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摘 要：对检测水体中铊浓度的原子吸收分析法进行了研究。研究结果表明，石墨炉原子吸收分光光度

法适合于低浓度的铊样品分析，火焰原子吸收分光光度法适合于高浓度的铊样品分析，并且采用 0.72 mol/L
的硝酸锂作为基体改进剂，可以减少基体干扰。
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Abstract：The atomic absorption analysis method for the thallium concentration detection in water is researched. The
results show that the graphite furnace atomic absorption spectrophotometry is suitable for the analysis of low concentra-
tion thallium sample, the flame atomic absorption spectrophotometric method is suitable for thallium samples of high
concentration, and with 0.72 mol/L lithium nitrate as matrix modifier, the interference of matrix is reduced.
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铊是一种高度分散的稀贵金属元素，每年由工

业生产所排放的铊大约 2 000~5 000 t，目前所有的工
业用铊几乎都是从硫化物矿石冶炼过程的副产品中

提取的[1]。铊被广泛应用于国防、航天、电子、通讯、

医疗等行业，已成为高新技术必须的支撑材料。随

着铊矿资源的开发利用，也带来了水体、土壤一系

列的污染问题。铊对哺乳动物的毒性高于铅、汞等

金属元素，与砷相当。近年来，我国对铊的毒性问

题已开始关注，国家环境保护总局制定的GB3838—

2002《地表水环境质量标准》规定，饮用水源中铊的
质量浓度不能超过 0.000 1 mg/L。目前，对样品中铊
的含量定量测定的方法有：分光光度法、电化学分

析法、原子吸收法、色谱法、流动注射分析法、电

感耦合等离子体光谱 /质谱法等[2]。在条件允许的情

况下，应用电感耦合等离子体发射光谱和电感耦合

等离子体质谱法对水体中的铊进行分析具有谱线简

单、干扰少、分析精密度高、分析速度快等优点，但

由于其成本较高，未广泛应用[3]。实验室常规都配置

有原子吸收分光光度计，本文针对不同的水样类型，

应用原子吸收仪，力求找到合适的分析方法。

1 实验部分

1.1 主要仪器与试剂

Z-2000原子吸收分光光度计，日立公司；铊空
心阴极灯，北京有色金属研究总院；铊标准储备液
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溶液（10 mg/L），国家环境保护总局标准样品研究所；
硝酸、浓氨水、溴水等均为优级纯试剂；实验室用

水为超纯水。

1.2 低浓度水样的分析

1.2.1 仪器条件的优化及选择

研究表明[3]，灰化温度为 400~900 ℃，用热解石
墨管进行样品原子化，温度为2 000~2 700℃，时间为

2~10 s，铊的吸光度基本上保持一致，因此，分析时
采用表 1的工作条件。

试样中过量的氯化物会对铊的吸收产生化学干

扰，这是由于形成了较易挥发但在气相中解离不完

全的氯化铊。LiNO3
对质量分数为0.1%的介质中1 g

铊的吸收抑制作用结果见表 2。

由表 2可知，当无 LiNO3
存在时，铊的吸收信号

完全被NaCl抑制，随着 LiNO3
浓度增大，信号逐步

恢复到用纯铊溶液达到的水平。加入基体改进剂的

作用是，使解离能较小干扰较大的基体NaCl转变为
离解能较大而干扰较小的氯化锂。

分析时，选择质量分数为 5% （0.72 mol/L）的

LiNO3
，每次进样时进样器自动加入 5 L。

1.2.2 水样预处理与标准曲线的绘制

准确移取500 mL或适量水样于1 000 mL烧杯中，用
硝酸酸化至pH=2；加入0.5~2 mL 溴水，使水样呈黄色，
以1 min不褪色为准；再加入10 mL铁溶液（4 mg/mL），
在磁力搅拌下，滴加氨水使 pH>7，产生沉淀后放置
过夜。次日，小心移去上清液，沉淀液分数次移入

离心管，离心数分钟，取出离心管，用吸管吸去上

层清液。加 1 mL硝酸溶液（1+1）溶解沉淀，并用去
离子水洗涤烧杯，最后稀释至 10 mL，混匀，待测。
水样的富集倍数为50~100。逐级稀释标准储备液，配
置 0, 5, 10, 20, 30, 40 g/L标准系列曲线。同步进行标

样 10.0 g/L的重复检测以及样品加标回收实验的测
试，以验证该方法的精密度和准确度。

1.2.3 实验结果

连续 3 d配置标准系列，进行标准曲线的测定，
测试结果如表 3所示。对质量浓度为10.0 g/L的标样
进行 11次平行测定，测定结果如表 4所示，其平均
值为9.89 g/L，相对标准偏差为0.64%。对3个500 mL
地表水样分别加入 0.2 g金属纯铊标，消解浓缩水样
至 10 mL，水样富集 50倍，加标回收率为 70%~80%，
测定结果如表 5所示。

  

1.3 高浓度水样的分析

1.3.1 工作条件的选择：

铊含量的分析在空气、乙炔火焰中一般干扰较

少。使用276.8 nm最灵敏线时，检测限为0.02 g/mL。
测定高含量铊时，可采用 377.6 nm线[4]。因此，选择

仪器工作条件如表 6所示。

准确移取 50 mL或适量均匀水样于 100 mL烧杯
中，加入浓硝酸 5 mL，电热板加热消解至 10 mL，用
去离子水定容至 50 mL。逐级稀释标准储备液，配置

表1 仪器工作条件

Table 1 The working conditions of instrument

电流 /
m A
6.0

光波长 /
n m

276.8

通带宽

度 /nm
1.3

干燥温

度 /℃

80~140

灰化温

度 /℃

400

原子化

温度 /℃

2 200

清除温

度 /℃

2 400

表 2 LiNO3对铊吸收抑制作用的结果

Table 2 Absorption inhibilion results of LiNO3 on thallium

NaCl质量分数 /%
0.0
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1
0.0

LiNO3
质量分数 /%

 0
 0
 3
 5
 7
10

 5

T l 的吸光度

0.255
0.006
0.180
0.200
0.220
0.215
0.260

表3 标准曲线测试结果

Table 3 Test results of the standard curve

铊标准溶液

质量浓度 /（ g·L- 1）

 0
 5
1 0
2 0
3 0
4 0

相关系数

吸光度

第 1 天

0.000 7
0.009 2
0.019 3
0.042 5
0.060 3
0.079 1
0.999 0

第 2 天

0.002 5
0.012 5
0.029 4
0.047 2
0.066 2
0.086 5
0.997 0

第 3 天

0.001 1
0.010 9
0.025 5
0.046 9
0.067 8
0.082 7
0.997 0

表4 精密度实验结果

Table 4 Results of precision experiment

表5 准确度实验结果

Table 5 Results of accuracy experiment

表6 仪器工作条件

Table 6 Working conditions of instrument

测定

波长 /n m
276.8

通带宽度 /
n m
1.3

空心阴极灯

电流 /mA
6.0

空气 - 乙炔火焰

高度 /m m
7.5

背景扣除

塞曼效应

实验序号

测定结果 /（ g·L- 1）

实验序号

测定结果 /（ g·L- 1）

1
11.05

7
10.51

2
9.52

8
9.36

3
9.17

9
9.18

4
10.81

1 0
9.57

5
9.88

1 1
10.29

6
9.45

样品

编号

1 #
2 #
3 #

样品量 /
g

0.05
0.06
0.05

加标量 /
g

0.10
0.10
0.10

加标水样

测定值 / g
0.12
0.13
0.13

回收率 /
%
7 0
7 0
8 0
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0, 0.2, 0.3, 0.5, 1.0, 2.0 mg/L标准系列曲线。同步进行标
样 0.5 mg/L的重复检测以及样品加标回收实验的测
试，以验证该方法的精密度和准确度。

1.3.2 实验结果

连续 3 d配置标准系列，进行标准曲线的测定，
测定结果如表 7所示。对质量浓度为 0.5 mg/L的标样
进行了 11次平行测定，测定结果如表 8所示，其平
均值为0.50 mg/L，相对标准偏差为0.013%。对3个不
同浓度的水样分别加入 25 g金属纯铊，消解定容至

50 mL，测定结果如表 9所示。
  

2 结语

应用石墨炉原子吸收分光光度法分析地表水中

铊的含量时，由于铊在样品的浓缩过程中容易损失，

导致样品的加标回收偏低。因此在分析过程中要注

意每一步的操作，特别是消解液中酸的浓度不能太

高。在消化液澄清透明后，一般需要加水溶解盐类

同时赶酸。赶酸时要控制温度，以防温度过高，导

致液体飞溅，造成铊的损失，使实验结果偏低。

通过实验可知，选择质量分数为 5%的硝酸锂作
为基体改进剂，可以提高灰化温度和原子化温度，使

基体形成难解离的化合物，从而减少基体干扰。

实验结果表明，应用火焰法测量水体中铊的含

量，不论是精密度还是准确度都符合分析要求，而

且铊标准溶液的校准曲线也很稳定。需要注意的是，

由于氯化物抑制铊的信号，有盐酸存在会对铊产生

干扰，因此配置标准溶液和消解处理水样时，不能

使用盐酸，建议使用硝酸或者硫酸[5]。

火焰原子吸收法是一种较成熟且较稳定的分析

铊含量的方法，但是只能测量较高浓度的水样。铊的

浓度低于 0.2 mg/L时，应该采用石墨炉原子吸收法[5]。

火焰原子吸收法测定高浓度铊的水样时，由于

废水成分较复杂，采用溴化法浓缩消解时，加标回

收率只有 10%左右，建议废水不论浓度大小，不采
用溴化法处理样品。

配置铊的标准浓度系列时，标样必须用棕色试

剂瓶装，而且置于冰箱内保存。实验表明，未按照

要求保存标准系列试剂瓶，第二天测试，标准溶液

浓度下降 10%。
总之，实验表明，应用原子吸收法测定水样中铊

的含量是切实可行的。
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表7 标准曲线测试结果

Table 7 Test results of the standard curve
铊标准溶液

质量浓度 /（mg·L- 1）

 0
0.2
0.3

吸光度

第 1 天

0.000 2
0.001 3
0.002 0

第 2 天

0.000 1
0.001 5
0.002 1

第 3 天

0.000 2
0.001 1
0.001 8

表 8 精密度实验结果

Table 8 Results of precision experiment

实验序号

测定结果 / （mg·L- 1）

实验序号

测定结果 /（mg·L- 1）

1
0.50

7
0.52

2
0.52

8
0.49

3
0.51

9
0.48

4
0.50

1 0
0.50

5
0.48

1 1
0.50

6
0.49

表9 准确度实验结果

Table 9 Results of accuracy experiment

样品

编号

1 #
2 #
3 #

样品量 /
g

19.8
22.4
29.5

加标量 /
g

2 5
2 5
2 5

加标水样

测定值 / g
45.4
46.9
54.1

回收率 /
%

102.4
 98.0
 98.4




