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石墨炉原子吸收法测定钢中铅的干扰抑制 
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摘 要：研究了石墨炉原子化法测定钢铁中痕量铅的干扰情况，并进行了干扰抑 

制实验。提 出了抑制干扰的方法。 
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随着我国钢铁事业的不断发展，对钢铁中各化 

学成份含量的分析测试越来越重要．特别是对钢铁 

中痕量元素的分析测定要求越来越高。对钢铁中 

痕量的铅测定化学方法有载体沉淀一二甲酚橙光 

度法，双硫腙萃取分离分光光度法，GFAA法，前两 

种分析方法操作繁琐，测定周期长，方法灵敏度较 

低。GFAA法操作简单，灵敏度高，分析速度快 ，但 

干扰较大。本文主要研究了石墨炉原子吸收法测 

定钢铁中痕量铅的干扰情况，并进行了干扰抑制， 

添加基体改进剂，通过测试，方法灵敏度高，干扰 

小，准确可靠。 

1 实验部分 

1．1 仪器与试剂 

Z．8000塞曼偏振原子吸收分光光度仪；AA数 

据处理器；AA自动进样器；石墨炉自动控制器 ；铅 

标准溶液 1000 t,e,／mL，用时根据需要再稀释；基准 

高纯 铁 (太 钢 钢 研 所 的 国家 一 级 标 准 物 质 

GBW01402C)；硝酸(优级纯)；磷酸铵(优级纯)溶液 

200 g／L；抗坏血酸(优级纯)溶液 100 g／L；水为二次 

去离子水。 

1．2 仪器条件 

原子光光度仪工件条件见表 1。铅的原子化 

条件见表 2。 

1．3 实验方法 

本文以 HN03溶解钢铁样品后，添加 100 g／L 

抗坏血溶液，促使金属还原，促进原子化时的基体 

热解，消除了物鲤干扰，进样时直接将 200 g／L磷 
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酸铵溶液添加在石墨管内，抑制相当于 1000倍的 

共存金属成份对铅的干扰。 

表 1 仪器工件测定条件 

灯 ’波长 T-v ／mA／
nm ／ (mI／ )( )／ 一

／v 

铅 7．5 217．o 1．3 200 30 20 500 

表2 铅原子化条件(使用日立石墨管) 

Tab．2 Atomic conditions ofPb(UseHitachi euvette ) 

元素 

干燥 灰化 原子化 烧残 

温度 时间 温度 时间 温度 时间 温度 时间 

s s s s 

Pb 80一l20 30 400 30 200o 8 240o 3 

2 结果与讨论 

2．1 吸收波长的选择 

石墨炉原子吸收法测定铅时，经常使用次灵敏 

线 283．3 nln，虽然用灵敏线 217．0 am测定 Pb的灵 

敏度比用次灵敏线283．3 nln高约 2倍，但在217．0 

nln处的能量很难与氘灯能量平衡。若用塞曼效应 

校正背景时采用 217．0 nln分析线。 

2．2 吸收的干扰及抑制 

石墨炉原子化法测定钢铁中痕量铅的背景吸 

收干扰主要来源于金属氯化物的干扰。可以通过 
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加入某些无机酸来降低，应当用硝酸来溶解样 

品_1 J。删 可以降低氯化钠对铅的干扰，原因在 

于石墨炉内发生了下述化学反应，HN03+NaCl— 

HC1+NAN03，由于生成的 HC1在干燥灰化过程 中 

易被除去，降低了基体的背景吸收，而生成 的 

NAN03背景吸收很小。另一方面 HN03的加入使 

Pb转变成氧化物型而避免形成挥发性的氯化铅和 

二氯化铅所引起的挥发损失。另外钢铁中的铅 Pb 

在没有氢气存在时，铅会通常以氯化物的形式挥 

发 2，如果通人适当的氢气 ，则由于发生了下述反 

应生成了极易挥发的氯化氢从而避免了铅的挥发 

损失，降低了背景吸收。 

PbCI2(g)+H2(g)一Pb(S)+2HC1(g) 

故本文采用 HN03来溶解样品，并在载气中添 

加适量的氢气。 

2．3 共存元素对铅的干扰及其抑制 

对共存元素对 Pb的干扰进行了试验，见表 3。 

表 3 共存元素对 Pb的干扰 

Tab．3 Coexistence elements interference 

回收率／％ 
共存元素 — —  

氯化物 硝酸盐 

Pb：0．2 t,g／mL；共存元素：200 t,g／mL 

为了抑制共存元素的干扰，最好选用与共存元 

素生成易分解的化合物且自身也易受热分解的化 

合物。通过实验，铵盐是最好选择。针对几种干扰 

比较严重的元素试验了各种铵盐的抑制干扰作用， 

其它元素类同。实验结果列于表4。具体实验方 

法是将 20 分析溶液先注入石墨管，再注入 4o 

铵盐溶液，按表 1、表 2的条件测定。 

一 48 一  

表 4 各种铵盐的抑制干扰作用 

Tl曲 ．4 A,,,,,uminm salt S d如|il翰廿0n 

Pb 100 

Pb+MnCh 12 

Pb+l 21 

Pb+ Z3 

100 48 65 

100 1加 

94 80 36 70 

100 90 25 45 

注：Pb：0．2 t~o／mL；Mn．K．Na：200te／mL 

由表 4可以看出添加 40ttL(NI-h)3PO4溶液基 

本上能抑制其它成份的干扰。(NI-h)3PO4与其抑 

制干扰效果的关系如图 1所示，对于 Mn、Na的干 

扰，(NI-h)3PO4的质量浓度大于 1．0 g／L，即可完全 

抑制。 

l00 

P((NIq4)3TM04)／(g／L) 

图 1 (NH4)3PO4浓度与其抑制干扰效果关系图 

曲线 1为Mna2共存(200 t,g／mL)；曲线2为 NaCI共存(200 

t,g／mL) 

2．4 抗坏血酸的基体改进作用 

许多金属氧化物在石墨炉中生成金属原子是 

基于碳还原反应机理。ReganL3 3曾探讨过有机试剂 

对铅原子化机理的影响，指出铅原子化有两种机 

理：(1)快速反应机理 ：石墨炉中大量游离碳使氧 

化铅迅速还原成原子。(2)慢速反应机理 ：主要是 

氧化铅的热分解和由于分析物与管壁接触而发生 

的部分氧化物的碳还原反应。在新石墨管中，反应 

以慢速反应机理进行，因此看不到铅原子吸收峰提 

前，而在旧管中由于有一层松散的碳粉，氧化铅可 

以经两种反应历程生成原子，结果出现双峰。加人 
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足量的抗坏血酸后，分解生成的大量游离碳改变了 

反应机理，反应完全按快速反应历程进行，结果铅 

的原子化温度降低，第二个峰消失。Fuuer【 ]在研 

究氯化镁对铅的干扰时得到类似结论，他指出，碳 

能促使金属还原并消除干扰，氯化镁对铅有严重的 

干扰，使用旧管子却不见干扰，这是旧管沉积的碳 

促使了氧化铅的还原，加入抗坏血酸补充了大量新 

生碳，因而不论使用新旧管，均看不到氯化镁的干 

扰。Mclaren_5J用 x射线粉末衍射法分析了石墨炉 

表面的固相结晶，结果表明，石墨表面存在斜方型 

和四方型两类氧化铅的结晶体，斜方型结晶体具有 

较高的挥发性 ，当仅加入硝酸铅时，仅有很少的斜 

方型氧化铅存在。当同时加入抗坏血酸时斜方型 

氧化铅的比例增加到 40％因此大量较易挥发的氧 

化铅晶体的形成是造成铅峰前移的重要原因。加 

入抗坏血酸后使铅实现低温原子化，使铅的原子吸 

收信号与基体成分所引起的背景吸收信号相分离， 

消除了氯化镁等基体干扰 ，本文采用 100 g／L抗坏 

血酸溶液加入基体后进行改进。 

2．5 实验结果 

用基体改进法对几种钢铁合金进行了测定，测 

定结果见表 5。 

表 5 钢合金中 Pb的分析结果 

Tab．5 Determinalion results 

样品 测得值 标准值 加入量 回收率 

，％ w(Pb)／％ mr,o／t~g ，％ 

GBWO1359合金钢 0．00028 0．00029 1 100 

GBWO1360合金钢 0．0015 0．0015 5 98 

GCa'I5轴承钢 0．00012 1 101 

本法铅的分析结果相对标准偏差 RSD(n=5) 

为 5％一9％。 

3 结论 

本文采用 HNO3溶解钢铁样品，在基体溶液中 

加入抗坏血酸和直接往石墨管中添加基体改进剂 

(NH4)3PO4的方法相结合来消除共存元素对铅石 

墨炉原子吸收测定的干扰和背景干扰。通过实验 

本方法简便、快速、准确、实用性强。 
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