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纯水中痕量铅的测定
———多次进样技术石墨炉原子吸收法

贡小清， 王利平
（江南大学 分析测试中心，江苏 无锡 !"3#$4）

摘 要：采用多次进样、石墨炉内预浓缩原子吸收法测定了纯水中的痕量 56，其检出限为 " ( 3 78，

特征质量为 4 ( 1 78 (与直接进样测定相比较，本方法可明显提高测定的精密度，操作简便快速，可

用于水中痕量元素的分析 (
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随着生活水平和人们自我保健意识的普遍提

高，饮用纯水已日益普及 (另外，在保健食品的生产

过程中，也普遍采用已经预处理的纯水，以控制铅

等有害元素在较低的水平 (由于纯水中铅的含量很

低，一般小于 # ( " ,8 Y S@，传统的双硫腙比色法显然

不能考虑 ( 石墨炉原子吸收法［"］的灵敏度虽高，但

直接进样测定吸光度的变异较大 ( 近年来，有关多

次进样预浓缩技术测定纯水中极低含量 G<，Z, 等

元素的方法已有报道［! [ $］(作者应用美国 %:\X:)

公司 !!# ]DDS+, 石墨炉原子吸收光谱仪的多次进

样技术，对水样进行预浓缩，并系统考察了与实验

有关的各种条件 ( 结果表明，将含铅量极低的纯水

通过仪器的多次进样技术在石墨炉内浓缩数倍后，

明显提高了测定的精密度和准确度，且操作简便，

值得推广 (

G 仪器与试剂

%:\X:) !!# ]DDS+, 石墨炉原子吸收光谱仪、
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!"# 自动进样器，美国 $%&’%( 公司产品 )
"* 空心阴极灯、热解涂层石墨管，威格拉斯仪

器（北京）有限公司提供 )
"* 标准溶液（+ ) ,, -. / -0），使用前用超纯水

分步稀释成质量浓度为 + ) ,, 1. / -0 的标准应用母

液，国家化学试剂质检中心提供，符合 23 / 45,6—

77 规定 )
超纯水（用于试剂空白对照及稀释用水），中国

华晶集团提供，符合 23+8969—+::7 规定 )

! 工作条件和进样参数

! " # 石墨炉工作条件

石墨炉工作条件见表 + )
表 # 石墨炉工作条件

$%&"# $’( )*(+%,-./ 0).1-,-).2 )3 /+%*’-,( 34+.%0(

步骤
温度 /
;

时间 /
<

(6 流量 /

（0 / -=1）
停气 备注

+ 7> > ) , 9 ) ,

6 :> >, ) , 9 ) ,

9 +6, +, ) , 9 ) ,

(?

(?}
(?

干燥阶段

多次进样预浓缩

@ +6, 6 ) , ,

> 6+,, + ) > ,

5 6+,, 6 ) , ,

AB<

AB<}
AB<

原子化阶段

8 69,, + ) , , (? 清洗阶段

! " ! 多次进样参数的设定

选定多次进样功能后，在程序内设定一次进样

体积 ! 和进样次数 "，总的进样体积为 ! C " )可
根据样品的 "* 含量设定为 6,!0 C > 次或 @,!0 C
> 次，或 @,!0 C +, 次 )由于 @,!0 的进样量较大，

干燥温度应适当延长 )石墨炉第三步升温完成后进

下一次样 ) " 次进样完毕后，样品在炉内得以浓缩，

再进入原子化阶段 )

5 测定

5 " # 标准曲线的制备

定量采用标准曲线法，以 + ) ,, 1. / -0 "* 溶液

为标准母液，由自动进样器稀释成 ,，, ) >,，+ ) ,,
1. / -0 的 "* 标准系列溶液，结果见图 + )此标准曲

线对于 "* 在 , ) + 1. / -0 附近的纯水样较为合适，

如有必要还可将母液质量浓度配得更低 )
由于标准溶液的进样同样执行 ! C " 次的指

令，在炉内进行预浓缩，因而标准母液的质量浓度

必须配得很低，并确保无污染 )标准曲线完成以后，

进行样品的分析 )

进样体积 6,!0 C >

图 # 6& 多次进样标准曲线

7-/" # 6& 8,%.1%+1 94+:( &; <4=,-*=( >.?(0,-).2

5 " ! 方法的检出限与特征质量

根据多次进样标准曲线，测定标准空白溶液 +,
次，测得其平均质量浓度为 , ) ,++ 1. / -0，&!# D
>,E，并求得本方法测定 "* 的检出限为 + ) @ F.，特

征质量为 5 ) 8 F. )
5 " 5 方法的准确度与精密度

采用本方法的测定步骤对铅质量浓度为 + ) ,,
1. / -0 的标准水样进行 > 次测定，测得平均质量浓

度为 + ) ,9 1. / -0，表明本方法能有效地应用于纯

水及痕量 "* 的水样测定 )
5 " @ 定量方法的比较

对两个不同牌号的纯水样 %，3 用外标法和标

准加入曲线法进行了测定和比较 )图 6 为标准加入

法曲线，比较的结果见表 6 )结果表明，对 "* 含量极

低的纯水样品，多次进样技术能明显提高测定的精

密度 )

加标 + ) "* 6 ) >, 1. / -0；加标 6 ) "* > ) ,, 1. / -0；水样 3) "*

, ) 9+ 1. / -0

图 ! 6& 标准加入法曲线

7-/" ! 6& 8,%.1%+1 A11-,-). 94+:(
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表 ! 不同定量方法的比较

"#$%! &’()#*+,’- ’. /01 23#-/+/#/+41 (1/0’5,

定量
方法

标准
系列 !"

质量浓度 #
（$% # &’）

进样
体积 #
!’

水样 (
!" 质量浓度 #
（$% # &’）
)*+（ ! , -）#

.

水样 /
!" 质量浓度 #
（$% # &’）
)*+（ ! , -）#

.

外标法 0 1 20 3 0 20 0 3 0-0
45

0 3 252
65

标 准 加
入法

0 1 - 3 00 20 0 3 042
-6

0 3 272
88

多 次 进
样 标 准
曲线法

0 1 6 3 00 20 9 - 0 3 0-:
6:

0 3 2-0
66

6 结 论

6）由于进行的是含量极低元素的分析，所有与

实验有关的容器均须经超纯水彻底淋洗 3
2）采用多次进样炉内浓缩的技术，克服了传统

化学处理预富集可能引进的较高的空白值或直接

加热浓缩易带入污染的麻烦 3 另外，标准溶液和样

品溶液的进样体积一致，可确保两者在炉内的本底

浓缩效应一致，使测定结果更加可靠 3
8）由于水样纯净，背景吸收很小，无须使用改

良剂，可省去灰化阶段，分析过程更为简化快速 3
7）对 !" 质量浓度为 0 3 08 $% # &’ 的纯水样品

进行了进样次数的比较 3 分析表明，20!’ 9 - 次和

70!’ 9 60 次的测定结果基本一致 3作者认为，由于

标准溶液和样品溶液的进样体积相同，其本底的浓

缩效应完全一致，因此不必过多地增加进样体积 3
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