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摘要：确定了各元素的最佳分析条件，可在王水介质中连续测定农业地质调查样品中的砷、锑、铋、汞、硒。该方法

快速简便，分析结果与国家一级标样标准值相符合。
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本文采用王水介质，连续测定农业地质样品中

的砷、锑、铋、汞、硒，方法简便快速，准确度高，已在

实际中应用。

# 实验部分

! (! 主要仪器与试剂

（#）,-. / #$##+型原子荧光光度计（国土资源
部地球物理化学勘查研究所）。

（!）+0，12，34，56，17空心阴极灯。
（)）仪器工作参数见表 #。

表 # 仪器工作参数

元素
灯电流（8+）

主电流 辅助电流
负高压（9） 预测炉温（:） 氩气流量（8; < 84=） >35*加入量（$ (’8; < 1）

+0 &$ &$ !$$ ? !"$ !$$ @$$ "1

12 "$ "$ !!$ ? !"$ !$$ @$$ "1
34 #$$ 无 !@$ ? )$$ 室温 @$$ "1
56 &$ 无 !$$ ? !*$ !$$ @$$ "1
17 #$$ 无 !@$ ? )$$ 室温 @$$ "1

（*）标准溶液
标准储备液：+0，12，34混合标准溶液：!（+0）A #

86 < 8;，!（12）A $(# 86 < 8;，!（34）A $( # 86 < 8;，!$B
（9 < 9）5CD介质。

56标准溶液：!（56）A $(# 86 < 8;，!$B（9 < 9）王
水，! (& 6 < ; >!CE!F’介质。

17标准溶液：!（17）A $(# 86 < 8;，5!F介质。
标准工作液：+0，12，34混合标准工作液：!（+0）

A #$"6 < 8;，!（12）A #"6 < 8;，!（34）A #"6 < 8;，!$B
（9 < 9）5CD介质。

56标准工作液：!（56）A #$$ =6 < 8;，!$B（9 < 9）
王水介质；

17标准工作液：!（17）A $( #"6 < 8;，!$B（9 < 9）

5CD介质。
（&）>35*溶液

>35*溶液：& 6 < ;（! 6 < ; >F5，使用前配制，测

+0，12，34用）和 ’ 6 < ;（! 6 < ; >F5，测 17用）。

>35*稀溶液：$ ($’ 6 < ;（! 6 < ; >F5，测 56用）。

（"）铁盐溶液：称取 &6三氧化二铁（+G）于 #&$
8;（# H #）盐酸中，加热溶解，冷后稀释至 &$$ 8;，摇
匀备用。此溶液每毫升约含 I7!F) #$ 86。
（’）抗坏血酸、硫脲：固体分析纯。
（@）盐酸、硝酸：分析纯（无砷、汞）。
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! !" 实验方法

（"）铋、汞的测定
分别取 # $%铋、汞标准工作液于氢化物发生器

中，按工作条件测定荧光值，汞以冷原子荧光法测

定。

（#）硒的测定
分别取 "& $% 硒标准工作液于 #’ $% 比色管

中，加入浓盐酸 ( $%，加铁盐溶液 # $%，用蒸馏水冲
至刻度摇匀。取 # $%溶液于氢化物发生器中，按工
作条件测定荧光值。

（)）砷、锑的测定
取砷、锑混合标准液 "& $%于 ’& $%小烧杯中，

加入约 & ! # *硫脲及 & ! # *抗坏血酸摇匀，放置 "’
$+,后，各取 # $%溶液分别测定砷、锑的荧光值。

# 结果与讨论

" !! -./#浓度对 /*，01测定的影响

实验表明，-./2浓度在 & !&3 * 4 %时，/*的荧光
强度最大，且稳定。本文选择 & ! &3 * 4 % -./2（# * 4 %
-5/）测汞。硒的荧光强度随 -./2 浓度的增大而

升高；但当 -./2 浓度为 "& * 4 %时，荧光强度虽大，
却重现性差，且零点不稳定。本文选择 3 * 4 % -./2

（# * 4 % -5/）测硒（图 "）。

图 " -./2浓度对 /*，.1的影响

" !" 炉温对 67，08，.+，/*，01测定的影响

实验表明，在室温时，01和 .+荧光强度最大，且
稳定，随着炉温的升高荧光强度下降；本文选择了室

温条件下测 01，.+。在 #&&9炉温时，67 和 08 的荧

光强度最大，且稳定；本文选择了 #&&9炉温测 67
和 08。当炉温小于 ":&9时，/*的荧光强度极不稳
定，大于 ":&9后荧光强度呈现稳定状态，在 #&&9
时强度最佳；本文选择 #&&9炉温测 /*（图 #）。

图 # 炉温对 ’种元素灵敏度的影响

" !$ 硒的还原

据文献［"］介绍，对于硒，通过加入铁盐及提高
酸度可以大大降低干扰程度；还可适当降低取样量

来避免干扰。本法采取了分取清液，再预还原，且预

还原盐酸浓度在 #2; < )#;之间效果最佳。本法
选用预还原盐酸浓度为 #2;。

) 样品分析

$ !! 分析手续

准确称取 & !’&& & * < "!&&& & *样品于 ’& $%比
色管中，加入（" = "）王水 #& $%于沸水浴溶解 " ! ’
>，其间摇动两次，取下冷却，用蒸馏水稀释至刻度，
摇匀澄清备用。

$ !" 检出限

在实验条件下，用较低浓度的待测元素的标准

溶液和试剂空白一起交替进行 "# 次测定，按 %? @
)!4 A计算，方法检出限（"* 4 *）：67为 & ! &"；08，.+，01
为 & !&"；/*为 & !&&#。

$ !$ 精密度和准确度

) !) !" 精密度
按分析手续对标样进行 "#份平行分析，确定精

密度，见表 #。
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! "! "# 准确度
分别用国家一级标准物质，按分析手续对标样

中的 $%，&’，()，*+，&, 的含量进行测定，分析结果
（表 !），证实了本方法的准确度高。

表 # 方 法 精 密 度

元素
!（(）- ./ 0 1

测定值 平均值
2&3 - 4

$%

&’

()

*+

&,

.! "5 .! "# .6 "5 .! "7 .! "1 .6 "!

.# "7 .6 "/ .! "/ .! "8 .! "9 .6 "6

. "#6 . "#/ . "./ . ".5 . ".7 . "#/

. "#5 . ".1 . ".7 . ".1 . ".1 . ".9
/ "!/ / "!. / "#8 / "#7 / "!# / "!.
/ "!. / "!/ / "!# / "!# / "!. / "!#
/ "/!# / "/!6 / "/!6 / "/!/ / "/!! / "/!6
/ "/!! / "/!6 / "/!6 / "/!6 / "/!/ / "/!!
/ ".6 / ".1 / ".5 / ".1 / ".1 / ".5
/ ".9 / ".1 . ".9 / ".5 / ".1 / ".9

.! "9 ! "85

. ".7 ! "6!

/ "!. 6 ".8

/ "/!#8 6 "57

/ ".1 5 "8!

表 ! 标准物质分析结果对照

标准物质
!（$%）- ./ 0 1

标准值 测定值
2: - 4

!（&’）- ./ 0 1

标准值 测定值
2: - 4

!（()）- ./ 0 1

标准值 测定值
2: - 4

!（*+）- ./ 0 8

标准值 测定值
2: - 4

!（&,）- ./ 0 1

标准值 测定值
2: - 4

;(</9!/! .9 "1 .9 "9 / "59 5 "6/ 5 ". 0 5 "51 / "98 / "96 0 1"!! 5/ 5/ / ."/1 . "./ ! "99

;(</9!/6 .8 "9 .8 "/ 0 ! "55 . "76 . "75 / "56 / "16 / "15 . "51 66 61 6"55 / "#7 / "#7 /

;(</9!/8 7"6 7 "9 ! "59 / "7. / "9! 0 8"77 / "6# / "66 6 "91 7! 7# ."#/ / ".1 / ".1 /

;(</96/# .! "1 .! "9 / "96 . "!/ . ".7 0 8"#! / "!7 / "!! 0 .!".1 .5 .1 1"19 / ".1 / ".1 /

;(</96/! 6"6 6 "! 0 # "#9 / "65 / "6/ 0 ..".. / ".9 / ".1 0 5"77 1/ 1/ / /"/8# / "/76 0 7"9/

;(</96/7 .# "9 .! "! 6 "9# . "/6 . "/5 / "81 / "!/ / "!. ! "!! .1 "1 .9 "1 1 "/# / ".# / "./ 0 .1 "19
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