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石墨探针采样 �石墨探针炉原子吸收光谱

测定 � �� 中痕量铜

张必成
�湖北大学化学系

,

武汉 书�。, �� � �

摘要 采用 定规格的石墨探针可百接收集大
产
‘微粒物质 ��  � �

。

然后
,

认即采用石樱探针炉原 户妓收光 �邵则定收

集在探针 上的 � �� 中痕 狱钢 方法简便
,

快速
。

在 。 � �� � � � � � 范川内
,

铜的浓度与峰而积吸光度 毕次好的线性 关

系
。

铜的特征最 为��
�

�� �
,

检出限为 �
�

� � � � � � 分析标准 参比材料
�

铜的 回收率达 �� 叼
�

相对标准偏旅 为 �
�

� ‘�

关链词 痕址铜
�

大气微粒物质
,

石耀探针
�

原 子吸收光潜

燃料的燃烧是大气微粒物质中痕量元素的

主要来源
,

且以铜
,

铅
,

锌为其特征之’ �
。

人体吸入

一定量 � �� 中的铜将危害其健康
。

目前
,

一般

采用玻璃纤维滤膜 �� 
’〕及其它滤膜 �如纤维素醋

,

聚酞胺等 �
〔‘

,

�〕来收集 � ��
,

酸溶
、

稀释定容后
,

用石垠炉原 子吸收光谱 �� �� � � �测定痕量铜
。

虽然方法的灵敏度
、

准确性较高
、

但分析速度慢
。

对于 ��� 来说
�

多孔的电石举是
一 个理想的过

滤材料
,

有着很高的收集效率队
’〕

。

本文采用一定

规格的石墨探针过滤器收集 � ��
,

然后
�

立即用

石果探针炉原子吸收光谱 �� ��� � � �测定收集

在探针 �的 ��� 中的痕量铜
。

本法省去了繁杂

的化学预处理步骤
,

避免了预处理过程中可能出

现的样品的拈污和分析物的损失
,

除保持 了常规

的滤膜收集
,

� �� � � 法灵敏度
,

准确性 高的特

点 外阁
,

分析速度大大加快
,

既可对 � �� 中铜

含量的波动进行快速监测
,

也可在较长时间内对

某一地区 � �� 中铜含量的变化进行连续监测
,

只要合理布点
,

定期更换过滤器中的石翠探针即

可
。

实验部分

� � 仪器和试剂

�� �� ��
一

� �� � � �� � � 型原子吸收分光光度计

�钨 �氛灯 背景校正 �
� � � �

一

� � � 石翠炉 � �� � � ��
�

� �� � � � � � 型计算机
。

石墨探针规格
�

长 �� � �
、

宽 �� ��
、

厚 �
�

�� � �由弓种不同类型的电石耀块

加工制成
,

石堆等极 � 气孔性分别为 � � � � � � � �
、

� 飞� � 厂�� �石
、

� � � � � � � �
、

� � � � � � � 男
,

和 � � � �

� � 写
,

美国 �
。

在石黑炉接触圆柱体及石堆管 上各

开一个长 �� �
、

高 �
�

�� � 狭槽
,

以使探针插入
。

金属铜 为光谱纯
、

� � �
。

优级纯
,

其余试剂

均 为分析纯
� 一二次蒸馏水

�
标准参比材料 �� � �

� �� �
,

城市微粒物质
,

美国国家标准局 �
。

�
�

� 原子吸收测定条件

波长
�

�� �
�

� � � � 光谱带 宽
� 。

�

�� �
�

灯电流
�

一�� �
�

保护气体 �氢气 �流量
� � ��� � �

� � � ��
,

原 子

化期间中断流动
。

石耀探针炉升温程序
�

原子化

前 �� �
,

斜坡 � �
�

保持 � � � 原子化�阶梯 � � � � � �
,

� � � 冷却 � �� 〔
,

斜坡 � �
,

保持 � �
。

�
�

� 步骤

��� 溶液 在石墨炉 内空烧除残一次后的探

针前部准确移入 �拜� 试验溶液
,

在红外线灯 下

蒸干
,

将探针后部附在探针系统上
。

当原子化步

开始时
,

通过气动装置将探针前部快速插至石半

炉中部
,

在恒定的温度下加热
。

�� � � �� 将空烧除残 一次后的探针放入

过滤器收集 � ��
。

将收集 了��� 的探针后部

附在探针系统 仁
,

以 下步骤同前
,

按 下式计算铜

含量
�

�� �〔�
� �一 � � � ��

�

一 �
, �八 �

�
一 �

� � �
‘

,

�

〕�
,’� 一 �’�

—

�� � � 年 � �� � � ��收全��修改稿
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式 中
,

� 是过滤 流速 �� � � � �� �
,
� 是采 样 时间

�� ��  � 。
, , 。�

分别为一号标液和二号标液的铜浓

度扭� � � �� � �
� ,

� , ,

� �

分别为样品
,

一号
,

二号标

液中铜的峰面积吸光度
� � 是移至探针前部的标

液体积 �拌� �
。

� 结果和讨论

�� � 记忆效应试验

在无基体 改 良剂存在下
,

�一�� �� � � � � 范

围的铜 没有记忆效应产生
,

即在此含量范 围的

铜
,

测定后探针只需空烧除残一次就可重复使

用
。

�� � 分析校正曲线

图 � 表明
�

铜的浓度 �。�在 。一 � � �� � � � �
一

范

围内与峰面积吸光度 �� �呈 良好的线性关系
,

线

性范围宽
。

通过对分析校正曲线进行计算机 回归

分析
,

得 出回归方程
� � 一 �� � � �� 二 � �� � �� �

,

相

关系数 �
�

�� �
,

相关性显著
。

对含铜 �� � � � � �
一

的

标 准溶 液 平 行 测 定 �� 次
,

其 检 出 限 ��的 为

�
�

�� � � � �
,

� �  为 �
�

� � �
。

图 � 是 � � � � � � � �铜

的吸收轮廓和空白信号
。

本试验选择了 � 种大小
,

厚度相同 ��� 只 � 又

�
�

�
,

� � �
,

但石撰类型不同的探针
,

每次试验将

两种类型的探针放入过滤器
,

上探针的气孔性应

大于下探针
,

用真空泵抽滤收集 � ��
。

按前述仪

器工作条件
,

测得的上探针与上
,

下探针铜量的

比值
,

即为上探针的收集效率
。

试验表明
�

由气孔

性为 �� �
、

� � �  等级的电石墨加工制成的探针

对 � �� 中铜的收集效率接近 � �� � �见表 � �
。

经 透 射 电镜分析
,

此类探 针的 孔径 为 �
�

�� 一

��� �
。

� ��� � � 对 � � � � 次独立分解制得的 � 种

标液的分析表明
,

铜的 回收率达 �� � �见表 � �
,

对铜的测定有很高的灵敏度 �见表 � �
。

图 �

�
�

� 干扰试验

�‘� �

铜的吸收轮廓和空 自信号

加�� 州加川阴��伙伙认��伙

一
�

�� �‘川 � 《� �、

� � 只了� ��

�习 � 铜的分析校 一�二曲线

�� � 收集效率和回收率试验

试验上述过滤和分析系统的总体性能是 困

难的
,

因为这需要同时采用良好的分析方法和常

规的空气过滤装置来测定 � �� 中的铜
「

目前
,

后者仍然是不成熟的
。

因此
,

本试验分两部分研

究此系统
。

首先
,

采用双探针过滤器研究石墨探

针的收集效率
。

其次
,

通过 � ��� � � 测定标准参

比材料 �� � � � 中铜 的回收率
,

研究分析测试 的

可行性
。

对 �� 种共存离子进行试验
,

当测定误差小

于 � �时
,

各共存离子的允许量如表 � 所示
。

�
�

� 样品分析

表 � 为采用石墨探针 及过 氯乙烯滤膜 帅
�

�� � � �在不同 日期收集的学校上空 � �� 中痕

量铜的 5 次分析结果
。

采用探针法收集 A PM
,

每

表 1 不同类型石墨探针对 八P M 中铜的收集效率

l几探 牛}

l‘探 金f

7716/34 % ’
、

9 4 2 9
/
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9236厂 9 2 3
(; / 了6 % 9 2 3 6 / 2 6 % 9 2 3 6/ 16 多石

收集效 率 62

比 %

2 % 7 5
.
8 % 8 5

.
5 % 9 9

.
9 %

l) 石墨 等级/
产毛孔性



环 境 科 学 14 卷 5期

表 2 sR M 3 次独立分解制得的 3种标

液中铜的回收率

标液

N o
.

保证值
‘’ 实验值

(拌g / m l) (阳/m l)

2
.40 2

。

3
8

2

.

3 2 2

.

2 5

2
4 5

2

,

4
0

平均值

回收率

(% )

精密度(
n = 10)

(% R SD )

3
.
2

中铜含量虽在 1
.
5一8

.
3ng/m

“

范 围变 化
,

但 同

一 日期 3 个探针平行收集
,

测定的铜含量
,

其相

对标准偏差均低于 5%
,

结果令人满意
。

表 5 A P M 中盘t 铜的分析

3.4

3。
2

3

.

3

样 品
探针法收集

含量(ng/m 3) R SD (% )
滤膜法收集

含量(ng/m 3)
相对偏差
(% )

1.LO自八j

z ) 由 SR M 中的铜的分析保证值(609士 2 7拌g / g )算得

表 3 SR M 中铜的特征t 和检出限

O�一了�石只一O�O�O吐Q口

标液
特征量(

,
= 1 0 )

( P g )

检出限(3
。
) (

n
= 1 0 )

(
n g

/ m l )

9 9 7
.
4 4 4

.
8 0

O�0
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6
。

5
4

.

6 8
4

.

0
6 5

.

4
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O
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3
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1
.
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3
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9 8
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5
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衷 4 共存离子的干扰试验
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3 小结

采用一定规格的石墨探针直接收集 A PM

以及采用 G P F A A S 测定其中的痕量铜
,

是一项

准确
、

灵敏
、

简便
、

快速的分析方法
。

采用此过滤

收集与分析系统
,

还可试验
、

测定 A P M 中其它

痕量元素
,

有着广阔的应用前景
。

l) 倍数一 共存离子加入量/C
u 量

次分析都将 3个独立的探针过滤器平行联

入过滤收集系统
,

过滤流速均保持 79 m l/m in
,

收

集时间都为 30m in
,

以测量方法的精密度
。

滤膜

法收集的 A PM
,

用稀 H N O
。

浸出法溶样
,

稀释定

容后
,

再 用 G F A A S 测定铜
,

仪器 工作 条件 与

G P FA A S 相 同
;过 滤 流 速

、

收 集时 间 分 别 为

90l
J
/m in 和 lh ;每次测定结果应扣除滤膜空 白

值
。

试验表明
:
同一 日期收集的 A P M

,

两种收集

方法的分析结果相近
,

其相对偏差 为 4
.
8() % 一

8
.
51%

。

不同日期采用探针法收集
、

测得的 A P M
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