
原子荧光光度法测定土壤中砷

戎 捷

( 中国科学院南京土壤研究所 )

摘 要

作者推荐的方法用于侧定土维 中痕 t神 ( A s)
,

有较好的检 出极限和一定 的精密度
、

准确度及抗多种共存元

素干扰的优点 , 而且仪器装里简单
,

操作简便
,

价格低廉
。

砷是环境中有害元素之一
,

测定微量砷的方法一直受到人们的关注
。

因为在评价环境质

量和研究环境中砷的化学形态
,

迁移规律及其毒理时
,

都要求有一个准确
、

快速 的 分 析 方

法
。

S D D C比色法是测定土壤中微量砷最常用的方法
。

但由于该方法手续冗繁并要使用有毒

的氯仿作为吸收液
,

极为不便
,

而且灵敏度也不高
。

若用原子吸收法测砷
,

则由于砷的共振

线为 1 9 3
.

7和 1 97
.

2 n m ,

位于真空紫外区的开始 ; 另一方面
,

目前所用的空心阴极砷灯寿命甚

短 ; 许多光电倍增管在 ZOo n m 时灵敏度很低
;
透镜吸收的增加

,

镜子的低反射率都使光受到

损失等原因
,

使用普通 的原子吸收分光光度计是难以得到满意的结果
,

除非使用最好的原子

吸收分光光度计
。

本文介绍用盐酸浸提土壤
,

用碘化钾将五价砷还原成三价砷
,

加入硼氢化钾
,

生成砷化

氢
,

过剩的氢气作为燃料与砷化氢混合由载气送入 电加热的石英管中燃烧原子化
,

用砷无电

极灯作为光源
,

测定原子荧光强度
。

原子荧光光度法是在原子吸收光谱法之后发展起来的一种新 的微量分析技术
,

用它来测

定土壤中微量砷
,

具有简单
、

快速
、

易掌握
、

有较好的检 出极限以及一定的精密 度 和 准 确

度
。

一
、

试验部分

(一 )仪器

W F Y 一 3型原子荧光仪 (温州仪器厂生产 ) ;

砷无电极灯 (西北冶金地质研究所生产 ) ; 50 m l容量瓶若干
。

(二 )试剂

盐酸
:
G R级

。

碘化钾溶液
:

称 1 5
.

0克碘化钾 ( A R级 )溶于 1 00 m l蒸馏水中
。

硼氢化钾溶液
:

称取 7
.

0克硼氢化钾 ( A R级 )溶于 1 0 O0m l O
.

I N N a 0 H溶液中
。

砷标准储备液
:

称取三氧化二砷 ( A R级 ) 0
.

1 3 2匕于小烧杯中
,

加 s m l浓盐酸使其溶解
,

然

后转入 1 0 0 0 m l容量瓶中
,

用蒸馏水稀释到刻度
,

此砷标准液的浓度为 I OOp p m
。
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载气
:

氮气或氨气
。

( 三 )洲定条件

微波功率
:

20 W
, 反射功率

: 15 W
;
氮气流量

: 1
.

2升 /分
; 石英炉温度

: 8 00 ℃ ; 负高压
:

2 50 V ;
无电极灯点亮 30 分钟后即可测定

。

( 四 )样品溶液的制备

称 0
.

1 0 0 0 9样品于 5 0 m l容量瓶中
,

加浓 H C I 1 0 m l摇匀放置过夜 ( 2 0小时 )
。

次 日加 Zm l K l

溶液于 50 m l容量瓶中
,

定容摇匀
, 5 分钟后即可测定

。

(五 )样品溶液的测定

吸取样品溶液 s lm 于氢化物发生器 内
,

盖上磨 口塞
,

按动电磁阀控制开关
,

加入 硼 氢

化钾
,

待电磁阀自动断开后测定即告完毕
。

由记录仪或显示装置记下读数
。

打开排水阀
,

放

出废液
,

用少量水净洗发生器后即可进行下一次测定
。

测定的灵敏度可用升降负高 压 来 调

节
。

( 六 )工作曲线的制备

将 I OOp p m的砷标准储备液逐步稀释至 0
.

SP p m 浓度
。

吸取此稀释液 1
.

0
、

2
.

0
、

3
.

。
、

4
.

。
、

5
.

o m l分别移入 50 m l的容量瓶中加 1 :1 盐酸溶液 Z o m l
,

15 % K l 2 m l然后定容测定
。

以荧光 强

度为纵坐标
; 以A s

的浓度为横坐标
,

在方格纸上作标准曲线
。

( 七 )结果计算

土壤中的 A s ( PP m ) 二
A X

W

5 0

5

式中
:

A
:

由标准曲线查得的 5 m l待测液中 A s
的微克数 ; W

:
标本重 (克 ) , 50

:
定容的体积

(毫升 ) ; 5 :
为吸取待测液的毫升数

。

二
、

试验结果

(一 )关于共存元素的干扰

在采自天津静海县的 8个含砷量不同的土壤样品中
,

同时加入不同量的 14 个共存 元 素
,

以检测共存元素对砷的测定结果的影响
。

由表 1 可知土壤中砷含量在 9
.

37 一 ZO
.

83P p m 之间
,

有 4 0 0卜9 F e , 4 0 0卜9 M n , 1 0 0协9 C a , 1 0 0件g K
, 1 0 0卜9 N a , 2 0件9 C u , 1 0 林9 L i , 2 0 协g

B a ,

2 0件9 Z n , 2 0林9 T i
,

0
.

8协9 P b
, 2 0协g

C o , 4 件g N i , 2 林g C d 同时存在时 对 A s

的测定结果无明显影响
。

(二 )关于精密度

对上述 8 个土壤样品
,

进行 4 次测定计

算
,

计算标准差及变异系数
,

结果列于表 2
。

从标准差和变异系数可知
,

本方法具有较高

的精密度
。

(三 )关于准确度

1
.

本方法与 S D D C 比色法测定土壤中

表 1 共存元素对测定砷的影响

静 1一 1

1一2

1一 3

静 2一 1

2一2

静 3一 1

3一 2

3一3



表 2

测定次数

原 子 荧 光 光 度 法 测 定 砷 的 结 果 ( p p m)
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表 3

样 品 号

测定土壤中微量砷的两种方法比较 ( p p m )

静 1一2 { 静 1一 3 静 2一 1 静 2一 2 静 3一 1 静 3一2 静 3一 3
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原子荧光法测定 结果
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微量砷的结果比较见表 3
。

2
。 .

与地球化学标准参考样测定结 果 比

较
。

我们将此法用于测定 8 个地球化学标准

样
,

列于表 4
。

出表可见
,

原子荧光法测定值与标准值

相比
,

其相对误差在 2一 1 3
.

4%之间
,

除个别

者外
,

相对误差多为负值即较标准值低
。

3
.

回收率
。

8 次加标测定的回收率分 别 在 92
.

9一

1 1 0%之 I’lu
。

综上所述
,

本方法用于测定土壤中微量

表 4 原子荧光光度法测定的结果与

标准值的比较

样 品 号 标 准 值 原子荧光
法测定值

相对误差
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1
.
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.

2

6
.
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3
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.
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0

7 0 士 1
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.

5
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.

6

.
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8
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7

A s时
,

在精密度
、

准确度以及抗多种共存元素干扰等方面均能满足要求
。

而仪器装置简单
,

价格低廉
,

操作方便
,

快速
,

则是此法的另一个重要优点
。
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