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氢化物发生原子荧光光谱法测定饮用水中的铅
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!!摘!要!通过改变仪器条件及试剂配比进行优选实验!利用原子荧光光谱法测定饮用水中的铅可知"铅的
检出限是%&%0%!2#3!能够满足45-61(70%%)$生活饮用水卫生标准%的要求&同时原子荧光光谱仪分析样品
灵敏度高’重现性好’干扰少’操作简便’分析快捷!测定样品的准确度和精密度均能达到质量控制要求(

!!关键词 !原子荧光光谱法!饮用水!铅

!!中图分类号!8/’%&0!!!文献标识码!9!!!文章编号!$%%-.’$-/#0%$$$%$.%%1$.%’

!!引!言

!!铅作为饮用水源中重要的毒性检测指标%采用合
适的方法对其进行监测是一项重要工作&直接吸入
火焰原子吸收法测定铅是45":-6-%&)70%%)’生活
饮用水标准检验方法(规定方法%该方法的最低检测
质量浓度是%&%0;2"3&而45-61(70%%)’生活饮
用水卫生标准(中规定铅的限值是%&%$;2"3%使用
原子吸收仪测定铅已不能满足评价要求%为此%改用
原子荧光光谱法测定铅&

"!实验原理

!!在酸性条件下%硼氢化钾和酸产生的氢与铅进行
反应%生成氢化物气体)0*%以惰性气体氩气为载气%将
氢化物导入原子化器中%铅的热原子蒸气受特征波长
的光源照射后被激活%通过能量跃迁返回基态时辐射
出原子荧光%其荧光强度与铅的含量成正比%与标准
系列比较能够定量测定铅的浓度)’*&

" 仪器

9<.)$%9型原子荧光光谱仪%=>.特种空心阴极灯&

" 试剂

铅标准溶液#国家环境保护部标准样品研究所提
供的标准样品$%保证值?不确定度!#-%%?%&%$$

;2"3%使用时逐级稀释&
盐酸#盐酸的质量对检出限的测定影响很大%所

以选用优级纯进行分析$%氢氧化钾+铁氰化钾+硼氢
化钾#硼氢化钾溶液很容易失效%所以要求现用现配$
均为分析纯&
要求去离子水使用前检验电导率和@A值%电导

率小于$&%!B"C;%@A在)&-"6&-之间
)1*&

#!实验设计

0&$试剂配比实验
通过改变铁氰化钾+盐酸+氢氧化钾及硼氢化钾

的浓度配比%找出适合检出最低=>浓度值的条件%试
剂配比选择情况见表$&
分别选用0#+6#+$$#继续查找各种配比进行下

一组实验%实验的关键是铁氰化钾的控制以及酸度和
碱度的控制%铁氰化钾是测定铅最合适的氧化剂%铁
氰化钾的浓度以及实验中酸碱度的控制将直接影响

铅的检测灵敏度&实验最终确定$’#实剂配比为最
佳配比%在$’#试剂配比条件下测定检出量最低#可
达到%&$!2以下$%能够满足痕量分析的要求&

0&0标准曲线配制
选择仪器参数#负高压+灯电流$%按以下要求配

制标准曲线系列%铅标准使用液$!2";3!定量移取

-%%!2";3铅标准储备溶液%用$&-D盐酸溶液逐级
稀释至$!2";3%然后用此标准溶液配制铅标准曲线
系列!%&%%+%&%$%+%&%0%+%&%1%+%&%-%;2"3%定容
体积$%%;3&测量响应峰面积%绘制标准曲线&根
据标准曲线线性好坏#要求相关系数!#%&(((%$确定
最佳工作条件%见表0)-*&

$!实验结果与讨论

’&$仪器实验条件选择
选定负高压范围0)%"0/%E%灯电流)%"/%

;9&读数时间和延时时间则需要在标准曲线测定过
程中根据出峰情况具体调节&确定载气流量为)%%
;3";#,时%仪器分析最稳定)).6*&
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表"!试剂配比选择

序号
盐 酸

!P"P#"D

氢氧化钾

!;"P#"D

铁氰化钾

!;"P#"D

硼氰化钾

!;"P#"D

最低检出量比较"

!2

$# $&% %&$ - %&- $)&$
0# $&- %&$ - %&- )&)
’# 0&% %&$ - %&- $$&-
1# 0&- %&$ - %&- $0&(
-# -&% %&$ - %&- $1&-
)# $&- %&$ - %&- )&)
6# $&- %&0 - %&- 1&0
/# $&- %&’ - %&- $%&-
(# $&- %&0 - %&- 1&0
$%# $&- %&0 $% %&- ’&1
$$# $&- %&0 $- %&- $&$
$0# $&- %&0 $- %&- $&$
$’# $&- %&0 $- $&% $%&$
$1# $&- %&0 $- 0&% 1&6

表#!仪器工作条件选择

序号
负高压"

E

灯电流"
!;9#

读数时间"

+

延时时间"

+
标准曲线 相关系数

$# 0’% )% $0 0 QR16’($8S)’&1 %&((/%
0# 0’% 6% $0 0 "R1/$’$#S/%$$ %$((66
’# 0’% /% $0 0 "R11)($#S1’$0 %$(/)(
1# 0-% )% $- 0 "R’$0/(#S’’$( %$((//
-# 0-% 6% $- 0 "R’’1%-#S-0$% %$((16
)# 0-% /% $- 0 "R--’6/#S00$$ %$(()$
6# 0)% )% $/ ’ "R0($10#S60$$ %$(((-
/# 0)% 6% $/ ’ "R06’($#S’)$6 %$(((1
(# 0)% /% $/ ’ "R0)’$0#S$0$6 %$(((%
$%# 0/% )% 0% 1 "R)66(-#S’1$- %$((()
$$# 0/% 6% 0% 1 "R)6’($#S’)$6 %$(((0
$0# 0/% /% 0% 1 "R))’$0#S$0&6 %&(((’

’&0准确度的测定

’&0&$标准样品分析

=>标准样品$测定结果均值是%&66%;2"3$保
证值?不确定度%!%&6()?%&%1%#;2"3$其重复性
和准确度均满意&/’(

’&0&0加标回收率测定
实验中用两个不同地方的饮用水!$#)0##进行

加标回收率测量$!在$%%;3样品中加入$&-;3盐
酸$定容至$%%;3$保证样品在选定的酸度下进行分
析#$测量结果见表’$回收率在(’&%D"$%(D$一般
标准曲线的相关系数要求达到%&(((%(
根据四川石油管理局*水和废水监测质量保证技

术规定+$仪器法测量微量铅加标回收率参考范围%

/%D"$0%D$加标回收率测量结果合格(

’&’重复性验证
实验以标准曲线系列中的%&%$%;2"3标准溶

液为例进行测定$实验条件如下%电压06%E$灯电流

)%;9$载气流量)%;3";#,$以最后6次连续测定
结果 读 数 !峰 面 积#0$$&-)0$$&/)$((&$)0$0&$)

0%/&1)0%0&-)0$$&($求得其相对标准偏差%&’ 为

0&1D(
国家质量监督检验检疫总局颁布的TT4(’(7

0%%(*原子荧光光度计+!该规程是国家计量规程$适
用于空心阴极灯做光源的原子荧光光度计的首次检

定)后续检定和使用中检验#规定测量重复性相对标
准偏差%’D$说明测定结果满足测定要求(
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表$!加标回收率测定

样品名 样品中=>浓度!";2!3# 加入=>标准量!!2 测得=>含量!!2 加标回收率!D

$# %&%%1 %&0 %&-/ (’&%

$# %&%%1 %&1 %&/’ $%(

$# %&%%1 %&- %&(’ $%6

0# %&%%6 %&0 %&(% $%-

0# %&%%6 %&1 $&$0 $%/

0# %&%%6 %&- $&0’ $%/

’&1检出限测定
根据选择的最佳试剂配比和最佳仪器分析条件$

连续多次测定空白溶液"空白溶液为$&-DALO溶
液#$以峰面积最接近的最后 $$ 次连续测定值
"0%(&1%$)1&)%$6-&%%$)-&6%$6-&/%$)(&(%$6(&0%

$60&%%$6%&’%$6/&6%$60&%#计算空白溶液平均值为

$6-&-$其标准偏差BN为$0&0&
同时进行标准曲线测定$测得标准曲线"R

$6’($$/#S)’$1$相关系数!R%$((($$工作曲线
见图$&

图"!工作曲线及检出限

!!经测定检出量为%&%%0!2$以样品体积$%%;3
计$检出限%&%0!2!3"实验数据以计算机记录为准$
未进行修正#$远低于45-61(70%%)’生活饮用水卫
生标准(规定限值%&%$;2!3$能够满足饮用水评价
要求&

%!结!论

" 铁氰化钾的用量对铅的灵敏度影响很大$铅的氢
化物是=>A1$溶液中的铅一般以二价元素存在$故需
加入氧化剂"铁氰化钾#&如果将氧化剂铁氰化钾直
接加在样品和标准溶液中$往往稳定时间较短$实验

中$将铁氰化钾加在硼氢化钾溶液里$不仅操作方便$
且标准溶液与样品不受稳定时间的影响&

" 硼氢化钾%盐酸的配比对最低检测浓度的影响很
关键$硼氢化钾作为还原剂$与酸反应产生氢气$硼氢
化钾的浓度不同将直接影响反应时氢气的发生量)而
盐酸浓度过小$氢气发生量不足$酸度过高$荧光信号
又会迅速减弱$所以必须找到合适的配置&

" 工作条件"电压%电流%载气流量#直接影响出峰效果&
按照最佳工作条件和试剂配比$所测得铅的灵敏

度高$检出限低$准确度和重复性均能满足质量控制
要求&实验证明*氢化物原子荧光光谱仪分析测定饮
用水中的痕量铅$简便快捷%准确可靠%检出限为%&%0

!2!3&

参 考 文 献

+$,!李静娜U肖永华U梁高道U等V氢化物发生.原子荧光光谱
法测定食品中的铅WTXV中国卫生检验杂志U0%%-U0Y$6(.
$/%V

+0,!翟毓秀U郝林华V氢化物发生原子荧光光谱法测定食品
和饲料中的铅WTXV分析化学U0%%%U0Y$6).$6(V

+’,!刘子文U蔡文华V氢化物发生原子荧光光谱法测定食品
中铅WTXV华南预防医学U0%%-U)Y16.1/V

+1,!张丽云U刘淑晨V氢化物发生原子荧光光谱法测微量铅

WTXV中国卫生检验杂志U0%%6U0Y’-6.’-/V
+-,!叶海湄U周劲松V氢化物原子荧光光谱法测定食盐中的
铅WTXV中国热带医学U0%%-U6Y$-1%V

+),!汪禄祥U黎其万U刘家富U等V微波消解氢化物.原子荧光
光谱法同时测定食品中的砷和汞W9XV云南省作物学会

0%%1.0%%)年优秀论文选集WLXU0%%)Y0$$.0$’V
+6,!许昆明U黎源倩U胡素华U等V微波消解原子荧光光谱法
同时测定食品中铅和砷WTXV职业卫生与病伤U0%%6U0Y
$1’.$11V

+/,!杨化勇U毕钦祥U郭照河U等V氢化物.原子荧光光谱法测定
水中砷%汞的方法比对实验WTXV治淮U0%%(U$0Y)%.)$V

!收稿日期!0%$%.%’.%0"
!编辑!!李 娟"

-’1-!0%$$年0月!!!!!陈世宏等：氢化物发生原子荧光光谱法测定饮用水中的铅


