液为还原剂,灵敏度较高。

2. 4 标准曲线

用该方法分别测定 0 g /L~ 1. 00 g /L汞和

0 g /L~ 20. 0 g /L砷标准溶液系列, 以质量浓度

为横坐标、荧光强度为纵坐标,绘制标准曲线。回

归方程和相关系数分别为:汞 y = 388x - 2. 58, r=

0. 999 7;砷 y= 33. 8x, r= 0. 999 9。

2. 5 检出限

连续测定 11次空白溶液, 以 3倍标准偏差计

算方法检出限, 汞为 0. 005mg /kg(以取 0. 1 g样品

消解定容至 10 mL计 ) , 砷为 0. 010 mg /kg (以取

0. 1 g样品消解定容至 25 mL计 )。

2. 6 样品测定与精密度试验

用该方法测定国家标准物质茶树叶 GBW

08513 [保证值汞 0. 017 mg /kg, 砷 ( 0. 180 ∀

0. 049)mg /kg], 以及香樟树叶、梧桐树叶和吊兰,

平行测定 6次, 结果见表 1。

表 1 样品测定与精密度试验结果

元素 样品 测定均值w / (mg# kg- 1 ) RSD /%

汞 茶树叶 0. 015 3. 3

香樟树叶 0. 090 1. 4

梧桐树叶 0. 042 2. 7

吊兰 0. 027 2. 5

砷 茶树叶 0. 182 3. 6

香樟树叶 0. 313 2. 2

梧桐树叶 0. 261 3. 8

吊兰 0. 152 4. 5

2. 7 加标回收试验

用该方法对植物样品作加标回收试验,结果见

表 2。

表 2 加标回收试验结果

元素
样品测定值

/ ( g# L- 1 )

加标后测定值

/ ( g# L- 1 )

加标量

/ ( g# L- 1 )

回收率

/%

汞 0. 620 1. 16 0. 600 90. 0

0. 880 1. 95 1. 00 107

砷 1. 68 6. 32 5. 00 92. 8

1. 03 11. 3 10. 0 103
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