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为了确保本站新购入的石墨炉原子吸收分光光度计

在现有的分析人员、实验室设施和环境条件下，能对水

质中的铜、镉、铅实施正确监控与检测，结合RB/T214-

2017版本《检验检测机构资质认定能力评价检验检测机构

通用要求》、GB/T 27417-2017版本《合格评定 化学分析方

法确认和验证指南》、HJ168-2010版本《环境监测 分析方

法标准制修订技术导则》，按照线性区间、定量下限、检

出限、精密度、准确度五个方面对本方法进行方法确认。

1　方法与材料

1.1 相关依据

石墨炉原子吸收分光光度法；第四版《水和废水监

测分析方法》（增补版）铜、镉、铅的监测。

1.2 方法原理

在消解亦或过滤之后，把试样注进石墨炉里，通过

事先设置的加温程序，比方干燥、原子化、灰化等，通过

蒸发方式除去共存基体成分，并且在原子化时期，由于温

度过高，铜、镉、铅化合物被分解成基态的原子蒸汽，通

过空心阴极灯（锐线光源）亦或持续光源发出的特征谱

线，并且加以选择性吸收。通过选取最好的检测条件，利

用背景扣除，检测水质样品里铜、镉、铅的吸光度。

1.3 主要实验仪器与参数

实验所用的石墨炉原子吸收分光光度计是铂金埃尔

默公司的 PinAAcle 900Z，仪器的设定参数如下表

元素 铜 铅 镉

波长 /nm 324.7 283.3 228.8

氩气流量 /（L/min） 1.2 1.2 1.2

光谱带宽 /nm 0.7 0.7 0.7

灯电流 /mA 15 10 4

干燥 110℃ /30s 110℃ /30s 110℃ /30s

干燥 130℃ /30s 130℃ /30s 130℃ /30s

灰化 600℃ /20s 450℃ /20s 250℃ /20s

原子化 2000℃ /5s 1600℃ /5s 1500℃ /5s

除残 2450℃ /3s 2450℃ /3s 2450℃ /3s

进样体积 /μl 20 20 20

1.4 主要试剂和标准溶液

1.4.1 实验室用水：要求电阻率不小于 18MΩ·cm，
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其他指标符合 GB/T 6682 里规定的二级标准。

1.4.2 硝酸：优级纯，r（HNO3）=1.42 g/ml，生产厂

家是昆山金城试剂有限公司。

1.4.3 标准溶液

标准溶液 国家标准物质编号
唯一

标识
标准浓度

有效

期至

铜标准溶液 GSB 05-1117-2000 200610 500mg/L 2021.3

铅标准溶液 GSB 07-1282-2000 100811 500mg/L 2023.3

镉标准溶液 GSB 07-1276-2000 103114 100mg/L 2023.11

水质 铜 GSB 07-1182-2000 201132 0.450mg/L 2024.11

水质 铅 GSB 07-1183-2000 201239 20.3μg/L 2023.3

水质 镉 GSB 07-1185-2000 201432 59.9μg/L 2023.9

标准溶液均产自环境保护部标准样品研究所。

2　实验结果与讨论

2.1 工作曲线

结合仪器设备的灵敏度，用 0.2% 硝酸溶液逐级稀释

各元素标准溶液，配制标准曲线，各点元素的浓度见下

表。结合仪器的最好工作条件，按照浓度从低至高次序

对标准溶液吸光度进行检测。把空白吸光度相应的元素

含量减去，依次编制铅、铜、镉的工作曲线。

元素 浓度值（μg/L）

铜 0.00 5.00 10.0 15.0 20.0 25.0

铅 0.00 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0

镉 0.00 0.40 0.80 1.20 1.60 2.00

此次实验里的工作曲线在以上浓度区间里有着较佳

的线性关系，线性回归方程的相关系数均不低于 0.999，

符合相关标准。

2.2 检出限和测定下限

按照 HJ168-2010《环境监测 分析方法标准制修订

技术导则》相关规定，结合样品分析的所有环节，反复

开展不小于 7 次的空白试验，把每次检测结果换成样品

里的浓度，算出 n 次平行检测的标准差，根据公式 MDL= 

t（n-1，0.99）×S 算出检出限，把 4 倍检出限当作检测下限。

式中：MDL——方法检出限；

n——样品的平行测定次数；

t——置信度达到 99%，自由度是 n-1 时的单侧 t 分

布；

S—— n 次平行测定的标准偏差。

本次实验中每个元素平行测定 20 次，置信度达到

99%，自由度是 19 时的 t 值是 2.539。

测定元素：铜 测定结果（μg/L）

1.82 1.54 1.46 1.36 1.37 1.30 1.31 1.36 1.27 1.31

1.35 1.34 1.31 1.35 1.28 1.33 1.32 1.31 1.27 1.26

测定元素：铅 测定结果（μg/L）

1.22 1.18 1.20 1.20 1.23 1.29 1.20 1.23 1.30 1.30

1.27 1.27 1.16 1.19 1.28 1.27 1.29 1.35 1.28 1.26

测定元素：镉 测定结果（μg/L）

0.136 0.126 0.110 0.132 0.135 0.142 0.137 0.134 0.134 0.129

0.127 0.133 0.134 0.135 0.123 0.123 0.134 0.123 0.137 0.136

元

素

平均值

（μg/L）

标准

偏差
t 值

检出限

（μg/L）

测定

下限

（μg/L）

标准

方法

检出限

（mg/L）

标准方

法测定

下限

（mg/L）

铜 1.36 0.126 2.539 0.4 1.6 0.001 0.004

铅 1.25 0.050 2.539 0.2 0.8 0.002 0.008

镉 0.131 0.007 2.539 0.02 0.08 0.0001 0.0004

从 上 表 可 以 得 出 此 次 实 验 里， 铜 的 测 定 下 限 是

1.6μg/L， 检 出 限 是 0.4μg/L； 铅 的 测 定 下 限 是 0.8μg/

L，检出限是 0.2μg/L；镉的测定下限是 0.08μg/L，检出

限是 0.02μg/L。三种元素的测定下限及检出限都比第四

版《水和废水监测分析方法》（增补版）中检测铜、镉、

铅、石墨炉原子吸收分光光度法里的标准高。

2.3 准确度和精密度

按照GB/T 27417-2017版《合格评定 化学分析方法确认

和验证指南》的相关规定，实验室分析、检测3种元素的有

证标准物质，根据样品分析的所有环节加以检测，各样品

平行检测6次，依次得出样品的平均值、标准差和变异系

数。其中水质 铜（201132）稀释25倍，水质 镉（201432）

稀释50倍后测定。本次实验中所使用的水质 铜（201132）

的标准浓度是0.450±0.026mg/L，水质 铅（201239）的标

准浓度是20.3±2.4μg/L，水质 镉（201432）的标准浓度

是59.9±4.7μg/L。由此可以看出，本次验证用的铜、铅、

镉3种元素的有证标准物质测定结果均在合格范围。

3　结论

石墨炉原子分光光度计为我实验室检测重金属的重

要、大型仪器设备。按照 GB/T 27417-2017《合格评定 

化学分析方法确认和验证指南》的相关要求对水质 铜、

铅、镉的测定开展了方法确认，检测了方法检出限、精

密度、准确度等特征值。结果显示，我实验室以石墨炉

原子吸收分光光度法检测水质的铜、铅、镉的标准曲线

线性范围良好、检出限低，精密度及准确度高，所有结

果都满足相关规定，证明我实验室拥有了采取这一方法

检测水质中铜、镉、铅的资质。
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