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半自动 一 型非色散原子荧光分析仪
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中国科学院环境化学研究听

原子荧光光谱法是一种比较新的分析方

法
,

它的原理虽然同原子吸收光谱法一样早

已被人熟知
,

但作为一种有实际意义的分析

方法是在 年首先由 记 等〔‘,所

认识 之后
,

等  在紫外区用日盲光

电倍增管作检测器
,

提出非色散系统
,

大大简

化了仪器结构
,

操作方便
,

适用各种物料分

析

本文在西北冶金地质研究所郭小伟等同

志研制的
一

型原子荧光分析仪的基础上

试制了半自动
一

型非色散原 子 荧 光 分

析仪 该仪器适用于地质
、

冶金和各种环境

样品中能形成氢化物的痕量砷
、

硒
、

汞
、

佛
、

锡

和泌等元素的测定

图  
一

型非色散原 子荧光分析仅基本结 构示意图

微波发生器 谐振控及无极放电灯 机械切光

器
光镜

斗光电同步信号

光电倍增管

导光管 燃烧室
,

聚

记录仪 口 高压电源

同步放大器 放大器

峰值保持器 面板

式数字电压表 弓机械移相装置

制器 无极放电灯位置调节器

半 自动进样控

燃烧炉位置调节器

一
、

仪器结构和性能

仪器基本结构见图

被分析样品由载气带人燃烧器
,

高温燃

烧后产生自由原子云
,

激发光源经切光器变

为交变光信号后通过导光管 照 射 自由原 子

云
,

并在各方向产生荧光 与激发光源成直

角方向用 日盲管接收 机械切光器的另一端

有一同步信号发生器
,

此信号经放大整形后

与 日盲管接受的信号一同送人选频放大器和

解调器中 输出信号送面板式数字电压表显

示
,

并送记录仪记录

半自动进样程序控制器

该仪器的工作过程均由程 序 控 制 器 控

制
,

见图 样品注人后按启动钮
,

进气电磁

阀打开
,

记录仪开始工作
,

秒钟后
,

硼氢化

钠溶液的电磁阀打开
,

硼氢化钠溶液注人量

可在 一 秒的时间内调
,

呼 秒钟后
,

记录仪

停止工作 进气定时器从启动到电磁阀切断

的时间是可调的
,

为 一 秒
,

适当地延长

通气时间
,

是为了更好地清洗氢化物发生器

燃烧器的可控硅控制器

该仪器的燃烧器用可控硅控制温度
,

工

作原理见图
, ,

是温度调节电位器

本工作得到西北地质冶金研究所郭 小 伟同 志 的 指

导 , 北京电光源研究所支援汞灯
,
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图 可控硅控制器原理图

上述两个控制器可作为原子荧光分析仪

的附件使用
,

电路简单
,

调温方便
,

可满足使

用要求

同步信号和无极放电灯机械调节器

无极放电灯在谐振腔中的位置 很 重 要
,

位置不合适
,

谐振腔反射功率增加
,

使无极放

电灯发射功率降低
,

分析灵敏度也随之降低

同步信号与被测信号必须是严格的同相

位
,

这样才能保证仪器灵敏度高
、

噪声小 为

此设计了两个相同的机械调节机构
,

只是夹

灯的夹具不同
,

见图

非填充式燃烧器和燃烧器位置调节器

原有的充填式燃烧器电热丝烧断后不易

更换
,

木仪器为非充填式燃烧器
,

结构见图

图 无极放电灯和同步灯机械调节装置

正视图 俯视图 同步灯架
上下调节旋钮 左右调节固定旋钮 无极

放电灯固定旋钮 无极放电灯固定夹 , 光电

三极管架 发光二极管架

把拉直的电热丝紧密地绕在石 英管 上
,

外套为两层耐火材料
,

耐温 ℃
,

金属固

定套通过顶丝把整个燃烧器连成一体
,

燃烧

器通过隔热板安装在升降台上 调节旋钮

可以使燃烧器上下移动
,

调节旋钮 可以左

右移动 为了防止热辐射以及 由于气流通过

燃烧器致使火焰不稳
,

在石英管与耐火材料

套之间的顶端填塞石棉

二
、

应 用 实 验

为检验
一

原子荧光仪的 实 际 应 用

性能
,

本文做了测定砷
、

硒
、

汞三种元素的条

件实验
,

结果见表
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表 砷
、

硒
、

汞实验条件

卷 期

一

条 件 一
一

元 素

卜一
一

— 一
显气流速 加

。

负高压

石英炉温度

反应浓液休积

尺 流速 , 、

时间 ,

流速
、

时间
“

酸度
、

反应时间 吟

通气方式

无极放电灯功率

未加该种还原 剂

 一 噜  一 咨  一 斗

。 。

⋯
, 。

。

又

一

一
一月

丫

溶液上方 溶液 上方 溶 液 中

反射功率 反射功率 反射功率

接可控硅

⋯
嘿貉

图 燃烧炉结构

石英燃烧管 电热丝 耐火材料外套 月 隔热

外套 金属固定座 隔热石棉板 升降台
前后调节旋钮 上

、

下调节旋钮

炉的实际温度未测
,

从电阻丝亮度估计

约 一 ℃

仪器性能实验结果

 微波电源功率对信号的影响

无极放电灯的挑选 实验表明
,

同一

元素的不同灯 新灯 稳定性差别很大
,

实验

前仔细挑选无极放电灯是获得良好重复性结

果的必要条件

在负高压不变的条件下
,

同一支灯测

定的荧光信号
,

在一定范围内随着微波功率

变化而改变
,

因此对于每一支灯必须通过实

验找出稳定的功率范围
,

本实验最佳功率列

于表

负高压对信号的影响

在最佳固定功率条件下
,

随高压升高
,

被

测元素的灵敏度增加
,

但电压太高
,

噪声增大

稳定性不好
,

而电压过低
,

灵敏度低
,

本实验

选择 一 伏为宜

标准曲线

在表 给出的条件下
,

做砷
、

硒和汞的标

准曲线
,

见图
。

标准曲线线性良好
,

适用浓

度范围较大

检出极限和精密度

选择砷
、

硒
、

汞各一 固定浓度分别测定

次
,

计算标准偏差
、

相对标准偏差及检出

极限
,

结果见表
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表 砷
、

硒
、

汞检出极限和精密度

元 素 “

检出极限 二 馨
万

拜 ,。 拌 拜 ,

。 二 、

里竺二二必
, 刀 一

士 。、

土

浓度 雌 占为变异系数

实验证明
,

本仪器对砷
、

硒
、

汞等能形成

氢
‘

化物的痕量元素具有很好的检出限及较好

的精密度 表 的检出极限是在负高压

伏时得到的
,

如果增加负高压
,

测定灵敏度还

可提高一个数量级 但考虑到分析实际样品

需要大量酸和还原剂
,

用加大高压来提高灵

敏度会大大增加试剂空 白
,

使精密度降低
,

因

此不能片面追求检出限

肠

之

即如

华堪联叫挺密

图

, 浓度 服

砷
、

硒
、

汞标准曲线
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控制和评价活性污泥过程

杨林青 伍正贤 戚惟慧 刘 鹏
(兰州化学工业公司环保所)

生物法
,

主要是活性污泥法
.
就其生化

过程的本质和目的来看
,

主要应考虑下述四

个方面: ( l) 活性生物质量
.
它是净化废水

的实施者
.
实际上

,

操作活性污泥过程的关

键
,

就是要把活性污泥
“

饲养”
好
.
(2) 废水

的生化性质
.
废水是微生物净化的对象

,

也

是微生物生长的环境
,

其化学和物理性质的

变化
,

必将对过程产生直接的影响
.
(3 ) 进

水方式
.
活性污泥法

,

有多种工艺流程
,

一般

是根据废水水质和对处理的要求确定适宜的

进水和曝气方式
.
(4 ) 出水质量

.
废水生物

处理的目的
,

是去除可生物降解的有机物
,

也

可以说是去除废水的 BO D
.
因此

,

以 BO D

作为出水的控制参数
,

无疑是十分合理的
.
本

文即为上述四个方面的初步试验结果
.

一
、

进水方式

兰化污水厂生化曝气池的流程如图 1所

示
.
曝气池全长 130 米

,

每间设有 6 个进水

闸门
.
现有三种进水方式

:
(1) l

、

2 号闸门


