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火焰原子吸收分光光度法测定鱼内脏及河流底泥中的铜
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摘 要
&

采用火焰原子吸收分光光度法测定鱼内脏及河流底泥中的铜
。

鱼内脏经组织捣碎机捣成匀浆后
,

加硝酸消

解 ∋底泥则经氢氟酸和高氯酸消化
。

该方法具有灵敏度高
,

精密度和回收率较好等特点
。
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&
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铜是人体必不 可少 的元素
,

但水中铜超过

%
)

%∗ 呵
ς 时

,

会对鱼类产生毒性
,

从而通过食物链

影响人体健康
。

电镀
、

冶炼
、

五金
、

石油化工等部门

排放的废水中含铜
。

现对某市一生产颜料工厂排

放的废水进行测定
,

以了解该类废水对周围河流底

泥及鱼塘内螂鱼
、

鲤鱼的内脏中铜含量的影响
。

1 试验

∗
)

∗ 主要仪器和试剂

7Ι 一 (%% 型火焰原子吸收分光光度计 ∋ − Γ 一 ∗

高速组织捣碎机
。

硝酸
,

夕 Ω ∗
)

#� 岁Ες
,

优级纯 ∋氢

氟酸
,

优级纯 ∋高氯酸
,

优级纯 ∋ ∃%
)

4 30 Μ几 铜标准使

用液
。

∗
)

� 测定条件

波长 ∀�#
)

; 010
∋ 灯 电 流 巧 0 ∗Φ ∋ 狭缝 宽度

Ρ
)

( 010
∋空气流量 ∗( ΞΨ 而0∋ 乙块流量 Ν ΞΨ 而 0 。

∗
)

∀ 标准曲线的制备

分别吸取 ∃%
)

% ∗∗∗Ζ几 铜标准使用液 %
)

4 Ες
、

%
)

∃ %
∗11ς

、

∗
)

%% Ε ς
、

∀
)

44 Ες
、

∃
)

44 Ες 和 ∗%
)

44 Ες
,

于

[ 只 ∗%% Ε ς 容量瓶中
,

用 %
)

� Ε4 1∴ ς 硝酸定容
,

进行

一 � , 一

测定并绘制标准曲线
。

回归方程
& Δ 二 %

)

%∃ � ∀]
十

%
)

%% �
, 9 Ω %

)

Ζ Ζ Ζ Ζ
。

∗
)

# 样品预处理

∗
)

#
)

∗ 鱼内脏

将鱼内脏切成小块
,

放人组织捣碎机中捣成匀

浆
,

移人瓷柑涡
,

加硝酸 ; /0ς 放置 %
)

∃ <
,

小火蒸

干
,

继续加热炭化
,

移人高温炉中
,

于 ∃%% ℃ 士 �∃ ℃

灰化 1 <
,

取出冷至室温
,

加硝酸 ∗ Ε ς 浸湿灰分
,

小

火蒸干
,

再移人高温炉 中
,

于 ∃ �∃ ℃灰化 1 <
,

冷却

后取出
,

用 ∀ Ε4 1∴ ς 硝酸 1 Ες 溶解 # 次
,

移入 ∃% Ε ς

容量瓶中
,

用水稀释至刻度「’⊥
,

同时制备空白样
,

一

起测定
。

∗
)

#
)

� 河流底泥

称取 %
)

∗%% % Ζ Π %
)

∃%% % Ζ 样品
,

置于聚四氟乙

烯烧杯中
,

加浓硝酸 94 Ες
,

待剧烈反应停止后
,

移

至低温电热板上
,

加热分解至液面平静
,

取下稍冷
,

加人氢氟酸 ; Ες
,

加热煮沸 ∗% Ε 30
,
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第 ∗∃ 卷 第 � 期 缪建洋等
)

气相色谱法直接进样测定环境空气中的卤代烃 �《 !∀ 年 # 月

时间不少于 ∀% Ε 30
。

高浓度标准气不宜配制太浓
,

否则会因蒸气饱和而出现冷凝
,

特别要注意浓度
、

室温和平衡时间
。

∗
)

# 分析方法

∗
)

#
)

∗ 校准曲线的绘制

分别取 中间浓度标准气 4 拜ς
、

�% 拼ς
、

#% 拜ς

∗%% 匹
、

∃%% 匹 注人充有氮的 144 Ες 注射器中
,

平

衡 �% Ε 30
,

抽取 %
)

[% 90ς 进样分析
。

以峰面积�Γ Η⎯
] ;!对各自的浓度进行线性回归绘制出各自校准

曲线
,

见表 ∗
。

表 ∗ 卤代烃校准曲线回归方程和检出限

卤代烃 回归方程 相关系数 检出限可 �ΕΜ
·

Ε 一∀ !

6Η6∗∀ 少二 %
)

∀ , α ∗(
)

; ] %
)

Ζ哭〕Ζ %
)

%∃

66甄 了二 一 ∗
)

∗∀ α ∗ ∗Ζ ] %
)

望〕Ζ ( %
)

《刃,

Τ Η6∗ ∀ 少二 %
)

∀ , α ∃ ∗
)

, 戈 % 产尧延, Ζ %
)

吸

Τ 6肠 Δ 二 一 ∗
)

∃∃ 十 ∗#,
] %

)

Ζ ΖΖ ∃ %
)

创刀

∗
)

#
)

� 样品采集和测定

采样注射器应洗净吹干
,

采样时先抽取现场空

气冲洗注射器 ∀ 一 # 次再采集样品
,

注射器活塞应

向上放置
,

保证注射器内为正压
,

以防污染
。

当气温低时
,

样品易冷凝在注射器内壁上
,

样

品送到实验室后须于 �% ℃ 以上 室温环境 中平衡

∀% Ε 30再行进样
。

用 144 Ες 注射器采集气样后直接进样分析
,

以保留时间定性
,

峰面积定量
,

可用单点外标法计

算结果或直接从校准曲线上求出结果
。

� 结果与讨论

�
)

∗ 检出限

以该色谱条件下的 � 倍基线噪声为检出限
,

结

果见表 ∗
。

�
)

� 精密度和准确度

分别取 �% 拌ς 和 ∗%% 拌ς 中间浓度标准气于充

有 144 Ες 无污染空气的注射器中
,

作为高
、

低浓度

的模拟环境样品进行连续 ( 次测定
,

# 种卤代烃平

均相对标准偏差为 ∀
)

# β 一 (
)

[ β
,

平均加标回收

率在 Ζ# β 一 ∗%[ β之间
。

�
)

∀ 样品稳定性

取 ∗%% “ς 中间浓度标准气于充有 144 Ες 空气

的注射器内
,

对其浓度每 [ <测定 ∗ 次
。

∗� < 内三氯

甲烷
、

四氯化碳
、

三氯乙烯
、

四氯乙烯的浓度分别下

降了 #
)

∃ β
、

∃
)

� β
、

∃
)

# β
、

∗#
)

∃β
,

�# < 内则分别下降

了 ∗∀
)

%β
、

∗∃
)

∗β
、

∗∃
)

(β
、

刀
)

% β
,

可见这 # 种气体

均不很稳定
,

尤以四氯乙烯为甚
。

为 了控制分析误

差
,

样品须尽快分析
,

三氯甲烷
、

四氯化碳和三氯乙

烯需在 ∗� < 内分析完毕
,

而四氯乙烯则需在 ; < 内

分析完毕
。

此外
,

也可采取配制标准气和采样同步

进行
、

同步分析
,

以减少误差
。
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取下冷却
,

加人高氯酸 ; Ες
,

蒸发至近干
,

再加高

氯酸 Ν Ες
,

蒸发至近干 �残渣为灰白色 !
,

冷却
,

加

人 Ρ
)

Ν Ε4 1∴ ς 硝酸 �∃ Ες
,

煮沸溶解残渣
,

移人 ∃% Ες
容量瓶中

,

用水稀释至刻度川
,

同时制备空 白样
,

一

起测定
。

� 结果与讨论

�
)

∗ 样品的侧定结果

测定了受该颜料厂废水污染的鱼塘内鱼内脏

的铜含量和附近 # 条河流底泥中的铜含量
,

螂鱼内

脏含铜量为 ∃
)

∗, ∗∗∗Ζ ∴ χΜ
,

鲤鱼为 #
)

#(
0 1Μ ∴ χ Μ

,

低于食

品卫生标准 94 州 χ扩
〕∋# 条河流底泥铜含量分别

为# [
ΕΜ∴

χ Μ
、

∃ Ζ 哪 ∴χ Μ
、

∗� % 90Μ∴ χΜ 和 ∀#% 90Μ∴ χΜ
,

均低

于土壤环境质量标准中的 ∀ 级标准闭
。

�
)

� 精密度和加标回收率

取 # 种不同浓度的铜溶液重复测定 ∃ 次
,

相对

标准差 δ ∗β
,

精密度较好
。

对鱼内脏进行加标回

收试验
,

回收率为 94 1β
,

回收亦较好
。

用火焰原子吸收分光光度法测定鱼内脏和河

流底泥中的铜
,

具有灵敏度高
,

精密度和准确度较

好等特点
。

测定结果表明
,

铜在鱼体内尚未严重富

集
,

鱼体内铜的含量并未超标
,

该颜料厂所排废水

对周围河流底泥影响不大
。
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