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原子吸收法测定土壤中铅的方法

李秀菊，尤 斌*,加那尔别克・西里甫汗，吴东峰

（新疆维吾尔自治区生态环境监测总站，新疆乌鲁木齐830211）

摘 要：通过湿法消解土壤样品，利用石墨炉原子吸收分光光度法（GAAS）和火焰原子吸收分光光度法（FAAS）测定 

不同土壤样品中铅的含量,以验证2种方法的有效性并加以对比。实验结果表明：2种方法均满足土壤中铅含量的测 

定要求，测定的标准土样含量均在标准值的不确定度范围内,GAAS方法测定结果更接近保证值。二者的相对标准偏 

差（RSD）值均低于1.5% ,FAAS方法的精密度更高，且具有快速简单等优势。
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Comparison of Analytical Methods of Lead Content Determination in Soil

LI Xiu - ju, YOU Bin* , Jianaerbiekexilifuhan, WU Dong - feng( Xinjiang Ecological Environment Monitoring Centre, Urumqi 

Xinjiang 830011, Chine)

Abstrach: Throngh wet dinestion of soil samples, tOr (raphite furnace atomic absorption spectrophotometro ( GAAS) and Uame 

atomic ansorption spectrophotometry ( FAAS) were used to determine tie lead conteni in 山琏0, soil samples to veriSy tie ef­

fectiveness of the tw。methods and to compare with these tw。mothens. As show by testing resalts: both methods meei the re­

quirements U)r the determination of lead content in soil and alt the values were within the limits of urcertainth values: the vet- 

res measaren by GAAS were gearer to the truth values. The relative standard deviation of the measured velees (RSD) were 

less than 1.5% . It aspects of simplicite in operation and rapidity in analysis, FAAS has its sprerioriUes.
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研究优化土壤中铅的测定方法，对于铅的污 

染防治、改善土壤环境质量具有非常重要的意 

义。众多研究UT表明，关于土壤中铅含量的测 

定方法，都存在不同方面或不同程度的缺陷，不 

能得到较高的准确性或重复性。石墨炉原子吸 

收法和火焰原子吸收法是测定土壤中重金属的 

常用方法,为验证2种方法的适用性，并对比二 

者的准确性、精密度等，本工作中使用这0种方 

法对3种不同铅含量的国家标准土壤及3个土 

壤实际样品中的铅含量进行测定,并对测定结果 

进行比较,为土壤中铅含量的测定提供实验依 

据。

1材料与方法

1.I仪器与试剂

ICE3000原子吸收分光光度计（美国赛默飞 

世尔）；TAS -990火焰原子吸收分光光度计（北 

京普析）、AL04-IC电子天平（德国赛多利 

斯）；EG20A pies可调式电热板（Lab Tech） 0

铅标准溶液（550 m（L,环境保护部标准样 
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品研究所）;土壤成分分析标准物质（GSS- 12, 

GSS -12, GSS -12,地球物理地球化学勘查研究 

院）；硝酸（色谱纯,德国默克）；盐酸（优级纯，国 

药集团）；高氯酸（优级纯,北京南尚乐化工厂）; 

氢氟酸（优级纯，国药集团）；磷酸氢二7（优级 

纯，国药集团）；Milli - Q超纯水。

根据元素分析要求,所有器皿均用36%的 

硝酸溶液浸泡24 h。

1-2样品分析

1-2.1样品前处理

准确称取0.200 0 g标准土壤样（GSS -12、 

GSS - 14、GSS-12）和实际土样（1#、2#、3#）以及 

加标土样（0. 250 0 g + 0. 250 0 g，于 50.2 ml 

的聚四氟乙烯HI中,用少量水润湿样品。在通 

风橱中，加入12. 0 mi盐酸，于电热板上加热 

（90T ~120七），样品初步分解，当消解液蒸发 

剩余约4.0 mi时，加入硝酸20.2 mi，加盖加热 

回流0 h,开盖加入0. 0 mi氢氟酸，开盖，于 

122°C飞硅40 min,冷却后加入2.2 ml高氯酸于 

120C加热至冒白烟，过程中经常摇动hi。将 

HI壁上有黑色碳化物的HI,加入2 2 ml高 

氯酸，加盖继续加热至碳化物消失。开盖加热赶 

酸至样品呈现不流动液珠状[I2]o FAAS方法直 

接加入2 2 mi硝酸溶液,温热溶解可溶性残渣, 

全量转移至50.2 mi容量瓶中，用1%的硝酸定 

容至容量瓶刻度，摇匀，保存至聚乙烯瓶中，待 

测o GAAS方法中要加入基体改进剂，取2.2 ml 

的样品溶液于20.2 ml的比色管中，加入3.2 ml 

的磷酸氢二7溶液（5% ）,用0. 2%的硝酸溶液 

定容至刻度，摇匀，待测。

2 2. 2标准曲线的配置

GAAS方法中利用铅标准溶液（500 mg/L） 

逐级稀释得到2 Rg/ml的铅的标准使用液,自 

动配置得到曲线点为0. 0、2 0、2. 0、4. 0、8. 0、 

12.0 Rg/L的标准曲线；

FAAS方法手动配置得到浓度为0. 2、0. 2 

0. 2、0. 4、0. 0J.2 mg/L 的铅标准曲线。

2 2.3仪器分析条件及参数

GAAS最佳测试参数为：波长：283.3 nm,灯 

电流：7.2 mA,负高压：450 V,狭缝：0.5 nm,读 

数方式:峰面积。升温程序见表2
表】石墨炉升温程序

步骤 名称 起始温度/C 终止温度/C 时间/L
干燥 44 122 6

2 干燥 122 122 6

6 灰化 122 0 15

4 原子化 800 1 30 6

清除 1 30 1 30 6

FAAS最佳测试参数为：波长：283.3 nm,灯 

电流：4.2 mA,负高压：395 V,狭缝：2.0 nm,燃 

气流量：25 L/min,助燃气流量：25「min,火 

焰高度：8.2 mm,读数方式为积分。

2结果与讨论

2. 2线性回归方程

通过GAAS和FAAS 2种方法对铅标准溶液 

测定，得到铅标准曲线的测定值及线性回归方程 

见表2。可见,2种方法的线性关系均满足测试 

要求，其中FAAS的标准曲线的相关系数（）可 

达到0. 999上，GAAS可达到0.995以上。

表2标准曲线系列点浓度

方法 浓度系列点与测定值 线性回归方程

GAAS
浓度/（Rg・L-i）

吸光度

0.2

0.201

2.2

0.022

4.2

0.052

3.0

0.094

12.0

0.136

12.0

0.177

y -0. 012 53% + 0.006 6 

厂= 0.999

FAAS
浓度/(mg - L-1) 0.200 0.120 0.200 0.400 0.000 2 200 y = 0. 12 2+0.201 9

吸光度 0.000 0.013 0.029 0.051 0.124 0.199 厂=0.099 6

2.2精密度实验 选用GAAS和FAAS 2种方法，通过在相同
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前处理方式及条件，重复测定标准土壤样品 两种方法测定标准土壤样品和环境土壤样品中

( GSS -12、GSS-14、 GSS-16）及环境土壤样品 铅的相对标准偏差（RSD）分别为0..9%〜

（1#,2#,3#）各6次，由计算公式1 -1得到土壤 1.8%、0.5% 〜1 2%，均小于1.9%，二者都具

样品的含量，见表7。计算得至U GAAS和FAAS 的度

表3样品测定结果

方法 样品
测量值/（哗 • kg-) 值（ RSD/%

(mg • kg"1 )1 2 3 4 5 6

GSS - 12 19.3 18.9 1833 18.9 18.9 1.93 18.9 1.5

GSS - 12 37.3 3.3. 3.3. 3.36 3。.3 3.9. 3。.9

GSS - 12 60.9 60.9 613. 60.5 6。. 9 6.91 6.96
GAAS

1# 16.3 16.6 163. 16.9 16.5 1694 169.
2＃ 15.9 15.9 1.38 15.9 1.96 1.9. 15.5

3# 12.2 12.3 1233 12.2 1296 129. 1294 19.

GSS - 12 18.7 1896 1833 18.4 1.9. 1.91 18.4 192

GSS - 14 3.33 3.32 3.36 30.9 3.9. 3.9. 3.9. .9.

GSS - 16 ..3. ..36 6.33 60. 3 6.91 6.93 6.9. .96
FAAS

1# 1634 1633 1632 16.4 1694 169. 1694 .96

2# 15.7 1.38 15.9 15.9 1.96 15.9 15.9 .9.

3# 1233 1233 12.5 12.4 129. 1294 1294

2.3 准确度实验 值，并扣除水分，得到加标回收率，见表4,2种方

2.3.1 回收率实验 法的回收率在95.5% - 103.9% 0

根据样品本底平均值，标准样品含量平均

表4回收率实验结果

方法 样品 样品本底平均值/（mg • kg-） 加标测定平均值/（mg，•kg") 测定值/(mg・kg7) 回收率/%

1#加标 16.5 9.3(X) 0 19.5 98.5

GAAS 2#加标 15.5 9.3(X) 0 16.5 99.5

3#加 1294 9.3(X) 0 in 9.9.

1#加 1694 992 19.5 9993

FAAS 2#加 15.9 992 1699 9991

3#加 1294 992 169. 1.399

2.3.2 样品的测定 表5不同测定方法的准确度

2 种方法测定铅的 确度， 测定
方法 样品

6 值( 值（ (

了 3种标准土壤样品的含量，比较测定值与保证
(mg • kg 1 ) (mg • kg 1) %

值的相对误差。从表5可以看出,GAAS和 GSS - 12 18.9 16 ±2 291

FAAS2 种方法的测定值 在 土壤的 定值
GAAS GSS - 14 3.9. 31 ±1 19.

不确定范围内，与保证值计算的相对误差均低于
GSS - 16 6.96 61±2 .92

GSS - 12 1.94 19±2 392
39.% ， 2 种方法在测定铅含量方 的 确 FAAS GSS - 14 3.9. 31±1 196

度 0 从 值 2 种方法 GSS - 16 6.9. 61±2 .9.

测定含量均为负偏差。其中，GAAS方法的相对 

误差更力、，准确度相对更高。
（下转第48页）
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3结论

1) 通过对3种土壤标准物质(GSS-12,GSS- 

14,GSS-16)及 3 种环境土壤样品(1#,2#,3#) 

测定结果进行分析，表明GAAS与FAAS均适用 

于土壤样品中铅含量的测定，精密度和准确度都 

满足国家标准的要求。

2) 比较二者来看,GAAS的优势在于其更高的 

灵敏度，较低的检出限(ppP级别)原子化效率 

高，更适合测定低含量样品，缺点是通常需要稀 

释数倍，背景干扰大，测试所需时间更长；FAAS 

的优势在于背景干扰/J、,测样耗时短，维护简单, 

更适合测试基体复杂的土壤样品,缺点在于检出 

限较高(ppm级别)，对个别低含量土壤样品不 

适用。
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