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微波消解．火焰原子吸收光谱法测定三峡库区鲤鱼中

4种重金属元素

王兆丹+，曲留柱，韩林，唐华丽，肖国生

(重庆三峡学院生命科学与工程学院，渝东北特色生物资源开发利用工程中心，重庆，404100)

摘 要 建立鲤鱼中4种重金属元素的微波消解一火焰原子吸收测定的方法。利用微波消解处理鲤鱼样品，使

用火焰原子吸收光谱方法测定鲤鱼中Pb、cd、cu和cr的含量。结果显示，鲤鱼中Pb、cd、cu和cr含量分别为

O．361、O．153、5．860、1．273斗g／g，除cd以外，均在国家限量范围之内；方法检测线为0．01～0．12斗g／g，精密度试

验RsD为1．74％～4．56％，重复性试验RsD为2．89％～5．76％，加标回收率为94．1％～121．5％；与国标检测

方法相比，该方法检测速度快、精密度高。因此，该测定方法操作简单、速度快，灵敏准确，可用于三峡库区鲤鱼

中4种重金属元素的测定。
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作为我国重要的淡水资源，三峡库区备受世界关

注。自三峡水库蓄水后，由于支流库湾枯水期的来水

量小，加上水库回水的顶托影响，在支流回水区的末

端，形成水流缓慢，局部水域相对静止的库湾，类似于

湖泊型水库，更利于重金属等污染物的积累⋯。泥

沙在库区大量沉降，吸附在泥沙中的重金属存在通过

底栖生物进入鱼类食物网的可能，因此，加大了发生

鱼类重金属污染的风险悼。。。

三峡地区鱼类资源丰富，是重要的经济鱼类的原

种产地和大量鱼类栖息、摄食、产卵的重要水域”。1，

也是库区人们重要的肉类来源之一。重金属因不能被

生物降解会在水生生物体中富集并积蓄∞。，达到一定

浓度，使本来为人们提供丰富食用蛋白的鱼类可能成

为浓缩毒物的载体，进而危及库区消费者的身体健康。

重金属危害是多系统，多器官的。7。，对神经系统’83、免

疫系统p]、生殖系统以及肝脏¨0I、肾脏¨¨等都有极大

的危害。

近年来，重金属的检测方法发展很快，有原子吸

收光谱法¨2|，电感耦合等离子体原子发射光谱¨3I，

质谱法t．41等。但是，关于鲤鱼中重金属检测的相关

研究较为少见。微波消解制样是近年来产生的一种
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新兴而高效的样品预处理技术，是保证检测结果可靠

的关键环节，常与原子吸收¨“、等离子质谱等仪器联

合¨“，用于微量金属元素的检测等。17。。因此，本文

通过微波消解处理鲤鱼样品，火焰原子吸收光谱法测

定其重金属含量，建立微波消解一火焰原子吸收光谱

检测方法。

1 材料与方法

1．1材料与试剂

Pb、cd、cu、cr的标准溶液，浓度1 000斗g／mL，

购自国家有色金属及电子材料分析测试中心；浓

HNO，、浓Hcl(优级纯)，重庆吉元化学有限公司。

鲤鱼，购自三峡库区渔民，主要测定可食用价值

比较高的鱼肉，冷冻干燥后粉碎过100目筛，将样品

烘干至恒重，置于玻璃干燥器中备用；试验用水均为

超纯水。

1．2仪器与设备

安东帕微波消解仪(型号Multiwave 3000)，奥地

利安东帕有限公司；岛津原子吸收分光光度计(型号

AA一6300)，日本岛津公司；赶酸器(型号VB 20)，南

京瑞尼克有限公司；冷冻干燥机(型号FD一1A．50)，上

海乔跃电子有限公司；电子分析天平(型号

BsA224s)，德国赛多利斯集团；容量瓶等。

1．3实验方法

1．3．1 样品消解的方法

用万分位分析天平称量冷冻干燥后鲤鱼样品约

0．5 g，将样品放入聚四氟乙烯消解管中，加入浓HNo，

 



6 mL、浓Hcll mL，然后组装消解管，同时做样品的空

白和加标试验。将十六联体消解罐置于微波消解仪

中，按预先设定好的微波消解程序进行消解(表1)。

表1微波消解程序

Table 1 COnditions fbr micrOwaVe digestiOn Of samples

消解结束后，取下聚四氟乙烯内管，放在赶酸

器上进行赶酸处理，赶酸器温度设置为175℃，赶

酸至近干，待样品冷却至室温后，将消解液转移用

质量分数1％HNO，定容至50 mL容量瓶，待测。

1．3．2样品的检测方法

1．3．2．1 标准曲线的绘制

取l 000斗g／mL的Pb、Cd、cu和cr的标准溶液

稀释后按表2配成各元素的系列标准溶液以吸光度

值为纵坐标，元素的质量浓度为横坐标，分别绘制

Pb、cd、cu和cr的标准工作曲线，并拟合线性工作方

程，测定10次空白溶液结果，计算各元素空白溶液标

准偏差(s)，以3倍的标准偏差(3 s)除以斜率计算出

检测线(见表2)。

表2标准溶液浓度和工作方程

Table 2 Concentration and working equation of stander solution

1．3．2．2样品检测

用岛津AA-6300原子吸收分光光度计测定鲤鱼

样品消解液中Pb、cd、cu和cr的含量。仪器工作条

件见表3。通过式(1)确定样品中金属元素的含量。

表3仪器工作条件

Table 3 Working conditions of name atomic absorption

spectrometry

样品中金属元素含量／(¨g．g一一)：旦羔坠笪 (1)

式中：c，样品溶液质量浓度，斗g／mL；y，样品溶

液定容体积，mL；厂，样品溶液稀释倍数；m，样品质

量，g。

2 结果与分析

2．1方法的精密度

准确称取0．5 g左右鲤鱼样品，微波消解和赶酸

处理后按1．3．2．2试验方法测定Pb、Cd、Cu和Cr的

含量，结果显示，鲤鱼中Pb、cd、cu和cr的含量分别

为0．348、0．147、5．837、1．270斗g／g，测定结果RSD

为1．10％～4．56％，均小于5％，说明该方法的精密

度较高。

表4精密度试验(n=6)

Table 4 The precision of this method(腮=6)

2．2方法的重复性

准确称取6份0．5 g左右的鲤鱼样品，按照上述

1．3试验方法进行微波消解和测定Pb、Cd、cu、cr的

含量，结果见表5。试验结果表明，鲤鱼中Pb、Cd、Cu

和cr含量分别为0．361、0．153、5．860、1．273斗g／g，

鲤鱼中Pb、Cd、Cu和Cr的重复性试验的RSD为
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2．89％～5．76％，均小于10％，说明该方法重复性 较好。

表5重复性试验(露=6)

TatbIe 5 The repeatabinty of this method(n=6)

2．3加标回收率试验

按照上述1．3试验方法进行梯度加标回收试验，

试验结果见表6。由表6可知，鲤鱼样品的加标回收

率在94．1％～121．5％之间，满足日常分析质量控制

要求。

表6回收率实验(n=6)

Table 6 AVerage spike recoVery rates 0f samples

2．4不同消解方法对比实验

将本试验方法与国标推荐的重金属测定方法进

行对比，结果见表7。由表7可知，相比传统的消解

方法，微波消解和干法方法的检测结果存在显著差异

(P<0．05)，微波消解方法明显优于干法消解方法；

与湿法消解相比，检测结果差异不显著，但是微波消

解处理方法的测定结果更为准确，检测结果略好于湿

法方法；而检测时间和速度明显优于传统消解方法。

3 讨论

3．1消解剂的选择

常用的微波消解剂有浓HNO，、浓Hcl和H：O：。

浓HNO，具有强酸性和氧化性，而浓HCl相对温和，

H：0：与浓HNO，配合使用，起到辅助氧化的作用，加

速氧化的过程，消解过程比较剧烈。本实验在前期研

究基础上，采用浓HNO，与浓Hcl配合使用，既能达

到微波校级的效果，反应有比较温和，避免微波过程

中爆管的发生，是理想的微波消解试剂。浓HNO，与

浓Hcl按照体积比6：1的比例添加，该比例是在其他

条件不变的情况下，改变两者之间比例，以回收率为

指标，通过实验来最终确定的。

表7国标消解法与本法消解测定结果比较(i±S。腮=6)

Table 7 Comparison of different digestion methOds for calcium determinatiOn

注：a表示与干法消解方法相比差异显著(P<0．05)。
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3．2消解方法的选择

鱼类样品常用的消解方法有微波消解、干法灰化

法、湿法消解和酸萃取法。国标推荐的干法灰化法对

熔点低的金属元素影响比较大，测定结果偏低。湿法

消解法多采用浓硫酸，易形成不溶性化合物，干扰测

定结果。上述2种方法速度慢、耗时比较长。而微波

消解制样是近年来产生的一种新兴而高效的样品预

处理技术，微波消解法具有消解速度快、效果好，是目

前固体样品消解处理比较理想方法。因此，本试验采

用微波消解处理样品极大缩短消解的时间，因为微波

消解技术一方面进行高压消解，另一方面能够快速加

热，从而加快样品的消解速度。此外，微波消解方法

弥补了传统消解方法处理样品少，处理速度慢、精密

度低等缺陷，在提升分析仪器的先进性的同时，也使

分析结果的准确度、精密度和效率大为提高。

3．3鲤鱼重金属含量与国标的对比

将鲤鱼重金属的检测结果与国家限量标准进行

对比，鲤鱼中Pb、Cd、Cu和cr含量分别为0．36、

0．153、5．860、1．273斗g／g。GB2762—2012食品中

Pb、cd、cu和cr的限量标准分别为0．5、0．1、50、2．0

mg／kg。由此可知，鲤鱼中除了重金属Cd以外，其他

的重金属含量都在国家卫生限量范围之内。因此，食

用鲤鱼可能存在镉超标的潜在风险，但是具体情况还

需进一步的调查研究，此外，与当地居民的消费习惯

和体质指数等都有一定的关系。

3．4方法科学性

在参考前人研究的基础上¨8。2⋯，对试验方法的

精密度、重复性和回收率进行了考察。精密度、重复

性和回收率实验结果表明该方法精密度、重复性和回

收率在可接受的范围之内。但是个别重金属的重复

性实验或回收率试验的RsD超过5％，不是特别的理

想。另外，对方法的稳定性需要进一步考察，来增加

方法的有效性和科学性。

4 结论 『11]

微波消解一火焰原子吸收光谱法可用于三峡库区

鲤鱼中重金属含量的检测。该方法具有检出限低，准

确度高，操作简便，检测速度快，回收率高，劳动强度

低等特点，适用于鱼类等水产品中重金属的检测 『12]

分析。
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Determination of four kinds 0f metal elements in carp in the Three

Gorges ReserVoir by FAAS with microwaVe digestion

WANG Zhao—dan+，QU Liu—zhu，HAN Lin，TANG Hua—li，XIA0 Guo—sheng

(School of Lif色Science and Enginee“ng，Chongqing Three Gorges University／Engineering

Center of Characteris“c Biological Resources in Nonheast of Chongqing，Chongqing 404100，China)

ABSTRACT To establish the detecting method for four heaVy metal elements in ca叩by name atomic absorption

spectrometry(FAAS)with microwaVe digestion． The carp samples were digested by microwaVe digestion，the concen—

tration of Pb，Cd，Cu and Cr in carp were detected by name atomic absorption spectrometIy． Results showed the aver—

age concentration of Pb，Cd，Cu and Cr in carp was 0．361、0．153、5．860、1．273斗g／g．The detected leVels of stud-

ied metals were below the legal national limited standards except Cd．The detection limits was 0．0l一0．12斗g／g，the

RSD of the precision test was 1．74％一4．56％，the repeatability test was 2．89％一5．76％and the recovery rate of

samples was between 94．1％一1 2 1．5％． Compared with the national standard，this method is more fast and accu—

rate． Therefbre，the advantages of this method are simple，rapid， accurate and can be used fbr the detection of fbur

heavy metal elements in carp in the Three Gorges Reservoir area．

Key words microwaVe d培estion ； name atomic absorption spectrometry(FAAS) ；Three Gorges Reser、，oir；carp；

heavv metals
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