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摘 要: 采用石墨炉原子吸收光谱法测定大气降水中镉、镍、铅, 优化了试验条件。镉在 0 g /L~ 5. 00 g /L范围、镍和

铅在 0 g /L~ 20. 0 g /L范围内线性良好, 镉、镍、铅的检出限分别为 0. 03 g /L、0. 79 g /L、1. 37 g /L, 大气降水样品测定

的 RSD为 0. 8% ~ 2. 6% ,加标回收率为 96. 0% ~ 106%。
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大气降水中重金属研究可以反映大气污染和

地表水污染的信息, 判定大气重金属的来源
[ 1- 3]
。

对于环境样品中痕量金属元素的分析,国内大多采

用石墨炉原子吸收光谱法
[ 4]
。今采用该方法测定

大气降水中镉、镍、铅,取得了满意的结果。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

NovAA 400型原子吸收光谱仪 (配电子调谐氘

空心阴极灯背景校正、MPE 60自动进样器、横向加

热石墨炉、热解涂层石墨管 ), 镉、镍、铅空心阴极

灯,德国 Ana ly tik jena公司; 超纯水装置, 英国 EL-

GA公司。

1 000 mg /L镉、镍、铅标准储备液, 德国 Merck

K GaA公司;硝酸,优级纯;试验用水为超纯水。

1. 2 样品采集与保存

按照 大气降水样品的采集与保存 ( GB

1 3580. 2- 92 )采集降水样品, 经 0. 45 m滤膜过

滤后,储存于聚四氟乙烯瓶中, 加硝酸调节 pH值

为 1~ 2 (防止器壁对金属的吸附 ) , 于 4 保存

待测。

2 结果与讨论

2. 1 基体影响

石墨炉原子吸收光谱分析中的干扰主要来源

于基体。样品基体蒸发, 在短波长范围出现分子吸

收或光散射, 产生背景吸收
[ 5]
。测试了大气降水

样品中镉、镍、铅的石墨炉原子吸收信号, 结果表

明,各元素的吸收峰形很好,上升陡直,下降能迅速

回到基线, 而背景吸收峰很小,几乎呈直线,说明样

品中基体干扰很小。因此,大气降水样品不需加入

基体改进剂即可直接分析,并可降低灰化和原子化

温度,延长石墨管的使用寿命。

2. 2 仪器工作条件

石墨炉原子吸收光谱仪测试条件见表 1。

表 1 石墨炉原子吸收光谱仪测试条件

元素
波长

/nm

灯电流

I /mA

狭缝

/nm

灰化程序

温度

/

升温速率

/ ( s- 1 )

保持时间

t / s

原子化程序

温度

/

升温速率

/ ( s- 1 )

保持时间

t / s

镉 228. 8 3. 0 0. 8 300 250 10 900 1 500 3

镍 232. 0 5. 0 0. 2 950 250 10 2 100 1 500 5

铅 283. 3 3. 0 0. 8 600 250 10 1 200 1 400 4

氩气流量 150 mL /m in,原子化时停气,以峰面积定量。

2. 3 灰化温度选择

在大气降水样品中加入适量镉、镍、铅标准溶

液,固定干燥程序和原子化程序,仅改变灰化温度,
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考察对吸光值的影响,结果见图 1。

图 1 灰化温度与吸光值关系曲线

在保证待测元素不挥发损失的前提下,应尽量

提高灰化温度,去除基体干扰。镉属低温元素,灰

化温度超过 300 时, 吸光值开始下降, 因而确定

其灰化温度为 300 ; 铅的灰化温度超过 600

时,吸光值开始下降, 说明温度过高使铅损失, 因而

确定其灰化温度为 600 ;镍在测试温度范围内吸

光值变化不大, 在 950 时达到最大值, 低于

950 时峰形不好,有拖尾现象, 因而确定其灰化

温度为 950 。

2. 4 原子化温度选择

在大气降水样品中加入适量镉、镍、铅标准溶

液,固定干燥程序和灰化程序, 仅改变原子化温度,

考察对吸光值的影响,结果见图 2。

以产生最大信号时的最低温度确定原子化温

度, 有利于延长石墨管寿命
[ 6]
。该试验确定镉、

图 2 原子化温度与吸光值关系曲线

镍、铅的原子化温度分别为 900 、2 100 、

1 200 。

2. 5 方法线性与检出限

用该方法测定镉、镍、铅混合标准溶液系列,以

峰面积对质量浓度绘制工作曲线, 结果见表 2。

按照 IUPAC (国际纯粹与应用化学联合会 )的

定义,以 3 确定镉、镍、铅的检出限, 见表 2。

表 2 工作曲线与检出限

元

素

线性范围

/ ( g L- 1 )
回归方程

相关系数

r

检出限

/ ( g L- 1 )

镉 0~ 5. 00 y= 0. 077 8x + 0. 003 4 0. 999 7 0. 03

镍 0~ 20. 0 y= 0. 006 4x + 0. 013 6 0. 999 8 0. 79

铅 0~ 20. 0 y= 0. 003 7x + 0. 001 3 0. 999 1 1. 37

2. 6 精密度与加标回收试验

用该方法测定实际大气降水中镉、镍、铅 ( n =

6) ,同时作加标回收试验, 结果见表 3。

表 3 精密度与加标回收试验结果

元素
样品

测定值 / ( g L- 1 ) RSD /%

加标量

/ ( g L- 1 )

加标样

测定值 / ( g L- 1 ) RSD /%

回收率

/%

镉 0. 790 2. 6 0. 250 1. 03 1. 8 96. 0

镍 7. 67 2. 5 4. 00 11. 7 1. 6 101

铅 18. 2 1. 8 10. 0 28. 8 0. 8 106

3 结语

采用石墨炉原子吸收光谱法测定大气降水中

镉、镍、铅,方法简便快速, 检出限低, 精密度与准确

度好, 石墨管消耗小, 可用于大气降水中重金属含

量研究。
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