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石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中的Pb实验方法探究
李彬

文山州绿色食品发展中心  云南  文山  663000

[摘 要]应用石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中的Pb。使用电热板消解法对土壤样品进行前处理，确定最佳酸比例及消解时

间。此方法在只使用硝酸和氢氟酸的情况下在较短时间内完成样品前处理，且检测结果的准确度和精密度较好，此法也具有很好

的经济效益和环境效益，值得推广应用。
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1 引言

铅是一种重金属，它广泛存在于我们的生活环境中，不仅

土壤中铅的存在，食品加工业的防腐剂以及化妆品中都有铅的

存在长期接触含铅量高的化妆品易引起人体慢性铅中毒[1]。目

前，全球每年铅的平均排放量约为500万吨。其中大部分都进

入到土壤中，也使之成为最严重的污染元素之一。

土壤样品中测定Pb元素的前处理方法有干法和湿法消解，

在土壤前处理过程中通常我们采用混合酸湿法消解，即硝酸-

盐酸-氢氟酸-高氯酸消解四酸消解体系、硝酸-盐酸-氢氟酸三

酸消解体系、硝酸-氢氟酸-双氧水微波消解高氯酸赶酸体系[2-

3]。以上不同的酸消解体系在土壤前处理过程中多次被运用，

他们虽然经典但消解时间长，操作复杂，且由于消解中需要加

入大量的硝酸、盐酸、氢氟酸、高氯酸等试剂，在应用石墨炉

原子吸收法测定土壤Pb时氢氟酸和高氯酸会产生较高的背景

值，消解赶酸不完全或试剂纯度不高，较高的背景值会导致测

定值偏高或测定值为负值，影响测定结果。本实验采用硝酸和

氢氟酸电热板直接加热法消解土壤标准品，消解后采用石墨炉

原子吸收法测定，与国标方法（GB/T 17141-1997）采用盐酸-

硝酸-氢氟酸-高氯酸全消解的方法[4～5] 比较。本实验消解效率

高，测定值的准确度和精密度好，酸耗较少对环境友好。

2 实验部分

2.1 主要仪器设备

PE 900T原子吸收分光光度计（PerkinElmer公司），赛多

利斯SQP 万分之一天平（赛多利斯科学仪器（北京）），谷宁

GN-450D 电热板（上海谷宁），铅元素空心阴极灯。

2.2 试剂

GSS-8土壤标准样品，地矿部物化探所、测试所，硝酸

（NHO3）（优级纯），氢氟酸(HF)(优级纯)，磷酸二氢铵，去

离子水，Pb标准溶液1000mg/L。

2.3 土壤样品前处理

2.3.1  不同酸比列样品前处理

分别称取三组0.3000g （±0.0001）GSS-8标准土壤样品

于聚四氟乙烯坩埚中，每组取六份。分别采用HNO3+HF(3+1)、

HNO3+HF(1+3)、HNO3+HF（1+1）三种不同酸组合对土样进行

消解处理，同时做试剂空白实验。放在电热板上160℃条件下

消解30min后取坩埚盖，220℃赶酸至近干，冷却10min后加入

0.5mlHNO3和3ml去离子水，在电热板上加热至微沸，取下冷

却，用去离子水定容至50ml,静置，待测，确定最优酸比列。

2.3.2 不同消解时间样品前处理

分别称取五组0.3000g（±0.0001）GSS-8标准土壤样品

于聚四氟乙烯坩埚中，每组六份。在HNO3+HF（1+1）体系条件

下，放在电热板上160℃条件下消解30、60、90、120、150min

后取坩埚盖，220℃赶酸至近干，冷却10min后加入0.5ml HNO3

和3ml去离子水，在电热板上加热至微沸，取下冷却，用离子

水定容至50ml,静置，待测，确定佳消解时间。

2.3.3不同消解温度样品前处理 

分别称取五组称取0.3000g（±0.0001）GSS-8标准土壤

样品于聚四氟乙烯坩埚中，每组六份。在HNO3+HF（1+1）体

系条件下，放在电热板上80、120、160、200、240℃条件下

消解30min后取坩埚盖，220℃赶酸至近干，冷却10min后加入

0.5mlHNO3和3ml去离子水，在电热板上加热至微沸，取下冷

却，用去离子水定容至50ml,静置，待测，确定最佳消解温

度。

3 实验结果分析

表一  不同比列标准土样GSS8测定值及准确度和精密度
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根据检测结果表一、表二可以看出，采用酸比列为

HNO3+HF(1+1)消解样品测得Pb的结果在标物参考值范围内，

说明测量结果准确度高，相对标准偏差为0.770%，相对标

准偏差较小，精密度高，测定结果较好。而采用酸比列为

HNO3+HF(1+3)和HNO3+HF(3+1)消解土样后 测得的Pb含量虽然在

标物参考值范围内，但相对标准偏差较大，测定值波动较大。

结果表明，采用HNO3+HF（1+1）消解后的效果较好，同时减少

酸的使用量。使用不同的消解时间对样品进行消解，测得Pb含

量均在标物参考值范围内，从测定结果可以看出在30min后样

品能消解完全，尤其在30min时相对标准偏差较小。

由表三可以看出，消解温度为160℃时，测得Pb含量为

20.0mg/Kg在标物参考值范围内，且相对标准偏差为0.837%相

对较小。消解温度为80、120及200℃时Pb的准确度好，但相对

标准偏差相对较大。消解温度为240℃时Pb准确度较差，消解

效果不理想，可能由于消解温度过高，酸挥发较快，从而导致

消解不完全，影响测定结果。

综合上述从时间和经济成本考虑，土样样品在酸比列为

HNO3+HF(1+1)、消解时间为30min时、消解温度为160℃时，可

以达到较好的实验结果。

结束语

应用石墨炉原子吸收光谱法来测定土壤中的Pb和电热板消

解法在只使用硝酸和氢氟酸对土壤样品进行消解能快速准确的

测定土壤中Pb，开创了一条测定土壤金属元素的新路，与传统

的湿法消解相比，避免了大量使用酸试剂带来高背景值干扰影

响结果的准确度，缩短样品的消解时间和测定时间，测定结果

的准确度和精密度都很好，同时此方法也具有很好的经济效益

和环境效益，值得推广。
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表二 不同消解温度标准土样GSS8测定值及准确度和精密度

表三 不同消解时间标准土样GSS8测定值及准确度和精密度


