
应用方案┃砷汞铅镉的含量测定┃原子荧光光谱法 

 

实验室所用玻璃器皿用 20~30%硝酸浸泡 24 小时以上，超声波清洗，否则容易产生污染。 

 

注：关于标准浓度和荧光条件只是一个参考标准，具体实施根据实际测试的灵敏度和稳定性

来设定，以达到需求的灵敏度和稳定性为前提，尽量降低元素灯电流和负高压，以延长其使

用寿命。 

 

一、 砷汞同测： 

1、  载流：5%HCL（V/V） 

2、  还原剂：（1.0g+0.5g）%的（KBH4+NaOH）混合溶液（m/V）  

3、  混合标准工作溶液浓度曲线绘制：  

As： 0.0、 2.0 、 4.0 、8.0 、16.0  ug/L 

Hg： 0.0、 0.2 、 0.4 、0.8 、1.6   ug/L 

介质：（1.0g+1.0g+5.0mL）%的（硫脲+抗坏血酸+HCL）混合溶液 

4、  荧光测定条件： 

AB 双通道同时测量，As主电流 40~80mA，辅电流为主电流的二分之一 

Hg 主电流 30~40mA，辅电流 0mA（阳极发光） 

 

二、 铅的测试： 

5、  载流：5%HCL（V/V） 

6、  还原剂：（2.0g+0.5g）%的（KBH4+NaOH）混合溶液（m/V）   

7、  标准工作溶液浓度曲线绘制：  

Pb： 0.0、 1.0 、 2.0 、4.0 、8.0   ug/L 

介质：（0.5g+1mL）%的（铁氰化钾+HCL）混合溶液 

提示:铁氰化钾在碱性环境下比在酸性环境下（与酸反应）更稳定,所以将铁氰化钾

与还原剂混合配制更佳。 

8、  荧光测定条件： 

A（或 B）通道测量，Pb主电流 40~80mA，辅电流为主电流的二分之一 

 



三、 镉的测试： 

9、  载流：5%HCL（V/V） 

10、 还原剂：（3.0g+1.0g）%的（KBH4+NaOH）混合溶液（m/V）   

11、 标准工作溶液浓度曲线绘制：  

Cd： 0.0、 0.5 、 1.0 、2.0 、4.0  ug/L 

介质：（1.0g+0.2mg+1.0mL）%的（硫脲+钴+HCL）混合溶液 

12、 荧光测定条件： 

B（或 A）通道测量，Cd主电流 40~80mA，辅电流为主电流的二分之一 

 

四、 样品消解（食品为例）：  

在采样和制备过程中，应注意不使试样污染，试样应在 60 °C的烘箱中干燥、

恒重。磨碎，过 20目筛，储于塑料瓶中，保存备用。 

13、 微波消解（推荐）：称取约 0.5 g （精确至 0.000lg）样品于聚四氟乙烯消解

罐中，加 4 mL 硝酸，2mL 过氧化氢，2mL 水，轻轻摇匀，放置 2 h,按微波消解条

件进行消解。消解结束后， 溶液呈无色或淡黄色，取出消解罐，放入控温电加热

器中，在 130 °C条件下，赶酸 2h〜3h,蒸发至 约 ImL,用水少量多次洗涤消解罐，

洗液合并于 20~25mL 容量瓶中，用纯水定容至刻度，混匀备用。 随同做试剂空白。 

 

       移取 10mL 消解液，配制成与标准溶液基体相同的测定样液，摇匀备用（测 As

需放置 30 min）。 

 

14、 湿法消解：称取约 1.0g （精确到 0.0001 g）样品于锥形瓶中，放数粒玻璃珠，

加 20mL 硝酸，加漏斗于电热板上加热，待红棕色烟冒尽，再加 2mL 高氯酸，直至

冒白烟，继续加热至近干，加 2.5 mL 硝酸，并用少量水冲洗漏斗和锥形瓶，低温

加热，此时消化液呈无色透明或略带黄色，继续加热至 1~2mL，然后加入 10mL 纯水，

继续加热。反复加水 2~3 次，每次加热至约 1~2mL。最后，用水少量多次洗涤锥形

瓶，洗液合并于 20mL~50mL 容量瓶中，用纯水定容至刻度，混匀备用。随同做试剂

空白。 

移取 10mL 消解液，配制成与标准溶液基体相同的测定样液，摇匀备用（测 As

需放置 30 min）。 



  

注意： 

一定要随同做试剂空白，如果初次制样，建议每次 2~3 个平行样，或者加标做回

收率； 

因铅镉的酸度范围较窄，所以消解完成后一定要赶酸，定容前尽量使溶液呈中性

（必要时可调节酸度至中性），介质同标准溶液； 

因高氯酸与铁氰化钾反应会生成沉淀(高氯酸钾微溶物)，测铅时处理样品若加高

氯酸一定要赶尽。 

 

注: 

1、测砷汞时加入硫脲和抗坏血酸主要是将五价砷还原为三价砷提高灵敏度，也兼具隐

蔽剂作用； 

2、测镉酸度较窄（0.8~2.2%）, 1%左右的硫脲和 0.0002%左右的钴可提高其灵敏度和

稳定性, 较高浓度的还原剂(3~6%)和 0.1%左右的焦磷酸钠可有效防止铜铅等元素的干扰； 

3、测铅时用铁氰化钾氧化剂可将二价铅氧化为四价且形成稳定的络合物提高灵敏度，

0.02%的草酸溶液作隐蔽剂可抗干扰。 

 

五、 砷汞铅镉标准曲线示例： 



 



 



 



 

 

                                                        

 


