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固体样品直接进样石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中的Pb
白艳丽

（抚顺市环境监测中心站  抚顺  113006）

摘  要  应用 analytikjena 公司 SSA600 全自动固体进样装置石墨炉原子吸收光谱法测定

土壤中的 Pb。此方法采用固体样品直接进样方式，省略土壤消解等繁琐步骤，大大缩短

土壤样品的测定时间，消除由于复杂的消解过程所带来的各种干扰和误差。此方法经多

种标土验证，效果甚佳。

关键词  Pb 土壤 固体样品直接进样 石墨炉原子吸收光谱法

中国环境监测总站。GSS-1（GBW07401）环境土

壤标准样品，地矿部物化探所、测试所。

1.3  仪器测定条件（见表 1）

表 1  石墨炉原子吸收分光光度计最佳工作条件
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铅 261.4 0.8 4.0 7.5 110 10 600 50 2400 4

1.4  土壤样品的保存与制备

1.4.1  土壤样品的保存 将采集的土壤样品去处

杂物后混匀，用四分法将样品缩分至约 500g，装

于洁净、干燥的 500mL 磨口塞广口瓶中，密封，

以备下一步处理之用。注意：土壤样品的加工工具

和容器不应使用金属制品，最好选用木质和塑料制

品，否则将带来实验结果的误差。

1.4.2  土壤样品的制备 将上述瓶中的土样混匀，

再经两次缩分后取出约 100g，迅速研磨至全部通

过 100 目尼龙筛，混匀后以备测试之用。

1.5  实验步骤

1.5.1  仪器的调节 SSA600 固体进样器是一台

精密度很高的仪器，它通过一个内置百万分之一天

平将固体样品精密称量，然后准确地送到石墨炉内

进行高温原子化（升温程序见表 1）。它相当于一

个“小机器人”，它每个 step 只有 0.01mm，因此

它对操作人员的技术水平要求也比较高。可以根据

软件 Cookbook 中的指示一步步进行调节，在调节

过程中一定要仔细、小心地观察仪器的运行状态，

不能疏忽任何一个环节，保证仪器平稳、顺畅地进

行工作。

1.5.2  工作曲线的制备 由于采用的是固体样品

直接进样方式，所以它的曲线与液体曲线有所不

同，曲线中与 ABS 相对应是“绝对质量”mass(ng)。
工作曲线（见表 2），样品中 Pb 的测定峰（见图 1）。

铅是土壤中一类具有潜在危害性的重金属污染

物，可在人体和动物组织中蓄积，其主要毒性效应

是导致贫血症、神经机能失调和肾损伤。由于危害

持续时间长、隐蔽性强、又难于消除，长期危害作

物并通过作物吸收以食物链的方式危害人畜健康。

为此，建立一个快速有效的分析土壤中重金属元素

的测定体系非常重要。

土壤样品中测定金属元素的方法有很多种，但

几乎所有的测定方法都离不开一个重要的步骤——

土壤的前处理，即土壤的消解。土壤样品的消解包

括电热板消解、微波消解等多种方法 [1]，这些方法都

曾多次应用，它们虽然经典但所需时间长，操作过

程复杂，而且由于消解中需要加入大量的硝酸、高

氯酸、氢氟酸等试剂，可能会给最后的测定带来很

多干扰，特别是在应用石墨炉原子吸收法测定土壤

中的 Pb 时，高氯酸和氢氟酸会产生很高的背景值，

若消解赶酸不尽或是试剂的纯度不够，那么高背景

值的干扰会直接导致测定值偏低或测定值为负值。

德国耶拿（analytik-jena）公司生产的 SSA600 全自

动固体进样器与 ZEEnit700 型原子吸收光谱仪联用，

将土壤样品直接进样进行测定，测定值的准确度和

精密度都很好，而且样品测定时间短，干扰小，操

作简便，具有很好的经济效益和环境效益 [2~4]。近年来，

我国进行全国土壤污染调查，采用直接进样石墨炉

原子吸收法能够使土壤中铅的测定大大提高效率。

1  实验

1.1  主要仪器设备

ZEEnit700 型原子吸收光谱仪，SSA600 全自

动固体进样器，Pb 空心阴极灯，以上仪器设备均

为德国 analytikjena 公司生产。

1.2  试剂

ESS-3（GSBZ50013-88）环境土壤标准样品，
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表 3  固体直接进样与土壤消解两种方法对样品的测定情况对比

实验参数 消解时间（h ） 赶酸时间（h）操作人员所受污染样品测定所受干扰

固体样品直接进样 无 无 无 基本无干扰

微波消解 1+3（再消解时间）0.5~1 较重
存在假消解现象，需在电热板上再消解，最后赶酸。

赶酸不尽对测定干扰很大。

电热板消解 36~48 2~3 很重
由于所加试剂量大，因此试剂纯度不够和最后赶

酸不尽都会对测定产生很大干扰。

表 4  不同进样方式对土壤标准样品中金属 Pb 的测定值（单位：mg/kg）

                    实验结果 固体样品直接进样 微波消解 电热板消解

标土样品

(ESS-3)

ESS-3-a 33.5 32.0 32.3
绝对误差 0.2 –1.3 –1.0
相对误差 % 0.6 –3.9 –3.0
ESS-3-b 33.2 25.6( 赶酸不尽时 ) 11.3( 赶酸不尽时 )
ESS-3-c 33.2 19.6( 赶酸不尽时 ) 5.9( 赶酸不尽时 )
标准物质标准值（mg/kg） 33.3±1.3

标土样品

(GSS-1)

GSS-1-a 96.2 92.6 93.4
绝对误差 –1.8 –5.4 –4.6
相对误差 % –1.8 –5.5 –4.7
GSS-1-b 97.4 88.7( 赶酸不尽时 ) 66.8( 赶酸不尽时 )
GSS-1-c 96.8 74.8( 赶酸不尽时 ) 43.9( 赶酸不尽时 )
标准物质标准值（mg/kg） 98±6

表 2  金属 Pb 固体进样工作曲线

Mass(ng) 0 10.780 19.012 28.812 39.494
ABS 0.000621 0.02420 0.05897 0.08835 0.1248
Y=(0.000770+0.002922X)/(1-0.001683X)        R=0.9994

图 1  样品中金属 Pb 的测定峰图

2  实验结果及分析

2.1  固体与液体两种不同进样方式的对比

电热板消解和微波消解这两种方法是常用的传

统而又经典的方法 [5]。在固体样品直接进样技术没

有出现之前，都是采用这两种方法，将土壤样品消

解为液体样品后上机测定。它们的测定结果，精密

度和准确度都还比较好，但是稳定性差，比如：在

测定标土中的铅时，测定值常偏低甚至根本做不出

来，主要是由于消解的程度不够和受到各种试剂的

干扰而导致误差。由于消解所用时间较长，一旦消

解效果不佳需重复测定所花费时间就更长，有时一

组样品的测定需要花费相当长的时间。而应用固体

样品直接进样技术可以省略消解步骤，测定所需时

间非常短，可方便地对各种样品重复测定。表 3 中

展示应用固体进样和土壤消解两种方法的对比情

况，显示采用固体样品直接进样的优越性。

2.2  标准样品的测定

称取一定量的 ESS-3 和 GSS-1 土壤标样，应

用固体样品直接进样和固体消解后液体进样两种方

式进行测定，测定结果（见表 4）。

从表 4 的检测数据可看出，在赶酸不尽的情况

下，采用微波消解或电热板消解时各种干扰直接导

致测定值偏低，精密度和准确度都不是很好。而采

用固体直接进样无需赶酸，就可以获得较好的精密

度和准确度。

2.3  实际样品的测定

称取一定量的土壤样品（样品来源：辽宁抚顺

县地区），应用固体样品直接进样方式进行测定，

测定结果（见表 5）。

表 5  不同地区不同类型土壤样品中金属 Pb 的测定值

土壤类型 Pb（mg/kg）土壤类型 Pb（mg/kg）

黄褐土 1 31 棕色针叶林土 7 36
黄褐土 2 30 棕色针叶林土 8 22
黄褐土 3 24 棕色针叶林土 9 42
黄褐土 4 36 棕色针叶林土 10 34
棕色针叶林土 1 29 棕色针叶林土 11 34
棕色针叶林土 2 26 棕色针叶林土 12 34
棕色针叶林土 3 31 棕色针叶林土 13 28
棕色针叶林土 4 44 棕色针叶林土 14 32
棕色针叶林土 5 34 棕色针叶林土 15 33
棕色针林土叶 6 28 棕色针叶林土 16 25
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我国土壤环境质量标准中，对铅的含量规定

为：一级 35mg/kg，二级酸性土壤（pH 小于 6.5）
250mg/kg，二级中性土壤（pH6.5~7.5）300mg/kg，
二级碱性土壤 350mg/kg，三级 500mg/kg，由此可见，

这儿所测定的土壤环境质量是比较好的 [6]。

3  结论

应用 SSA600 全自动固体样品进样石墨炉原子

吸收光谱法测定土壤中的 Pb 开创一条测定土壤中

金属元素的新路。它抛开将土壤样品经过复杂的消

解过程转化为液体样品后进行测定的传统观念，采

用固体样品直接进样的方式，将从复杂的消解中解

脱出来，这样既消除消解中各种强酸试剂带给的污

染又简化土壤的测定过程，缩短测定时间。此方法

经过多种土壤标准样品和大量实际土壤验证，准确

度和精密度都很好。此方法不但提高原子吸收光谱

仪的利用率，同时也具有很好的经济效益和环境效

益，非常值得推广。
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