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原子吸收法测定土壤中金属元素时空白值的降低方法
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(江苏省启东市环境监测站,江苏启东 226200)

摘 � 要:对采用硝酸 -氢氟酸 -高氯酸消解体系消解土壤,原子吸收法测定铜、锌、铅、镉、镍时空白值不同程度

升高的原因进行了详细的分析,通过采用器皿的认真清洗, 防止消解过程中的尘埃污染,选用高纯水和优级纯

消解试剂,注意氢氟酸的准确加入方法以及消解过程中赶酸完全等改进措施, 有效降低了空白试验值, 提高了

土壤中金属元素测定的精密度和准确度, 满足了监测方法的需要。
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B lank Va lue ReducingM ethod on Determ inatingM eta llic Element in So il

by A tom ic AbsorptionM ethod
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Abstract:When determ inating copper, z inc, lead, cadm ium, nickel in soil by atom ic absorption method, it d igests soil by

adopting n itric acid- fluorhyd ric acid- perch loric acid d igesting system. The b lank value is h ighmore or less. This paper analy�
ses the cause detailedly, and reduces b lank value effectively by adop ting variousmethods, that is, clean ing vessel carefu lly, avo i�
d ing floating dust pollu tion in d igesting procedure, selecting h igh purity water and d igestion reagent(Guaranteed Reagent ) , pay�
ing attention to accurate add ing m ethod of fluorhydric acid, d riving off acid completely in d igesting procedure. Th ism ethod mi �
proves precision and accuracy ofm etallic elem en t determ ination in soi,l m eeting the needs ofmon itoring m ethod.
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� � 原子吸收法是测定土壤中金属元素的常用方
法。采用硝酸 -氢氟酸 -高氯酸消解方法可同时测

定土壤中的铜、锌、铅、镉、镍等金属元素
[ 1 ]
。笔者采

用该法消解土壤样品后, 在原子吸收分光光度计上

测定时,发现铜、锌、铅、镉、镍的空白值经常会不同

程度地升高,特别是锌,空白值更高。因此测定结果

的精密度较差,准确度也不高。

1� 原因分析

经详细分析原因, 认为以下几个方面的因素能

引起空白值的升高。

1�1� 所用器皿被沾污。原子吸收法的灵敏度较高,

盛装样品的聚四氟乙烯坩锅和所用玻璃器皿在使用

前如未用硝酸彻底清洗干净, 就会吸附微量的待测

元素,从而引起空白值的升高。

1�2� 消解过程中样品被尘埃污染。土壤样品通常
在通风橱内的电热板上加热消解,整个消解过程时

间较长。样品经常处于开盖状态,稍有不慎就会被

环境中的尘埃沾污。

1�3� 实验用水和消解试剂纯度不高。实验用水和
消解样品用的硝酸、氢氟酸和高氯酸如果纯度不高,

也可能含有痕量待测元素。

1�4� 氢氟酸加入方法不当。因氢氟酸会严重腐蚀
玻璃,如用玻璃吸管加入氢氟酸,可能将玻璃中含有

的微量待测元素引入样品中。

1�5� 消解过程中赶酸不完全。消解后的样品中如
残余一定量的氢氟酸和高氯酸等也可能引起空白值

的升高。

2� 改进方法

针对上述原因,采取以下改进方法。
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2�1� 器皿认真清洗。有人提出所用玻璃器皿及聚
四氟乙烯容器均需以硝酸 ( 1+ 5)浸泡 12 h,用水反

复冲洗,最后用去离子水冲洗干净
[ 2]
, 时间较长。笔

者通过实验发现, 所用玻璃器皿和聚四氟乙烯坩埚

只要用 1+ 1硝酸溶液荡洗两遍, 再用高纯水冲洗干

净,就能快速地把器皿清洗干净。

2�2� 防止消解过程中的尘埃污染。实验室要无尘。
样品消解过程中, 每加一种酸后,要马上盖好盖子,

只在消解的最后一步驱赶高氯酸白烟时,才把盖子

稍稍开启一点,留一道小小的缝隙,让高氯酸白烟冒

出来。另外加盖后,提高了溶液温度,缩短了消解时

间,样品消解得更完全。

2�3� 实验用水和消解试剂。实验用水应用高纯水,

消解试剂全部选用优级纯。

2�4� 氢氟酸的准确加入。应用塑料量杯或塑料注
射器加入氢氟酸。

2�5� 消解过程中赶酸完全。在加热除硅阶段,要经

常摇动坩埚,使剩余的氢氟酸完全挥发掉。在驱赶

高氯酸白烟时,要让高氯酸白烟冒尽后才停止加热。

3� 改进效果

通过采取上述几项改进方法, 大大降低了空白

试验的测定值,缩短了样品的消解时间,同时样品消

解彻底,无任何沉淀物质 (见表 1)。
表 1� 土壤中金属元素测定时改进效果比较

改进前 改进后

铜 5�50~ 7�05 0�00

锌 42�6~ 126 0�90~ 1�15

空白试验值 /�g 铅 1�15~ 10�2 0�00

镉 0�85~ 1�60 0�00

镍 0�65~ 1�55 0�00

样品消解时间 /h 5~ 6 3~ 4

样品消解状况 不完全,有少量沉淀物质 完全,无任何沉淀

� � 采用中国环境监测总站的土壤标准物质 ( ESS

- 2)作对比试验 (见表 2) ,改进前,样品测定的精密

度较差,相对标准偏差 � 8�2%, 加标回收率变动幅

度较大,在 80% ~ 120%之间。改进后,样品测定的

精密度较好, 相对标准偏差 � 4�52%,加标回收率变

动幅度较小,在 90% ~ 105%之间. 因此, 通过改进,

降低了空白试验值,提高了样品分析的精密度和准

确度,满足了分析的需要。

表 2� ESS- 2标准土壤分析结果的精密度和准确度比较

改进前 改进后

铜 4�80 2�64

锌 5�12 3�84

相对标准偏差 /% 铅 7�18 4�52

镉 8�20 4�26

镍 4�56 2�38

铜 85~ 112 90~ 104

锌 88~ 120 92~ 104

加标回收率 /% 铅 85~ 110 95~ 105

镉 80~ 118 92~ 105

镍 86~ 108 92~ 102
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