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　　摘要:用电感耦合等离子体发射光谱法测定人发中铝的

含量 , 同时采用微波消解系统对样品进行前处理。该方法快

速 、 准确 、 可靠。
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电感耦合等离子体发射光谱法具有检出限低 、 精密度高 、

分析速度快 、 线性范围宽等特点。 同时采用微波消解法 , 样

品在全密封的高压密闭消解罐中进行高温高压消化。 样品消

解快, 试剂消耗少 , 空白低 , 减少样品挥发损失, 降低了污染,

回收率高。我们应用该法测定人发铝含量 , 现报告如下。

1　实验方法

1.1　仪器与试剂

电感耦合等离子体发射光谱仪 (美国 Leeman公司), E-

thos高压密闭微波消解系统 (意大利 Milestone公司), Milli-Q

超纯水装置 (法国 Millipore公司), 铝标准储备溶液 (100

mg/ml):GBW (E)080219 (国家标准物质中心), 铝标准使

用溶液:将铝标准储备液用 2%硝酸稀释成浓度 10 mg/ml,

其他试剂均为优级纯 。

1.2　仪器操作条件

见表 1。

表 1　铝的测定条件

工作气体 高频发生器功率 辅助气流量 泵速 输入压力 冷却气流量 雾室压力 分析谱线 观测方法

氩气 1.1 kW 0.1 LPM 0.8 ml/min 0.55 MPa 18 LPM 49PSI 308.2 nm 水平观测

1.3　样品预处理

取样品提供者后枕部离头皮 2 ～ 5 cm处头发 3 ～ 5 g[ 1] ,

用 5%高富力洗洁精浸泡 20 min后用自来水冲洗干净 , 再用

去离子水冲洗 6 ～ 8次 , 于 105℃烘箱中烘 4 h, 移出放入干燥

器中自然冷却。用手术剪刀剪成 3 ～ 5 mm备用。

1.4　样品消解

称取已经预处理过的发样 0.5 g, 于高压密闭消解罐中 ,

同时加入 4 mlHNO
3
, 1 mlH

2
O

2
, 放入微波消解系统中消解。

具体程序:10 min升温到 200℃, 控温 200℃消化 20 min。消

化结束后卸压 , 转移消解液于 50ml聚四氟乙烯烧杯中 , 在电

热板上控温蒸发除去 NO2 , 用 2%HNO3定容至 10 ml容量瓶

中 , 待测。同时做空白实验。

1.5　测试

设定优化好的测定条件 , 在校正汞灯 、 离子炬观测位置

及光源后 , 分别测试空白液 、 标准液和样品溶液的谱线发射

强度。

2　结果

2.1　检出限与精密度实验

在本法规定的条件下 , 对样品空白液进行 10次平行测

定 , 按 3倍标准差给出方法的检出限为 0.007 μg/ml。 对

同一份样品 连续测定 6 次 , 计算出 相对标 准偏差 为

1.83%。
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2.2　不同前处理方法比较

将两份发样分别采用微波消解和电热板湿法消化两种前

处理方法的回收率进行比较 , 两种前处理方法的回收率都较

好。但微波消解法消解快 , 试剂消耗少 , 而且节省了人力。

结果见表 2。

表 2　两种消化方式的回收率比较 μg/g

发样

湿法消化

本底测
定值

加标量 测定值
回收率
(%)

微波消化

本底测
定值

加标量 测定值
回收率
(%)

发样 1 1.00 4.76 94.0 1.00 4.73 96.0

(n=3) 3.82 5.00 9.01 103.8 3.77 5.00 8.89 102.4

10.00 13.60 97.8 10.00 14.20 104.3

发样 2 1.00 9.15 106.0 1.00 9.02 97.0

(n=3) 8.09 5.00 12.90 96.2 8.05 5.00 13.20 103.0

10.00 18.50 104.1 10.00 17.90 98.5

2.3　标准物质的测定

用本法对国家标准物质人发 (GBW09101)中铝含量进行

测定 , 结果为 14.1μg/g, 与标准值 [ 13.3±2.3 (μg/g)] 吻

合。

2.4　样品测定结果

用本法对天河区 35名 12 ～ 15岁中学生做了发样分析 ,

测得发铝含量为 1.35 ～ 11.8 μg/g。

3　讨论

3.1　共存元素的光谱干扰

在 ICP中 , 样品被等离子体间接加热 , 这种加热方式使
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样品组分的改变对 ICP电子参数影响很小。样品在高温区作

用时间长 , 能保证试样完全解离 , 从而消除了由分子和原子

团引起的干扰 , 电离干扰可以忽略不计。另外 , 由于所使用

的 Leeman直读中阶梯光栅 ICP有较好的分辨和色散能力 , 因

此极大地避免了光谱干扰。在选择测定光谱线波长时 , 考虑

谱线强度和可能存在的光谱干扰 , 被测元素采用背景校正。

3.2　化学干扰

化学干扰一般来自于基体的酸度 , 过强的酸度会抑制响

应灵敏度。这一点可通过调节样品的酸度克服 , 样品和标准

溶液均用 2%HNO3定容。

3.3　最佳工作条件的选择

雾室压力过大或过小时 , 雾化效果不好 , 影响测定结果精

密度 , 可通过观察 H-G双铂网雾化器是否细雾状喷雾来确定雾

室压力。样品用垂直观测方式测定时精密度不佳 , 因而选择水

平观测方式。冷却气 、 泵速对测定结果没有明显影响。

3.4　样品防污染措施

铝为最易污染的元素之一 , 为保证实验结果的可靠 , 本

实验所用器皿均用 5%HNO3浸泡 3 d, 每天更换一次新酸。

使用前用去离子水冲洗干净。样品用微波消解系统消解 , 不

但用酸量少 , 而且减少了污染的可能性 。此外操作每一步骤

以及实验环境均应防尘和防污 , 以保证分析结果的可靠。
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　　摘要:采用火焰原子吸收法测定尿锰, 该方法的线性范围

为 0 ～ 200 ng/ml, 检出限 3.5ng/ml, 回收率 97.8% ～ 104.5%,

批内 、 批间 RSD<10%。 本法尿样处理简单 , 分析速度快 ,

适用于重点人群普查 、 职业中毒初筛。
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测定尿锰的方法有化学分光光度法 、 微分电位溶出法 、

火焰及石墨炉原子吸收法等 , 它们各有其应用特点 , 也存在

尿样用量大 、 需消化 、 前处理费时 、 背景干扰等不同缺欠。

采用快速火焰原子吸收法测定尿锰 , 简化了操作程序 , 提高

了检验效率 , 其检出限及准确度均能满足需要 , 现报告如下。

1　材料与方法

1.1　原理

尿样经过酸化 , 加入释放剂 、 增感剂 、 非离子型表面活

性剂 , 使其保持与标准系列较一致的物理特性 , 然后进行火

焰原子吸收测定。

1.2　仪器 、 器材

TAS-986原子吸收分光光度计 , KY-1型锰元素空心阴极

灯 , 10 ml容量瓶等。

1.3　试剂

盐酸:ρ
20
(HCl)=1.19 g/ml, GR;氯化镧溶液:ρ(LaCl

3
)=

100 g/l;OP乳化液:φ(TritonX-100) =10%;丙酮溶液:含

量不小于 99.5%, AR;锰标准溶液:GBW (E)080157, 稀释

成 ρ(Mn) =1 μg/ml, 介质 φ(HNO3) =1%

1.4　仪器操作条件

原子吸收仪波长 279.5 nm, 带宽 0.2 nm, 灯电流 5.0

mA;背景扣除用氘灯;A-Ac火焰 , 乙炔流量 1 600 ml/min,

空气压力 0.25 MPa, 火焰高度 9.0 mm;测定用 AAWin1.1软

件 , 连续测定方式 , 重复测定 2次 , 间隔 1 s, 信号处理积分

时间 2 s, 滤波系数 0.10。

1.5　分析步骤

1.5.1　尿样处理　取尿样 5.00ml, 加入盐酸 0.25 ml、 氯化镧

溶液 0.20ml、 OP乳化剂 0.20ml、 丙酮 0.70 ml, 混匀待测。

1.5.2　标准系列　取 10 ml容量瓶 6只 , 分别加入 0, 0.40,

0.80, 1.20, 1.60, 2.00 ml锰标准液 , 加水至 3 ml, 加入盐

酸 0.40 ml、 氯化镧溶液 0.30 ml、 OP乳化液 0.30 ml、 丙酮

1.00ml。最后定容至刻度 , 混匀配成浓度为 0, 40, 80, 120,

160, 200ng/ml标准系列 , 以浓度为横坐标 , 吸光度为纵坐

标 , 绘制标准工作曲线。

1.5.3　计算公式　ρ(Mn) =
m×6.35×1000
5.00×1000

式中:ρ(Mn)———尿样中锰含量 , μg/L;m———标准曲

线查得值 , ng/ml。

2　结果与讨论

2.1　线性范围

尿锰标准曲线线性范围为 0 ～ 200 ng/ml, 直线回归方程

为y=2 877.7x-1.6187, 相关系数可达 0.999 3 ～ 0.999 9, 直

线斜率在 2 800 ～ 2 900之间。

2.2　灵敏度及检出限

用本法测定条件 , 锰的 1%灵敏度 (特征浓度)为 15ng/

ml, 对空白溶液进行 11次测定 , 标准差为 0.000 4, 经计算

其检测限为 3.5 ng/ml, 与文献 [ 1]报道基本相同。

2.3　精密度实验
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