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摘　要　用 PE AA 600 石墨炉原子吸收光谱仪测定尿中镍, 并探讨相关实验条件。取尿样 0. 5mL , 用

0. 2% 硝酸处理后, 用具横向加热石墨炉原子化器 (TH GA )系统和纵向 Zeem an 效应背景校正的 PE AA 600

石墨炉原子吸收光谱仪, 全自动进样和添加基体改进剂进行测定。检出限为 1. 5ΛgöL , 相对标准差 (R SD )在

0. 952% —6. 329% 之间, 回收率在 87. 6% —106. 9% 之间。结果表明, 本法简单实用, 稳定性好, 有可靠的精

密度和准确度, 是一种理想的尿中镍测定方法。
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1　前言
现行的尿中镍的标准检测方法有原子吸收光谱法和分光光度法。其中石墨炉原子吸收光谱法

灵敏度高, 但背景吸收和基体干扰较大。迄今用石墨炉原子吸收光谱法测定尿中镍的报道很少。本

文采用硝酸镁作为基体改进剂, 以塞曼效应扣背景, 对尿中镍的测定方法进行了探索研究。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

AA nalyst 600 型原子吸收光谱仪, 附A S 800 自动进样器 (美国 PE 公司) ; 镍空心阴极灯 (北京

有色金属研究总院) ; 镍标准溶液 GBW 08618: 1000ΛgömL (国家标准物质研究中心) ; 1% 硝酸镁 (优

级纯) ; 按常规配制; 0. 2% 硝酸 (优级纯) ; 按常规配制。

2. 2　仪器工作条件

波长 232. 0nm , 光谱通带 0. 2nm , 灯电

流 25mA , 塞曼效应扣背景, 进样体积 20ΛL ,

基体改进剂 5ΛL。石墨炉升温程序如表 1。

2. 3　实验方法

2. 3. 1　样品的采集、运输和保存

表 1　石墨炉升温程序

步骤 温度 (℃) 时间 ( s) 氩气流量 (mL öm in)

干燥 1 120 5, 20 250

干燥 2 150 15, 20 250

灰化 1000 20, 20 250

原子化 2300 0, 5 0

清洗 2500 1, 3 250

用经硝酸处理过的一次性塑料杯收集尿样, 按 100mL 尿样加入 0. 1mL 浓硝酸的比例, 使其

pH < 2, 摇匀后倒入 10mL 有盖聚乙烯塑料管中于 4℃条件下运输, 保存在- 20℃冰箱中, 待测。



2. 3. 2　校准曲线的绘制

临用前, 用 0. 2% 硝酸和正常人混合尿样以 4∶1 的比例将镍标准溶液稀释成 10. 0ΛgöL 的镍

标准使用液, 经仪器自动稀释为 0. 0、2. 5、5. 0、7. 5、10. 0ΛgöL , 并添加 1% 硝酸镁 5ΛL , 按所选仪器

条件测定其吸光度。

2. 3. 3　样品的处理及测定

取 0. 5mL 尿样, 加入 2. 0mL 0. 2% 硝酸, 混匀。用测定标准系列的操作条件测定样品溶液。

2. 3. 4　计算

按下式计算尿样中镍的浓度: C = C 1×k×5

式中: C ——尿样中镍的浓度 (ΛgöL ) ; C 1——由校准曲线得的镍浓度; k——尿样换算成标准比重下

的浓度校正系数; 5——尿样稀释倍数。

3　结果与讨论
3. 1　样品前处理方法的选择

本方法的前处理方法的优化实验当中, 发现盐酸对实验的影响较大, 而硝酸则取得了较好的效

果, 这是因为含氧酸有助于消除无火焰原子吸收光谱测定中的干扰[1 ]。本文经实验选用 0. 2% 硝

酸。

图 1　最佳灰化温度和原子化温度的选择

3. 2　石墨炉升温程序的选择

干燥条件的选择直接影响分析结果的重现

性[2 ]。为了避免在干燥过程中, 溶液暴沸, 采用了

两步干燥的办法。灰化及原子化温度的选择非常

重要, 这决定测试结果的精密度和准确度[3 ]。最佳

灰化温度和原子化温度的选择见图 1。

3. 3　精密度实验

本文对 3 份不同尿样进行测定, 其结果见

表 2。

3. 4　回收率实验

本文分别对 3 份不同尿样进行了加标回收实验, 其回收率在 87. 6% —106. 9% 范围内。结果见

表 3。
表 2　精密度实验结果 (n= 6)

样品
样品含量

(ΛgöL )

平均值

(ΛgöL )

RSD

(% )

尿样 1 2. 040　2. 229　2. 418 2. 178 6. 329

2. 063　2. 191　2. 128

尿样 2 4. 354　4. 507　4. 551 4. 419 4. 026

4. 570　4. 094　4. 437

尿样 3 9. 680　9. 889　9. 850 9. 857 0. 952

9. 938　9. 929　9. 855

表 3　回收率实验结果

样品
样品含量

(Λg)

加标量

(Λg)

测定总值

(Λg)

回收率

(% )

尿样 1 0. 02178 0. 05 0. 07294 102. 3

0. 02178 0. 1 0. 11701 95. 2

尿样 2 0. 04419 0. 05 0. 08945 90. 5

0. 04419 0. 1 0. 1350 94. 3

尿样 3 0. 09857 0. 05 0. 14238 87. 6

0. 09857 0. 1 0. 20554 107. 0

3. 5　基体改进剂

基体改进剂可增加基体成分挥发性, 达到消除或减少基体的挥发及气相干扰, 也可降低待测元
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素挥发性, 使原子化温度升高, 待测元素与基体干扰物质更有效的分离[4 ]。本文用 1% 硝酸镁为基

体改进剂时灰化温度可提高到 1000℃, 效果理想。

3. 6　方法的检出限

经测量得出尿中镍标准系列浓度2吸光度校准曲线, 并连续测量 11 次空白溶液的吸光度, 然后

计算 3 倍 11 次测量的标准偏差, 可得到本方法分析线的检出限为 1. 5ΛgöL。

4　结论
将尿样经过处理后, 用 PE AA 600 石墨炉原子吸收光谱仪测定尿中镍。本法简单实用、稳定性

好、有可靠的精密度和准确性, 是一种较理想的尿中镍测定方法。
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D eterm ination of N ickel in Ur ine by GF-AAS
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Abstract　0. 5mL urine w as digested by 0. 2% nitric acid, then autom atically in troduced w ith

m atrix modifier, and m easured by PE AA 600 atom ic abso rp tion spectrom eter. T he detection lim it is

1. 5ΛgöL w ith relative standard deviation (R SD ) of 0. 952% —6. 329% and recovery rate of 87. 6% —

106. 9%. T he m ethod is satisfacto ry fo r the determ ination of n ickel in urine.

Key words　GF2AA S,N ickel,M atrix M odifier,U rine.
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