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摘要!建立了电感耦合等离子体D原子发射光谱法同时测定水中$9%[5%08%J.%\/%+/%0-%0&%aP等 B 种微量元素的检测方

法' 结果表明$B 种元素的检出限均低于 )Y))W 2MEf' 在 )Y)C *̂YC) 2MEf质量浓度范围内$B 种元素的线性相关系数均大于

)YBBB )' 精密度实验中$B 种元素的极差值均小于 )Y))= 2MEf' ! 个加标水平下$B 种元素的平均回收率均在 WBY)Z ^

**!Y"Z范围内$相对标准偏差均小于 CZ' 结果表明$该方法具有较高的灵敏度高$并具有良好的线性关系%精密度和准确度'

该方法可作为水中$9%[5%08%J.%\/%+/%0-%0&%aP等 B 种微量元素定量分析方法'
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<<())= 年 = 月 * 日$由国家标准委和卫生部联合

发布的/生活饮用水卫生标准0"d[C=#B+())"#强

制性国家标准和 *! 项生活饮用水卫生检验国家标

准将正式实施$其中对 $9%[5%08%J.%\/%+/%0-%

0&%aP微量元素进行了限度规定$所以$建立水中这

几种微量元素的简便%快速%有效%灵敏的分析方法

至关重要'

目前国内对微量元素的测定方法主要有原子吸

收光谱法(* D#)

%原子发射光谱法(C)

%原子荧光光谱

法(")

%电感耦合等离子体质谱法(= DW)

%电感耦合等离

子体D原子发射光谱法(B D**)等' 电感耦合等离子

体D原子发射光谱法"70aD$LJ#测定元素时$化学

干扰和电离干扰少$检测限低$线性范围宽$可用于

痕量和常量分析$可同时实现多种元素的同时测定$

其预处理步骤少$又是一种经济的测定方法' 笔者

用70aD$LJ方法同时测定水中 B 种微量元素$该方

法简单%快速$准确度高'

;<实验部分

;>;<仪器与试剂

70$aD=()) 电感耦合等离子发射光谱仪$

N1.&2,@391.&生产' 硝酸"优级纯#&*Z硝酸为空

-(W*-
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白溶剂$用超纯水配制&$9%[5%08%J.%\/%+/%0-%

0&%aP单元素国家标准溶液"* )))

0

ME2f#$中国计

量科学研究院生产&水样品为当地自来水'

;>=<实验方法

*Y(Y*<仪器工作条件

激发功率为 * *C) K$雾化压力为 )Y( +a5$光

室温度为 !Wh$052.&5温度为 D#"Y"h$样品冲洗

时间为 !) 9$循环水制冷功率为 * C)) K$泵速

#C &E23/$辅助气流量为 )YC fE23/$氩气纯度为

BBYBBBZ'

*Y(Y(<溶液配制

对照品贮备液的制备!分别精密量取砷%钡%铜%

硒%锌%锰%镉%铬%铅元素标准溶液"均为 * )))

0

ME2f#

)YC 2f$置于 C) 2f量瓶中$加 *Z硝酸溶液稀释至

刻度$摇匀$作为对照品贮备液'

线性标准溶液的制备!分别量取对照品贮备液

)YC 2f$置 C) 2f量瓶中$加 *Z硝酸溶液稀释至刻

度$摇匀$作为标准溶液 *&分别量取对照品贮备液

(YC 2f$置 C) 2f量瓶中$加 *Z硝酸溶液稀释至刻

度$摇匀$作为标准溶液 (&再分别量取对照品贮备

液 CY) 2f$置 C) 2f量瓶中$加 *Z硝酸溶液稀释至

刻度$摇匀$作为标准溶液 !'

*Y(Y!<测定法

取标准溶液 *%(%! 注入仪器$采用水平方式测

定元素$得出标准曲线&另取水样品$注入仪器$按线

性回归法计算元素含量'

=<结果与分析

=>;<分析谱线的选择

为了选择最适合的检测波长$B 种元素都选择

了多条谱线进行研究$根据各元素谱线的干扰情况$

选择灵敏度高%光谱干扰小%谱线线性与峰形较好的

谱线进行分析$检测波长选择结果如表 * 所示'

表 ;<a 种元素检测波长的选择

元素 砷"$9# 钡"[5# 铜"08# 硒"J.# 锌"\/#

检测波长E/2 *WBY)#( #B!Y#)B !(=Y!B" *B"Y)B) (*!YWC"

元素 锰"+/# 镉"0-# 铬"0&# 铅"aP#

检测波长E/2 (C=Y"*) (("YC)( (W!YC"! (()Y!C!

=>=<检出限

按照上述方法配制线性标准溶液并进行仪器检

测$得线性方程$并在此条件下$分别在各元素检测

波长下测定空白溶剂 ** 次$计算空白溶剂中 B 种元

素的标准差 J?$检出限为 !J?$结果如表 ( 所示'

结果表明$在选定条件下测定本品中 B 种元素的检

出限均低于 )Y))W 2MEf$说明该方法灵敏度高'

表 =<方法检出限

元素 $9 [5 0- 0& 08

检出限E"2M-f

D*

#

)Y))!B )Y)))B )Y)))( )Y)))W )Y))()

元素 +/ aP J. \/

检出限E"2M-f

D*

#

)Y)))( )Y))!" )Y))== )Y))*"

=>B<线性与范围

分别精密量取 )Y(C%)YC%(YC%CY)%=YC 2f标准

贮备液置 C) 2f量瓶中$加 *Z硝酸溶液稀释至刻

度$摇匀$作为线性标准溶液进行仪器检测$得线性

方程$结果表 !所示' 结果表明$在 )Y)C *̂YC) 2MEf

质量浓度范围内$B 种元素的线性相关系数 R均大

于 )YBBB )$浓度与测量值线性关系良好'

表 B<线性与范围结果

元素 $9 [5 0-

线性范围E"2M-f

D*

#

)Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC)

相关系数 )YBBBB )YBBBW )YBBBB

元素 0& 08 +/

线性范围E"2M-f

D*

#

)Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC)

相关系数 )YBBBB )YBBB= )YBBB"

元素 aP J. \/

线性范围E"2M-f

D*

#

)Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC) )Y)C *̂YC)

相关系数 )YBBBB *Y)))) )YBBBB

=>D<精密度

按照 *Y(Y( 所述方法配制线性标准溶液$进行

仪器检测$得线性方程$取水样重复进样 " 次$考察

B 种元素质量浓度的变化情况$结果如表 # 所示'

结果表明$溶液连续测定 " 次$B 种元素的极差值均

小于 )Y))= 2MEf$变化很小$说明该方法对 B 种元

素测定时的精密度良好'

表 D<精密度结果

元素 * ( ! # C "

平均质

量浓度E

"2M-

f

D*

#

极差E

"2M-

f

D*

#

$9 )Y))CW )Y))#) )Y))!W )Y))#) )Y))=* )Y))CW )Y))C* )Y))!!

[5 )Y)*#W )Y)*C* )Y)*C( )Y)*C* )Y)*C( )Y)*#B )Y)*C* )Y)))#

0- )Y)))( )Y)))( )Y)))* )Y)))( )Y)))* )Y)))* )Y)))( )Y)))*

0& )Y))! )Y))!C )Y))!W )Y))!! )Y))!( )Y))!W )Y))!# )Y)))W

08 )Y)))B )Y)))( )Y)))) )Y))() )Y))!) )Y))*) )Y))*( )Y))!)

+/ )Y)*() )Y)*(( )Y)*(! )Y)*(! )Y)*(# )Y)*(! )Y)*(! )Y)))#

aP )Y)))( )Y)))# )Y)))) )Y)))# )Y)))= )Y)))! )Y)))! )Y)))=

J. )Y)*(C )Y)*(( )Y)*=W )Y)**( )Y)**B )Y)*#W )Y)*!# )Y))""

\/ )Y)!=W )Y)!WC )Y)!") )Y)!C* )Y)!#C )Y)!!C )Y)!CB )Y))C)

-!W*-
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=>E<回收率

按照 *Y(Y( 所述方法配制线性标准溶液并进行

仪器检测$得线性方程' 精密量取水样品 (C 2f$置

C) 2f量瓶中$分别加入标准贮备液 (Y)% (YC%

!Y) 2f$加 *Z硝酸溶液稀释至刻度$摇匀$作为 B

种元素测定的低%中%高 ! 个浓度水平溶液$每个浓

度水平平行配制 ! 份$进行仪器检测$结果如表 C 所

示' 由表 C 可知$! 个加标水平下$B 种元素的平均

回收率均在 WBY)Z *̂*!Y"Z范围内$KP<均小于

CZ$说明该方法的准确度良好'

表 E<回收率结果

元素
样品质

量E

0

M

加入质

量E

0

M

平均测得

质量E

0

M

回收率E

Z

平均值E

Z

KP<E

Z

$9 )Y*(=* )Y# )YC"(C *)WYB **!Y" !Y=

< < )YC )Y=)!C **CY! < <

< < )Y" )YW("W **"Y" < <

[5 )Y!="! )Y# )Y=BW) *)CY# *)*Y# !Y#

< < )YC )YW=!# BBY# < <

< < )Y" )YB=(B BBY# < <

0- )Y))!W )Y# )Y!C#C W=Y= B*Y( !Y#

< < )YC )Y#"W) B(YW < <

< < )Y" )YC"(" B!Y* < <

0& )Y)WCW )Y# )Y#=(! B"Y" *)*Y) !YW

< < )YC )YCBBW *)(YW < <

< < )Y" )Y=)W) *)!Y= < <

08 )Y)(B" )Y# )Y!==( W"YB B)Y= !Y"

< < )YC )Y#B*C B(Y# < <

< < )Y" )YCW"! B(YW < <

+/ )Y!)"! )Y# )Y"B(! B"YC *))Y= !Y"

< < )YC )YW*WB *)(YC < <

< < )Y" )YB(#B *)!Y* < <

aP )Y))W! )Y# )Y!C#B W"Y" B)Y= !YB

< < )YC )Y#=)B B(YC < <

< < )Y" )YC""C B!Y) < <

J. )Y!!C) )Y# )Y=#W" *)!Y# *)WYC #Y*

< < )YC )YWW=C **)YC < <

< < )Y" *Y))#" ***Y" < <

\/ )YWB=C )Y# *Y(#"W W=Y! WBY) (Y*

< < )YC *Y!C(B B*Y* < <

< < )Y" *Y#(B) WWY" < <

=>S<测定水样品与饮用水限度的比较

对水样品测定的质量浓度与/生活饮用水卫生

生活饮用水标准0中规定的饮用水水质质量浓度限

值进行对比$结果如表 " 所示' 结果表明$当地的自

来水中硒超标$其他 W 种元素在限值之内'

表 S<样品含量与标准中规定的饮用水限度的比较

元素 $9 [5 0- 0& 08

含量E"2M-f

D*

#

)Y))C* )Y)*C* )Y)))( )Y))!# )Y))*(

限值E"2M-f

D*

#

)Y)*) )Y=)) )Y))C )Y)C) *Y)))

元素 +/ aP J. \/

含量E"2M-f

D*

#

)Y)*(! )Y)))! )Y)*!# )Y)!CB

限值E"2M-f

D*

#

)Y*)) )Y)*) )Y)*) *Y)))

B<结论

建立了一种简单有效的同时测定水中 $9%[5%

08%J.%\/%+/%0-%0&%aP B 种微量元素的检测方

法' 结果表明$B种元素的检出限均低于 )Y))W 2MEf$

说明该方法灵敏度高' 在 )Y)C *̂YC) 2MEf质量浓

度范围内$ B 种元素的线性相关系数 R均大于

)YBBB )$该方法线性关系良好' 精密度实验中$

B 种元素的极差值均小于 )Y))= 2MEf$变化很小$说

明该方法的精密度良好' ! 个加标水平下$B 种元素

的平均回收率均在 WBY)Z *̂*!Y"Z范围内$KP<

均小于 CZ$说明该方法的准确度良好' 此方法可

作为水中 $9%[5%08%J.%\/%+/%0-%0&%aP 等 B 种

微量元素定量分析方法'
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