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原子吸收分光光度法测定铅的两种前处理方法 
比较研究 

李跃彬* 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 目的  探讨干法灰化和湿法消解 2种方式对测铅处理的影响。方法  用 2个不同浓度的铅标准溶液作

为样品, 采用干法灰化与湿法消解对其进行前处理, 并用原子吸收分光光度计进行检测, 通过计算回收率和采

用统计技术中经典 Z值来确定 2种方式的优劣。结果  干法灰化平均回收率 87.52%, 回收率在 85.45%~88.75% 

之间; 湿法消解平均回收率 99.03%, 回收率在 96.12%~102.35%之间。通过对 2种方法的回收率进行经典 Z值

计算, 干法灰化的 Z值是 10.14, 不可接受; 湿法消解的 Z值是 0.44, 结果良好。结论  证明湿法消解比干法灰

化的效果更好。 
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Comparative study of 2 kinds of different pretreatments in determination of 
lead by atomic absorption spectrophotometry 

LI Yue-Bin* 
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ABSTRACT: Objective  To discuss the influence of the 2 kinds of ways of dry ashing and wet digestion to 

measure lead processing. Methods  Dry ashing and wet digestion were used as pretreatment with 2 kinds of  

different concentrations of lead standard solution as the sample, and tested by atomic absorption 

spectrophotometry; the calculation of recovery and statistical techniques in classic Z value were used to 

determine the merits of the 2 kinds of ways. Results  Dry ashing average recovery was 87.52%, the recovery 

was between 85.45%~88.75%; Wet digestion average recovery was 99.03%, the recovery was between 

96.12%~102.35%. Through the Z value calculation of recovery rate of the 2 kinds of methods, Z value was 

10.14 by dry ashing, and it was not acceptable; Z value was 0.44 by wet digestion, and the result was good. 

Conclusion  It was proved that the result of wet digestion was better than that of dry ashing. 
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1  引  言 

铅是一种危害人体健康的重金属污染物, 主要

抑制细胞内含巯基的酶而使人体的生化和生理功能

发生障碍, 引起小动脉痉挛, 损伤毛细血管内皮细胞, 

影响能量代谢, 导致卟啉代谢紊乱, 阻碍高铁血红蛋

白的合成, 改变红细胞及其膜的正常性能, 阻抑肌肉

内磷酸肌酸的再合成等, 从而出现一系列病理变化, 
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其中以神经系统、肾脏、造血系统和血管等方面的改

变更为显著。人们多通过食物摄取、自来水饮用等方

式把铅带入人体 , 进入人体的铅 90%储存在骨骼 , 

10%随血液循环流动而分布到全身各组织和器官 , 

影响血红细胞和脑、肾、神经系统功能[1], 特别是婴

幼儿吸收铅后, 将有超过 30%保留在体内[2], 影响婴

幼儿的生长和智力发育, 并损伤其认知功能、神经行

为和学习记忆等脑功能, 严重者造成痴呆[3]。 

在日常检测工作的过程中, 发现对于同一样品, 

选用干法灰化[4-6]和湿法消解[7-10]两种不同的样品前

处理方法, 采用石墨炉原子吸收光谱法[11-13]对样品

铅含量进行检测, 石墨炉原子吸收分光光度法是原

子对特征光吸收的一种相对测量方法, 是以一束特

定的入射光强 I0, 投射至待测元素的基态原子蒸汽, 

则此原子蒸汽对入射光强产生吸收, 未吸收部分透

射过去。待测元素浓度 C越大, 吸收量越多, 其透射

光强 I越弱。既 C、I0和 I三者之间存在一定的关系。

根据这种关系, 将已知元素的浓度对光的吸收与试

样对光的吸收进行比较, 即可求出待测元素的含量。

为保证检测数据准确, 采取已知浓度的铅标准物质, 

然后选用干法灰化与湿式消解法分别进行样品前处

理, 最后用石墨炉原子吸收分光光度法检测铅的含

量, 计算回收率, 采用 Z值对 2种方法回收率进行判

断, 证实了 2种前处理方法中以湿法消解的检测效果

为好。 

2  材料与方法 

2.1  试  剂 

硝酸(分析纯, 广州化学试剂厂); 高氯酸(分析

纯, 天津政诚化学制品有限公司)); 30%过氧化氢(分

析纯, 广州化学试剂厂); 铅元素标准溶液(国家有色

金属及电子材料分析测试中心, 批号: 11428, 浓度: 

1000 μg/mL)。 

2.2  仪  器 

AA-240 型原子吸收分光光度仪(美国瓦里安(中

国)有限公司); 电热板(湖南金蓉园仪器有限公司); 

马弗炉和电炉(北京永光明医疗仪器厂)。 

2.3  实验步骤 

干法灰化法: 吸取铅标准使用液(50 ng/mL)于瓷

坩埚中, 先小火在可调电热板上炭化至无烟, 移入马

弗炉500 °C 灰化6 h, 冷却, 用0.5 mol/L硝酸溶液将

灰分溶解, 用滴管将样品消化液移入 10 mL 容量瓶

中, 用水少量多次洗涤坩埚, 洗液合并于容量瓶中, 

并定容至刻度混均备用, 按同一操作方法做试剂空

白试验。 

湿法消解: 吸取铅标准使用液(50 ng/mL)于锥形

瓶中, 加 10 mL 混合酸(硝酸+高氯酸=9+1), 摇匀后

加盖小漏斗放置过夜, 次日置于电热板上加热消解, 

直至冒白烟, 消化液呈无色透明或略带黄色, 移去小

漏斗, 少量多次(每次 2 mL 左右)加入超纯水加热赶

酸, 直至高氯酸的白烟散尽, 消解液近干, 放冷, 将

消化液转入 10 mL容量瓶, 用 0.5 mol/L硝酸洗锥形

瓶数次, 洗液合并于容量瓶定容至刻度, 混匀, 过滤

备用。取与试样消化相同量的混合酸, 按同一操作方

法做试剂空白试验。 

2.4  铅标准系列溶液制备 

精密量取铅标准溶液 5.0 mL, 置 250 mL 容量

瓶, 用 0.5 mol/L硝酸稀释至刻度, 摇匀, 即得A溶液

(20 μg/mL); 精密量取 A溶液(20 μg/mL)5.0 mL, 置

100 mL容量瓶, 用 0.5 mol/L硝酸稀释至刻度, 摇匀, 

即得 B 溶液(1000 ng/mL); 精密量取 B 溶液(1000 

ng/mL)5.0 mL, 置 100 mL容量瓶, 用 0.5 mol/L硝酸

稀释至刻度, 摇匀, 即得铅标准使用液(50 ng/mL)。

按原子吸收分光光度计操作方法, 仪器将标准使用

液自动稀释成每 mL含 5、10、2、40、50 ng的标准

系列溶液。 

2.5  回收率实验 

取铅标准溶液配制 2组浓度, 每组 4份, 一份浓

度 20 ng/mL, 另一份浓度 40 ng/mL, 然后按 2.3实验

步骤进行处理, 计算 2种方法的回收率。 

3  结果与讨论 

3.1  标准工作曲线确证结果 

线性实验结果如表 1所示, 相关系数 r2为 1.0000, 

浓度在 5.150 ng/mL~49.530 ng/mL 的范围内具有良

好的线性。 

3.2  回收率实验 

3.2.1  湿法消解的回收率实验结果 

从表 2中可以看出湿法消解平均回收率 99.03%, 

回收率在 96.12%~102.35%之间。 
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表 1  线性实验结果 
Table 1  Linear experiment 

序号 浓度 C(ng/mL) 吸光度(A) 

STD1 5.15 0.0247 

STD2 10.83 0.0421 

STD3 20.32 0.0711 

STD4 40.21 0.1319 

STD5 49.53 0.1604 

线性方程 A=0.0031C + 0.0090 

相关系数(r2) 1.0000 

 

3.2.2  干法灰化的回收率实验结果 

从表 3中可以看出干法灰化平均回收率 87.52%, 

回收率在 85.45%~88.75% 之间。 

3.3  干法灰化与湿法消解的比较 

从表 2和表 3可以看出, 两种方法的回收率都大

于 80%, 按照 GB/T 27404 标准都是达标的, 但本文

只要是从这两种方法里寻找一种更优的方法, 所以

针对回收率采用统计技术中经典的 Z 值进行判断, 

从表 4可以看出干法灰化的 Z值是 10.14, 不可接受; 

湿法消解的 Z值是 0.44, 结果良好。从而证明湿法消

解比干法灰化的效果更好。 

 
 

表 2  湿法消解回收率 
Table 2  The recovery rate of wet digestion 

序号 所测浓度(ng/mL) 空白浓度(ng/mL) 实际浓度(ng/mL) 回收率(%) 平均回收率(%) 相对平均偏差(%) 

1 21.85 

1.45 

20.40 102.00 

99.03 2.22 

2 21.25 19.80 99.00 

3 21.92 20.47 102.35 

4 21.22 19.77 98.85 

5 39.90 38.45 96.12 

6 40.60 39.15 97.87 

7 40.19 38.74 96.85 

8 41.14 39.69 99.22 

 

 
 

表 3  干法灰化回收率 
Table 3  The recovery rate of dry ashing  

序号 浓度(ng/mL) 空白浓度(ng/mL) 实际浓度(ng/mL) 回收率(%) 平均回收率(%) 相对平均偏差(%) 

1 16.25 

-1.04 

17.29 86.45 

87.52 1.41 

2 16.05 17.09 85.45 

3 16.76 17.80 89.00 

4 16.61 17.65 88.25 

5 34.46 35.50 88.75 

6 33.86 34.90 87.25 

7 33.69 34.73 86.82 

8 34.23 35.27 88.17 
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表 4  Z 值统计表 
Table 4  Z value statistics 

样品 
回收率(%) 

湿法消解 干法灰化 

1 102.00 86.45 

2 99.00 85.45 

3 102.35 89.00 

4 98.85 88.25 

5 96.12 88.75 

6 97.87 87.25 

7 96.85 86.82 

8 99.22 88.17 

标准值 100.00 

平均值 99.03 87.52 

标准差 2.22 1.23 

单一 Z值 0.44 10.14 

Z≤1, 好 

Z≤2, 满意 

2<Z<3, 有问题, 尚可接受 

Z≥3, 有问题, 不可接受 

 
4  结  论 

本文通过采用2种不同方法对铅的处理, 采用原

子吸收分光光度法进行检测, 通过对回收率进行经

典 Z 值的判断, 证明湿法消解用于样品前处理得到

的结果会接近样品本身的真值, 表明湿法消解比干

法灰化更具有可操作性, 可以广泛应用。 
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“食药用菌”专题征稿函 
 
 

我国发现和利用食用菌已有数千年的历史, 其中大型真菌作为药物使用也至少有 2500年的历史。食用菌

营养丰富, 优质蛋白质含量较高, 含有人体所需的 8种必需氨基酸, 其中赖氨酸和亮氨酸的含量尤为丰富。另

外, 食用菌还含有多种活性多糖、微量元素等功能性物质, 具有特殊的保健功能。药用菌也具有良好的药理活

性, 具有调节免疫力, 增强记忆力, 延缓衰老, 减少心脑血管疾病发生等功效, 应用十分广泛。随着人们对食

药用菌营养价值的认可, 对食药用菌产品的消费需求也不断增加, 因此食药用菌食品具有很高的开发价值。 

我国食药用菌年产量占世界总产量的 75%以上, 其总产值在我国种植业中排名第六位, 主要栽培种类有

70~80种, 形成商品的有 50种, 具有一定生产规模的有 20种以上。总产量年均复合增长率约为 12.40%, 总产

值年复合增长率约为 17.01%。鉴于此, 本刊特别策划了“食药用菌”专题, 由中国工程院院士、中国吉林农业

大学食药用菌专家李玉教授担任专题主编, 李教授为原中国菌物学会理事长, 中国食用菌协会副会长, 国际

药用菌学会理事长, 食药用菌教育部工程研究中心首席科学家, 国家食用菌产业技术体系岗位科学家兼资源

收集与繁殖利用功能实验室主任。围绕“食药用菌的化学组成、理化性质、保鲜贮藏、食药用菌中有害物质检

测、食药用菌的深加工、食药用菌营养特性的研究、食药用菌功能特性的研究、食药用菌标准与体系等或您

认为本领域有意义的问题展开讨论, 计划在 2015年 11月出版。 

鉴于您在该领域的成就, 本刊编辑部及李玉教授特邀请您为本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的

学术质量和影响力。综述、实验报告、研究论文均可, 请在 2015年 10月 30日前通过网站或 E-mail投稿。我

们将快速处理并优先发表。 
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