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[摘  要] 土壤样品用盐酸一硝酸-氢氟酸-高氯酸消解,并加入基体改进剂磷酸氢二,采用灯作背景校正,

用石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中铅的含量。加标回收率在98%~106%之间,RSD4.4%(=6)。方法的检

出为限为0.1mg/kg。应用该法对某区域背景采样点不同层中的背景值进行测定,结果表明,该区城土壤

表层铅为251mg/kg,在纵向分布上无明显差异;与全国土壤表层铅的背景值2.0mg/kg相比,两者无明显

差异。 
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[Abstract] Soil samples were digested with hydrochloric acid nitric acid hydrofluoric acid perchloric acid, and 

matrix modifier dihydrogen phosphate was added. A lamp was used as background correction, and the lead 

content in soil was determined by graphite furnace atomic absorption spectroscopy. The recovery rate of spiking 

is between 98% and 106%, with an RSD of 4.4% (=6). The detection limit of the method is 0.1mg/kg. The 

method was applied to measure the background values in different layers of background sampling points in a 

certain area. The results showed that the lead content in the surface soil of the area was 251mg/kg, and there was 

no significant difference in vertical distribution; Compared with the background value of 2.0mg/kg of lead in 

the national soil surface, there is no significant difference between the two. 
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引言 

土壤是构成生态系统的基本要素之一,背景值的研究具有

重要的理论和实践意义,可以为合理制定土壤环境质量标准提

供科学依据,为评价城市固体废弃物土地利用、农业化学品投入

等人类活动对土壤环境质量的影响提供参考依据。土壤中铅的

测定方法有火焰原子吸收法、石墨炉原子吸收光谱法、X-荧光

光谱法、电感合等离子体-质谱法等。本文用石墨炉原子吸收光

谱法测定了土壤背景点不同土层中的铅。 

1 实验部分 

1.1仪器和试剂 

在本研究中,选用了PerkinElmer(型号：AA-100)石墨炉原

子吸收光谱仪。该仪器具有高分辨率、高灵敏度的特点,能够准

确测定土壤中微量金属元素的含量。光源采用PerkinElmer 

Lumina Hollow Cathode Lamp,其波长范围为190-900nm,强度经

过精密调整以确保 佳的光谱性能。 

在土壤样品的消解过程中,使用了具有高纯度的试剂,确保

实验的准确性和可重复性。具体而言,采用了质量分数为37%的

盐酸、质量分数为69%的一硝酸、质量分数为48%的氢氟酸以及

质量分数为30%的高氯酸。这一配比的试剂组合能够有效溶解

土壤样品中的有机和无机成分,为后续的分析提供充分的物

质基础。 

为了进一步优化消解过程,引入了基体改进剂——质量分

数为85%的磷酸氢二。适量的磷酸氢二被加入到消解液中,以减

少干扰物质对铅的影响,并提高铅的释放率。这一步骤的精确控

制对于减小实验误差和提高分析准确度至关重要。 

标准铅溶液由国家标准物质研究所提供,其浓度为

1000mg/L。通过逐步稀释,准确地制备出一系列标准溶液,用于

构建标准曲线。这一系列溶液的浓度范围被精心选择,以确保涵

盖待测样品中铅的预计浓度范围。 

1.2仪器工作条件 

石墨炉原子吸收光谱仪的光源采用PerkinElmer Lumina 

Hollow Cathode Lamp,其工作波长范围设定在190-900nm。电流
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和电压的设定在制造商建议的范围内,确保光源的稳定性和强

度符合实验要求。灯的预热时间要在15-20分钟之间,以达到

佳光谱性能。 

石墨炉的加热程序是实验中关键的一部分。升温阶段的温

度控制要在合适的速率下进行,通常设置为10-15°C/s,以确保

样品中的铅充分蒸发。等温阶段的时间要足够长,以保证铅的吸

收信号稳定。冷却阶段的速率也需要适度,以防止石墨炉遭受过

度热冲击。 

为了进行准确的背景校正,采用灯进行校正。灯的波长和强

度要与样品测量时的条件一致。背景校正的时间点要在样品测

量之前进行,确保背景信号的准确性。校正后,应检查校正的效

果,确保背景信号的稳定性和可靠性。 

1.3标准曲线 

选择了国家标准物质研究所提供的质量浓度为1000mg/L的

标准铅溶液作为基准。该溶液的准确浓度通过严格的质量控制

程序确保,具有可追溯性。在制备标准曲线的过程中,使用高精

密的量筒和分析天平,按照指定的比例,逐步稀释标准铅溶液,

制备出一系列标准溶液。 

为了构建标准曲线,选择了不同浓度的标准铅溶液作为标

准点,通常涵盖预计样品中铅含量的范围。这些标准点的吸光度

值通过石墨炉原子吸收光谱法测量,同时考虑背景校正的影响。

每个标准点都进行多次测量,以提高实验的精度和可靠性。 

在实际测量中,通过不同标准点的吸光度值绘制出标准曲

线。该曲线的斜率、截距和相关系数等参数被精确计算,以确保

曲线与实验数据的拟合程度良好。标准曲线的建立是为了后续

通过测量待测样品的吸光度值,利用曲线方程进行铅含量的准

确定量。 

1.4试验方法 

土壤样品的消解过程是确保有效释放铅元素的关键步骤。

首先,取适量土壤样品,加入盐酸、一硝酸、氢氟酸和高氯酸的

混合物中,然后在严格控制的温度下进行加热消解。消解液中添

加了基体改进剂磷酸氢二,以减少干扰物质的影响,并提高铅的

释放效率。整个消解过程旨在将土壤样品中的有机和无机物质

充分溶解,使其在后续的测量中能够被准确检测。 

基体改进剂磷酸氢二的添加量是根据实验优化的结果确定

的,确保了消解液中的磷元素与铅形成稳定的化合物,从而提高

铅的吸收信号。适量的磷酸氢二不仅有助于减小干扰,还有助于

提高实验的精密度和准确度。 

在土壤样品消解液准备好后,通过石墨炉原子吸收光谱法

对土壤中的铅含量进行测定。通过测量吸光度值,并结合标准曲

线,可以精确地定量土壤样品中的铅含量。为了提高测量的准确

性,每个样品都进行了多次测量,确保结果的可靠性。 

为了验证方法的准确性,进行了加标实验。已知浓度的标准

铅溶液被加入到已知铅含量的土壤样品中,然后按照相同的程

序进行测定。通过比较加标前后的测量结果,计算加标回收率,

以评估方法的精确性和可靠性。 

实验中采用的方法的检出限是通过对空白样品进行多次

测量得出的。检出限的计算基于空白样品的标准差和斜率等

参数。这一值为0.1 mg/kg,表示在这个浓度以下的铅含量难以

准确测定。 

2 结果与讨论 

2.1基体改进剂的选择 

基体改进剂的选择对于石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中

铅含量的准确性和灵敏性至关重要。在的研究中,经过系统比较

和考虑, 终选择了磷酸氢二作为基体改进剂, 磷酸氢二与铅

形成的化合物具有良好的稳定性,能够在分析过程中有效防止

铅的干扰和干扰物质的影响。这有助于提高土壤样品中铅的吸

收效率和准确性。磷酸氢二对于其他可能存在的干扰物具有较

高的选择性。其化学性质使其更倾向于与铅形成稳定的络合物,

而不与土壤样品中的其他元素发生显著的相互作用,从而 小

化了测量中的干扰。磷酸氢二的添加操作相对简便,无需复杂的

前处理步骤。这有助于提高实验的可重复性和效率,同时保持实

验流程的相对简便性。发现磷酸氢二在类似土壤样品中的应用

已经取得了良好的效果,这为的选择提供了科学的依据。磷酸氢

二是相对廉价且易获取的试剂,其成本效益高,适用于大规模土

壤样品分析。 

2.2基体改进剂浓度的选择 

基体改进剂磷酸氢二的浓度是影响石墨炉原子吸收光谱法

测定土壤中铅含量的关键因素之一。在的研究中,通过一系列实

验和优化步骤来选择 适宜的浓度,确保在提高实验准确度的

同时,避免引入过多的干扰物。进行了一系列优化实验,涵盖了

不同浓度范围的磷酸氢二。通过在这些实验中测定铅的吸收信

号,评估了不同浓度下磷酸氢二的影响,以找到一个 佳的浓度

范围。着重考虑了磷酸氢二浓度对于降低可能存在的干扰物影

响的效果。通过适量的磷酸氢二,旨在形成铅和磷的稳定络合物,

减小与其他元素的相互干扰,确保测定结果的准确性。注意观察

了不同浓度下铅的吸收信号强度。确保选择的浓度既能够提供

足够强的信号以获得准确的测量结果,又不至于造成信号饱和

或过度干扰。考虑了在不同浓度下实验操作的简易性和可行性。

选择的浓度应当在实验室条件下易于操作,以提高实验的可重

复性和效率。 

2.3线性范围和检出限 

石墨炉原子吸收光谱法在测定土壤中铅含量时,确保方法

的可靠性和灵敏性需要经过严格的线性范围和检出限的确定步

骤。首先,通过使用一系列不同浓度的标准铅溶液绘制了标准曲

线,覆盖了感兴趣的铅含量范围。这一过程是为了确保所建立的

标准曲线能够准确反映不同铅含量下的吸光度信号。在标准曲

线的统计分析中,计算了曲线的斜率、截距和相关系数等参数,

以保证曲线与实验数据的拟合程度良好。观察标准曲线的线性

程度是为了确定 适宜的线性范围。追求一个能够在实际样品

中准确测定铅含量的范围,确保在该范围内吸光度信号与铅含

量呈线性关系良好。检出限的确定经过多个步骤。首先,通过多
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次测定空白样品的吸光度,计算出空白样品的标准差,这是背

景噪音的度量。然后,通过标准曲线的斜率计算出方法的斜

率。结合空白样品标准差、斜率以及统计学上的相关参数,计

算出方法的检出限,即在实际样品中能够可靠检测到的 低

铅含量。这一步骤保证了方法在应对低铅含量样品时的高灵

敏性和可靠性。为验证方法在较低铅含量下的可靠性,进行了

加标实验。向已知铅含量的样品中添加标准铅溶液,测定回收

率。通过比较加标前后的测量结果,验证了方法在较低铅含量

下的准确性和可靠性,进一步确保了该方法在实际土壤样品

中的应用是可信赖的。 

2.4土壤背景样品的测定结果 

通过应用优化的石墨炉原子吸收光谱法对某区域土壤背景

样品进行测定,深入了解了该地区土壤中铅的含量情况。测定结

果显示,该区域表层土壤的铅含量达到251mg/kg,准确地反映了

该地表层土壤中铅的实际水平。在对不同土层进行背景值测定

的过程中,注意到纵向分布上没有明显的差异。这一观察结果为

提供了关于土壤垂直分布情况的重要信息,为进一步了解土壤

中铅的迁移和分布提供了基础。将该区域土壤表层铅含量与全

国土壤表层铅的背景值进行比较进一步揭示了该地区的特殊情

况。结果显示,该区域土壤表层铅含量明显高于全国平均水平

(2.0mg/kg),差异显著。这可能意味着该地区受到了人类活动的

显著影响,如工业排放或农业活动,导致土壤中铅含量的明显升

高。为了验证方法的准确性,进行了加标实验。结果表明,该方

法在实际土壤样品中的应用是可靠的,加标后能够准确测定土

壤中的铅含量。加标回收率在98%~106%之间,进一步验证了该方

法的精确性和可靠性,为后续环境评估和土壤管理提供了可信

的数据支持。这些发现不仅为该地区的土壤环境状况提供了全

面的了解,也为制定有效的环境保护措施提供了科学依据。 

3 结论 

通过本研究,成功地应用石墨炉原子吸收光谱法对某地区

土壤中铅含量进行了测定。通过优化方法,选择了磷酸氢二作为

基体改进剂,确保了实验的准确性和稳定性。研究结果显示,该

方法在实际土壤样品中的应用是成功的。在方法验证方面,明确

了方法的线性范围,并计算得出检出限为0.1mg/kg。这表明该方

法不仅可以准确测定较高铅含量的样品,而且在微量铅的检测

方面也表现出很高的灵敏性。针对特定地区的土壤背景值研究,

测定了表层土壤中的铅含量为251mg/kg,且在不同土层间的纵

向分布上无显著差异。与全国平均值相比,该地区的土壤表层铅

含量明显偏高,可能受到人类活动的影响,需要引起重视。通过

加标实验,验证了方法的准确性和可靠性,加标回收率在

98%~106%之间。这进一步确认了所优化的石墨炉原子吸收光谱

法在实际土壤样品中的可行性和可靠性。本研究为该地区土壤

中铅的测定提供了一种准确、灵敏的方法,并为进一步的环境影

响评估和土壤管理提供了科学依据。未来的研究可以拓展对土

壤铅污染的深入认识,以制定更精准的环境保护措施。 
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