
第 26 卷, 第 4 期 光　谱　实　验　室 V ol. 2 6 , N o. 4

2 0 0 9 年 7 月 Ch inese J ou rnal of S p ectroscop y L aboratory July , 2 0 0 9

ICP-M S 和AFS 测定环境水样中的
铅含量的比较

① 联系人, 手机: (0) 13897259852; E2m ail: ahaiying@ 0386. sina. com

作者简介: 张莹 (1981—) , 女, 西宁市人, 助理工程师, 主要从事岩石矿物化学分析工作。

收稿日期: 2009203219; 接受日期: 2009204207

张 莹①　顾锡龙　潭 颖
(青海省岩矿测试应用研究所　西宁市盐湖巷 15 号　810008)

摘　要　在选定的最佳条件下, 样品经过前处理后采用 ICP2M S 和A FS 两种方法测定环境水样中的

铅的含量, 最终 ICP2M S 与A FS 测定结果一致。两种方法对环境水样中铅含量的测定都具有较好的应用,

且 ICP2M S 简便、快速、线性范围宽、测量稳定、可多元素同时测定, A FS 谱线简单, 灵敏度高, 检出限低。
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1　前言
环境水样中的铅一般可以采用原子吸收分光光度法 (AA S)、原子荧光光谱法 (A FS) 和电感耦

合等离子体质谱法 ( ICP2M S)。在实际工作中, A FS 具有谱线简单, 灵敏度高, 检出线低的特点;

ICP2M S 具有灵敏度高、线性范围宽、可同时测定多种元素等特点。本文采用 ICP2M S 和A FS 同时

测定环境水样的 Pb 进行对比。

2　实验部分
2. 1　仪器和试剂

ELAN DRC e 电感耦合等离子体质谱 (美国 PE 公司) , 其中 e 是指带有碰撞反应池。

A FS28130 双道原子荧光光度计 (北京吉天仪器有限公司)。

各元素标准储备溶液: 100ΛgömL , 使用时逐级稀释; 硝酸、盐酸均为优级纯; 高纯氩气

99. 999% ; 实验用水为去离子水。

2. 2　仪器工作条件

ICP2M S 工作条件见表 1[1 ]。
表 1　ICP-M S 工作条件

功率 (W ) 1150 扫描方式 跳峰

冷却气流量 (L öm in) 15 停留时间 (m sö点) 50

辅助气流量 (L öm in) 1. 2 泵速 ( röm in) 24

雾化气流量 (L öm in) 0. 80 扫描次数 (次) 20

采样锥孔径 (mm ) 1. 1 截取钻孔径 (mm ) 0. 9

　　A FS 工作条件及所用溶液见表 2 和表 3。



表 2　AFS 工作条件

灯电流

(mA )

负高压

(V )

载气

(mL öm in)

屏蔽气

(mL öm in)

积分时间

(s)

延迟时间

( s)

70 270 300 800 10 1. 0

表 3　AFS 所用溶液

载流 还原剂

3% HNO 3 2% KOH + 2% KHB 4+ 2% K3Fe(CN ) 6

2. 3　试验方法

样品制备:

(1) ICP2M S: 取硝酸酸化样品 10mL [取体积为 1L 的水样于清洁硬质玻璃瓶中, 加入 (1+ 1)

HNO 3 5mL , 使 pH < 2 ]于 25mL 的比色管中, 加入 0. 5mL 硝酸, 摇匀, 用 ICP2M S 进行测定, 同时做

空白对照实验。

(2) A FS: 取硝酸酸化样品 10mL [取体积为 1L 的水样于清洁硬质玻璃瓶中, 加入 (1+ 1)HNO 3

5mL , 使 pH < 2 ]于 25mL 的比色管中, 滴加酚酞 1 滴, 用稀的氢氧化钠调至红色, 然后用极稀的硝

酸将溶液调至刚变为无色, 再加入 3% 的硝酸, 水冲至刻度, 摇匀, 用A FS 进行测定, 同时做空白对

照实验。

3　结果与讨论
3. 1　各仪器的元素方法检出限

各仪器的元素方法检出限见表 4。
表 4　各仪器的元素分析检出限

仪器 ICP2M S A FS

检出限 (ΛgöL ) 0. 01 0. 05

3. 2　测定结果, 回收率及精密度

3. 2. 1　 ICP2M S 的回收率及精密度

分别取不同的环境水样 8 份, 按 2. 3 (1) 进行处理, 同一待测样品平行测定 6 次, 并对样品进行

加标回收试验, 其相对标准偏差 (R SD )小于 2. 6% , 回收率 97. 4% —102. 6% 之间。结果见表 5。
表 5　ICP-M S 对样品的测定结果, 回收率及精密度结果

样品
样品含量

(ΛgöL )

加入量

(ΛgöL )

回收量

(ΛgöL )

RSD

(% )

回收率

(% )

1 36. 5 50. 0 84. 3 2. 0 97. 5

2 128. 1 150. 0 272. 6 1. 7 98. 0

3 56. 7 50. 0 109. 5 2. 3 102. 6

4 273. 0 300. 0 568. 9 1. 9 99. 3

5 416. 3 400. 0 820. 4 2. 1 100. 5

6 88. 4 100. 0 191. 1 2. 5 101. 4

7 365. 0 400. 0 758. 3 2. 0 99. 1

8 259. 6 300. 0 545. 0 1. 9 97. 4

3. 2. 2　A FS 的回收率及精密度

分别取以上相同的环境水样 8 份, 按 2. 3. 2 进行处理, 同一待测样品平行测定 6 次, 并对样品

进行加标回收试验, 其相对标准偏差 (R SD ) 小于 2. 4% , 回收率 96. 2% —102. 7% 之间。结果见表

6。
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表 6　AFS 对样品的测定结果, 回收率及精密度结果

样品
样品含量

(ΛgöL )

加入量

(ΛgöL )

回收量

(ΛgöL )

RSD

(% )

回收率

(% )

1 37. 2 40. 0 79. 3 2. 1 102. 7

2 130. 0 150. 0 271. 6 1. 9 97. 0

3 56. 5 50. 0 102. 5 1. 8 96. 2

4 274. 2 300. 0 568. 6 2. 2 99. 0

5 425. 1 400. 0 829. 0 2. 1 100. 5

6 89. 1 100. 0 188. 1 2. 3 99. 5

7 369. 3 400. 0 777. 4 1. 9 101. 1

8 255. 4 250. 0 502. 2 1. 7 99. 4

4　结论
ICP2M S 具有灵敏度高、线性范围宽、可同时测定多种元素的优点; A FS 具有谱线简单, 灵敏度

高, 检出线低的特点, 环境水样的干扰组分含量较低, 不会干扰铅的测定, 在 20göL 柠檬酸钠存在

下, 一般样品中共存元素均不干扰铅的测定, 但是铅的氢化物生成条件较为苛刻, 要求酸度范围较

窄, 应遵循的原则是: 保持反应后废液的pH 在 8—9[2 ]。
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Abstract　U nder the op tim al onditions, after the p retreating of samp le, Pb in natural w ater w ere

determ ined by ICP2M S and A FS, the results w ere accordan t w ith those chem ical m ethod. Bo th

m ethods are simp le and quick, rap id and broad linear range, stable determ in ing, the recovery of

97. 4% —102. 6% and 96. 2% —102. 7% , respectively.
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