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摘　要　砷是水质监测常规项目, 是我国实施排放总量控制的主要指标之一, 具有致突变、致癌和致

畸变作用。对 AFS-230E 原子荧光光度计测定砷的调试和使用, 方法检出限为 0. 01�g·L- 1, 精密度为

0. 6% , 标准样品测定结果符合要求,实际水样测定加标回收率为92. 2%—102% ,比较试验结果无显著性

差异。该法试剂用量少, 实现了自动进样,特别适合大批量样品测定 ,值得推广使用。
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1　前言
砷( As)是人体非必需元素,在自然界中广泛存在并具有准金属特性,元素砷毒性极低, 而砷的

化合物均有剧毒, 三价砷化合物比五价砷化合物毒性更强,且有机砷对人体和生物都有剧毒。砷通

过呼吸道、消化道和皮肤接触进入人体,容易在体内积累,造成急性或慢性中毒。砷还具有致突变、

致癌和致畸变作用,能引起皮肤癌。在一般情况下, 空气、土壤、水、植物和人体都含有微量的砷,对

人体不会构成危害。砷是我国实施排放总量控制的主要指标之一。空气中砷的自然本底值为每立

方米几纳克; 地壳中砷的含量为 1. 5—2. 0mg·kg
- 1 ,比其他元素高 20倍; 土壤中砷的本底值在

0. 2—40mg·kg- 1之间;淡水中砷本底值在0. 2—230�g·L - 1之间, 平均为0. 5�g·L - 1。砷的污染主

要来源于采矿、冶金、化工、化学制药、农药生产、玻璃和制革等部门的工业废水
[ 1—3]
。

本 文以砷的测定原理, 对北京科创海光仪器有限公司研制的AFS-230E 全自动双道氢化物发

生原子荧光光度计进行调试和使用。

2　实验原理、试剂与条件

2. 1　实验原理

在酸性条件下,硫脲-抗坏血酸预还原砷(Ⅴ)为砷(Ⅲ) , 再与硼氢化钾反应生成挥发性砷化氢

( AsH3) , 由载气带入原子化器原子化,基态砷原子在特制编码砷空心阴极灯的激发下产生原子荧

光,在一定范围内,其荧光强度与砷含量成正比。

2. 2　实验试剂

试验所用水均为娃哈哈纯净水。



砷标准储备溶液: 100mg·L
- 1 (国家环境保护总局标准样品研究所)。

盐酸溶液:优级纯,�= 1. 19g·mL
- 1,使用时配制浓度5% ( V / V )。

硫脲-抗坏血酸混合液: 分析纯,使用时配制浓度5% (W / V )。

KBH4 溶液:纯度99. 5% ,使用时配制浓度2%(W / V ) ; 介质为NaOH(优级纯) ,浓度为 0. 25%

(W / V )。

氩气:纯度不低于99. 99% ,测定时压力为0. 25—0. 30Mpa。

砷标准物质(国家环境保护总局标准样品研究所) ,编号00418,真值为50. 1±2. 9�g·L
- 1
。

2. 3　仪器条件

光电倍增管负高压: 285V; 砷空心阴极灯电流: 60mA; 加热温度: 200℃;原子化器高度: 8mm ;

载气(高纯氩气)流量: 400mL·min
- 1
;屏蔽气流量: 1000mL·min

- 1
;测量方法:校准曲线法; 读数

方式:峰面积;读数时间: 10s;延迟时间: 1s。

3　调试使用

3. 1　校准曲线绘制

分别准确吸取砷标准使用溶液( 1. 000mg·L
- 1
) 0. 00、0. 10、0. 20、0. 40、0. 60、0. 80、1. 00mL

置于100mL 容量瓶中,依次加入5mL 盐酸(优级纯,�= 1. 19g·mL
- 1
) , 20mL 硫脲-抗坏血酸混合

溶液,用纯净水定容,此时砷标准系列的含量分别为0. 00、1. 00、2. 00、4. 00、6. 00、8. 00、10. 00�g·

L
- 1。测定结果:校准曲线线性回归方程为I f = 355. 283×C+ 80. 241,相关系数为0. 9999。

3. 2　检出限测定

　　仪器的检出限计算公式: DL = 3×SD
K
。

连续测定11次空白溶液的荧光信号值,测定

结果如表 1 所示, 方法检出限为 0. 01�g·

L
- 1
。

3. 3　精密度测定

按仪器调试要求, 以 100 倍检出限( DL

= 0. 09�g·L
- 1 )浓度的标准溶液进行连续

11 次荧光信号测定, 精密度的计算式为:

RSD=
SD
x
- 。方法的精密度为0. 6%, 测定结果

如表2所示。

3. 4　准确度测定

3. 4. 1　标准样品测定

表 1　方法的检出限

测定序号 荧光强度值 测定序号 荧光强度值

1 0. 184 7 1. 870

2 - 0. 880 8 1. 598

3 0. 226 9 - 0. 847

4 1. 572 10 1. 833

5 1. 355 11 0. 076

6 0. 105 DL( �g·L- 1) 0. 01

表 2　方法的精密度

测定序号 荧光强度 测定序号 荧光强度

1 3154. 268 7 3166. 453

2 3124. 575 8 3152. 145

3 3165. 638 9 3174. 183

4 3155. 873 10 3154. 485

5 3115. 695 11 3155. 658

6 3145. 515 RSD( % ) 0. 6

　注:空白的荧光强度为 354. 423。

　　对砷标准环境物质(国

家环境保护总局标准样品研

究所研制, 编号为00418)进

表 3　环境标准物质00418测定结果 ( �g·L- 1)

实验号 1 2 3 4 5 均值

测定值 50. 21 50. 43 50. 60 49. 92 50. 45 50. 32

行5次测定,结果如表3所示。环境标准物质00418中砷的浓度值合格范围为50. 1±2. 9�g·L
- 1 , 5

748 光谱实验室 第 23卷



次测定均值为50. 32�g·L
- 1, 相对误差为0. 4% ,符合要求。

3. 4. 2　实际水样测定及回收率计算

　　取河池市三个供水水源

地(地下水, 编号为 1# 、2#、

3# )和三个河水(地表水, 编

号为4# 、5# 、6# )水样进行测

定,取得本底值,同时分别在

各水样中加入一定量的砷标

准溶液,测定其加标回收率,

结果如表4所示。砷的回收

表 4　实际水样本底值及加标回收率

水样编号
水样本底值

( �g·L - 1)

加标量

( �g·L- 1)

加标后测定值

( �g·L- 1)

加标回收率

( % )

1# 2. 60 10. 00 12. 09 94. 9

2# 5. 77 5. 00 10. 72 99. 0

3# 3. 63 10. 00 12. 96 93. 3

4# 25. 35 5. 00 30. 43 102

5# 8. 19 10. 00 17. 87 96. 8

6# 13. 04 5. 00 17. 65 92. 2

率为92. 2%—102% ,符合水质监测规范要求,说明分析方法可靠。

3. 5　比较试验

对相同的天然水样,用氢化物发生-原子荧光光谱分析法( HG-AFS法)和二乙基二硫代氨基甲

酸银分光光度法( Ag-DDC法,检出限为7�g·L
- 1
)进行对比试验,结果如表5所示。

表 5　不同分析方法对比试验结果 (�g·L- 1)

水样编号 1# 2# 3# 4# 5# 6#

HG-AFS法 43. 60 10. 64 9. 48 23. 12 15. 69 17. 38

Ag -DDC法 42 12 9 22 15 18

　　经显著性检验: t= 0. 598, t 0. 05( 6)= 2. 57( P> 0. 05)。t< t 0. 05( 6) , 说明两种分析方法测定砷结果差

别无统计学显著意义, 可比性很好,测定正常。

4　结论
通过调试使用, AFS-230E 原子荧光光度计测砷检出限低, 精密度、准确度满足实验室质控要

求,比较试验无显著性差异,实际水样测定结果令人满意。

( 1) HG-AFS 法测定水样曲线线性关系良好,准确度和灵敏度高, 精密度好,实现自动进样, 操

作简单快速, 提高工作效率,特别适合大批量样品测定。

( 2) HG-AFS 法与 Ag-DDC 法(国标法, GB/ T 7485-87)对比试验表明, 测定结果差别无显著

性,可比性很好。

( 3) HG-AFS 法检出限为0. 01�g·L
- 1 ,能满足地下水质量评价一级标准 5�g·L

- 1的要求, 克

服了Ag-DDC法检出限不能满足地下水质量评价一级标准的缺点。

( 4) HG-AFS 法测试试剂用量少,不使用三氯甲烷, 减少对环境的污染。
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Commissioning and Operation of Determination of Arsenic

by AFS-230E Atomic Fluorescence Spectrometer
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Abstract　Arsenic is one of convent ional parameters of w ater quality monito ring and one of

the main indexes of total discharge contr ol. It can lead to mutation, cancer and deformity . T his

paper int roduces commissioning and operat ion of determinat ion o f ar senic by AFS-230E atom ic

fluor escence spect rometer. T he limit o f detect ion o f this method is found to be 0. 01�g·L
- 1
and its

pr ecision to be 0. 6%. Results of determinat ion of arsenic in standard samples satisfy the

requir ements. T he recovery rate of determinat ion of arsenic in actual waters is 92. 2%—102%,

and there is no obvious dif ference compared w ith other methods. The advantages o f this method

are low er reagent consumption and auto-sampling . It especially suits to larg e quantit ies of samples

and thus deserves recommendat ion.

Key words　Atomic Fluor escence Spectr ometer , Arsenic, Commissioning.
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