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无焰原子吸收分光光度法测定水系中的

被
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锑
、
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、

钒
、

钻
、

镍
、

镐
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摘 要

本文介绍用石墨炉原子化器无焰原子吸收分光光度法对水系中微量披锑铂钒钻

镍偏等七个金属元素的直接测定方法
�

用微量注射器将 �� 或 � �� 微升样品溶液注

入石墨管中
,

经干燥
、

灰化和原子化后
,

在吸收线记录吸收信号
,

用校正曲线法求出其

浓度
�

本文还讨论 了某些共存元素的干扰及其抑制方法
,

并测定方法的灵敏度
、

精密

度和准确度
�

方法简单快速
,

为水中微量金属元素的直接测定提供了较好的方法
�

被
、

锑
、

相
、

钒
、

钻
、

镍
、

镐等金属元素对人

体健康有一定危害
,

因此建立微量金属元素

快速灵敏的分析方法
,

检测和研究它们在环

境分析中的含量
,

对保护环境
、

造福人民有着

极为重要的意义
�

近年来
,

在环境分析中广泛采用了原子

吸收分析方法
, � �� ��  !! , 还对原子吸收光谱用

于水份分析写过评论
�

但由于火焰原子吸收

法灵敏度远远达不到水质标准的要求
,

为了

提高灵敏度
,

无焰原子吸收法得到了新的应

用
,

其中石墨炉原子化器已成 为分 析水及

矿石中痕量金属元素的有效方法
�

〔�一�� 实验证

明
,

石墨炉原子化器以其灵敏度高
、

选择性

好
、

抗干扰性能强等优点
,

已普遍用于环境分

析中
�

仪器及试剂

�
�

仪器
�

�� � � �� 一� �� � � � � � 型双光束原子吸收 分

光光度计
�

空心阴极灯

� � 型记录器

仪器条件见表 �
�

�
�

试剂 �

被的标准溶液
�
准确称取 �

�

� “克 �� �氏

溶于去离子水中
,

加入 �关 �
��� �

后
,

再用去

离子水稀释至 � �� 毫升
,

其浓度为 � 毫克� 毫

升被
�

锑的标准溶液
� 准确称取 �� � 克金属锑

溶于 � 毫升浓盐酸和 � 毫升浓硝酸中
,

用去

离子水稀释至 � �� 毫升
,

其浓度为 � 毫克 �毫

升锑
�

铝的标准溶液
�
准确称取 �

�

� �� 克�� �
�

�
‘

�� ��
��

·

� � 刀 �保证试剂 �
,

溶于 �多 的氨水

�优级纯 �中
,

以石英蒸馏水稀释至 � 升
,

其浓

度为 � 毫克 �毫升铂
�

钒的标准溶液
�
准确称取 �

�

�� 克 � �
�� �

溶于 斗毫升 � � � 盐酸中
,

用去离子水稀释至

� �� 毫升
,

其浓度为 � 毫克�毫升钒
�

钻的标准溶液
�
准确称取 � 克金 属 钻



表 � 仪器条件

元 素
工作条件

� � � � � � �

波 长 �入� � �  �

光谱通带�入�

氮气流量�升 �分 �

干 燥 温 度 ℃

�时间
·

秒�

�

� �

� � �

�
�

� ,

�� �

灰 化 温 度 ℃

�时间
·

秒�

�� �、

� �� �

��� �

�� � �

�� ��

� �  

�� � � �� �� �� � �

原子化温度℃

�时间
·

秒�

�� � �

� � � �

�� � �

� � � �

�� ��

� �� �

�� � �

� � � �

�� � �

�� � �

�� � �

� , � �

�� � �

� �� �

�� � �

�� � �

��� � �� � � ��� � ��� �

烧 尽 温 度 ℃

�时间
·

秒 �

� , � �

�� �

� �� �

二二二巨二匡二巨二�—匕一 �…二二
原子化阶段气体流动方式 停气 停气 � 不停气 � 不停气 停气 � 不停气 停气

佩 灯 扣 背景 扣背景

�纯度 ��
�

�� 多� 溶于 �� 毫升 � �� 盐酸 �超纯

工艺用�中
,

以石英蒸馏水稀释至 � 升
,

其浓

度为 � 毫克 �毫升钻
�

镍的标准溶液
�
准确称取 。

�

� 克金属镍

溶于 �� 毫升 �� � � �
,

中
,

用去离子水稀释

至 � �� 毫升
,

其浓度为 � 毫克�毫升镍
�

镐的标准溶液
�
准确称取氧化镐 �光谱

纯 � �
,

� � � � 克溶于 �� 毫升 � � � 的盐酸 �超纯

工艺用�中
,

以石英蒸馏水稀释至 � 升
,

其浓

度为 � 毫克� 毫升镐
�

工作时再将上述溶液稀释到所需浓度
�

所用试剂为保证试剂
,

水为去离子水
�

二
、

实 验 部 分

�
�

工作条件的选择

�� � 干燥温度 在火焰原子吸收光谱中
,

试样溶液在很短的时间内即完成干燥
、

灰化

和原子化三个步骤
,

而在石墨炉原子吸收光

谱中
,

干燥
、

灰化和原子化是在较长的时间内

分三个步骤按顺序进行的
,

各步骤的加热温

度和加热时间直接影响着被 测 元素的 灵 敏

度
,

当试样溶液加人石墨管后
,

首先要选择合

适的干燥温度和时间
,

使试样溶液蒸干并避

免溅射造成损失
,

本试验中各个元素的干燥

温度均为 � �� ℃
,

干燥时间为 �� 秒
�

�� � 灰化温度 灰化阶段是使分析试样

中的基体及其伴随物受热分解
,

避免原子化

阶段产生非特征吸收而干扰分析元素
,

合适

的灰化温度应该是使基体及其伴随物全部或

大部除去
,

而分析元素却不受损失的最高温

度
,

图 � 为各个元素的灰化温度与吸光度的

关系
,

由图可见被
、

锑
、

铂
、

钒
、

钻
、

镍
、

镐的灰

化温度分别为 � � � �
、

� � � �
、

� � � �
、

� � � �
、

� � � �
、

� � � �
、

� �  ℃ 时较合适
,

但实际实验时
,

锦的

灰化温度采用 � �� ℃
,

其原因见镁对镐的干

扰
,

除镐的灰化时间为 �� 秒外
,

其它元素的

灰化时间均为 �� 秒
�

�� � 原子化温度 是使分析元素分解成

原子的必要条件
,

因此它对吸收信号的高度

有着严重影响
�

通常
,

最佳的原子化温度应

该是吸收信号最高和石墨管损耗 最 小 的 温

度
,

各个元素的原子化温度与吸光度的关系
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图 � 灰化温度与吸光度的关系

见图 � ,

由图可见
,

皱
、

锑
、

相
、

钒
、

钻
、

镍
、

镐

的最佳原子化温度分别为 � � � �
、

� � � �
、

� � � �
、

� , � �
、

� , � �
、

� � � �
、

� , � �℃
,

原子化时间分别

为 �
、

�
、

� �
、

� �
、

� �
、

� �
、

� 秒
�

对于被
、

锑
、

镐
,

原子化后用较高的温度

烧尽
,

可以除去残余的基体及消除记忆效应
�

� � � 惰性气体 使用惰性气体的目的是

为了保护石墨管并延长其使用寿命
,

以及清

扫石墨管
,

将灰化和原子化阶段产生的物质

吹离石墨管
�

本试验用氮气作清扫气体
,

流

量为 �
�

� � 升 �分
,

对于被
、

锑
、

镐
、

钻惰性气

体的流量对分析灵敏度有明显影响
,

因此在

原子化阶段停止氮气流动可以使灵敏度提高

�一� 倍� 见图 � ��

�
�

酸度试验

为了使水样中的金属量稳定
,

常常在取

水样的同时加入一定量的稀酸
,

本文仅就盐

酸
、

硝酸和硫酸对锑
、

相
、

钒
、

钻
、

镍
、

镐及硫酸

� �
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被的吸光度明显增强
,

结果见图 � 中曲线 �
�

�
�

金属离子的影响及其消除方法

水系中含量较高的元素为钾
、

钠
、

钙
、

镁
,

其次为铁
�

本文仅就这几个元素讨 论其千

扰
,

并找出消除的方法
�

�� � 镁对镐的干扰及其抑制方法 当镁

浓度为被测元素镐浓度的几万倍时
,

发现镁

使镐的吸光度下降
,

干扰情况见图 � ,

我们采

用较高的灰化温度�宁可稍牺牲灵敏度 �和较

长的灰化时间
,

消除了镁对镐的影响
�

气停
�

丈不

气
,停

�
�
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漱�

傲
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自 �
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0 4 毫微克
度光吸0.1

侧架合不停气

i

不停气

上
图 3 原子化阶段氮气停止和不停止的比较

对被的影响进行了试验
,

发现。一ZN 的硝酸
、

硫酸对锑
、

相
、

钒
、

钻
、

镍
、

镐无影响
,

o 一ZN

的盐酸对锑
、

相
、

钒
、

钻
、

镍亦无影响
,

而对锅

则有影响
,

如图 4 中曲线
a
所示

.
盐酸酸度

大于 0
.
, N 时镐的吸光度增加

,

盐酸酸度大于

2万时锡的吸光度稍有下降
.
硫酸的存在使

0 50 100
一M g (微克/毫升》

图 5 镁对锅的干扰及其抑制(锡 0
.
04 毫微克)

a.
灰化温度 3 10 ℃ 灰化时间 30 秒

b
.
灰化温度 350 ℃ 灰化时间 30 秒

c.
灰化温度 350 七灰化时间 60 秒
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(2) 钠对镐的干扰及其抑制方法 分析

镐时分子吸收影响很严重
,

其中主要是 N ac l

分子吸收的影响
,

本试验在吸收线 228
.
8 毫

微米测定了吸光度 (见图 6 曲线
。
)

,
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吸收线 22 6
,

5 毫微米测定了分子吸收值(见图

6 曲线 b)
,

二者之差(图 6 曲线
。
) 为镐的原

子吸收值
,

加氖灯扣除背景与用氖灯改正器

扣除背景得到的结果是一致的
.

(3 ) 钙对被的干扰及其抑 制 方 法 200

PP m 的钙共存时
,

几乎可使 0
.
01PP m 的皱吸

光度降低 50 多
.
由于 H 多。

;
的存在使被的吸

光度有增强的作用
,

加人 1% 或 3多的 H 声。
;

可以消除钙对被的抑制
,

结果见图 7.

表 2 方法的员敏度精密度和准确度

元元 素素 B eee Sbbb M ooo VVV C ooo N iii C ddd

灵灵敏度度 0
。

0 0 333 0

。

1 222 0

。

333
0

。

888 0

.

0 777 0

。

1 888 0

.

0 0 斗斗

(((毫微克)))))))))))))))))

变变动系数数 4
.
000 3

。

000 l

。

222 4

。

222 0

.

333 令
。

222 4

.

111

(((
%

)))))))))))))))))

表 3 方法的准确度

狄 0.01 PPm

元元素素 样品中含量量 加入量量 测得总量量 回收率率

(((((毫微克))) (毫微克))) (毫微克))) (% )))

锻锻锻 0
.
00666 0

.
0222 0

.
02石石 10 000

锑锑锑 0
。

222 0

。

斗斗 0
。

666 I
D OOO

钥钥钥 3
.
000 2

。

000 1

.

9 666
9

888

钒钒钒 0
.
6222 ,

.
000 5

.
222 10 444

钻钻钻 0
。

0
1

333 3

。

000 5

.

999 9 777

镍镍镍镍 2
.
000 2

。

6 666 1 0 222

镐镐镐镐 0
。

0 0 888 0

.

0 2 222 1 1 000

护、

匆 100 200

一 C
:
(微克人毫升)

图 7 钙对被的抑制及其消除

a.
加 l% H ZSO ;, b

.

加 3% H
:50 ;, e

,

不加

4
.
灵敏度

、

精密度和准确度

图 8 为七个被分析元素用表 1条件得到

表 4

的校正曲线
,

它们的绝对灵敏度(给出 1并 吸

收信号的重量)见表 2
.

为了检验方法的重现性
,

在水样中加入

适当量的标准溶液
,

使其吸光度在 0
.
06 一0

.
1

之间
,

作 11 次重复测量计算变动系数
,

变动

系数结果见表 2
,

方法的准确度见表 3
.

分析结果

卜�样

|

11010
0.

侧米套
,

一一矍呼
研八还

素素 铁铁 锑锑 铝铝 钒钒 钻钻 镍镍 锡锡

取取样点(编号)
-
一
---

—
~一
全达达达达达达达达达

甲甲左左 < 0
.
000222 < 0

.
02弓弓 < 0

.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0333 0

.
1222 < 0

.
0 00 333

甲甲中中 < 0
.
000222 < 0

.
02多多 < 0

.
0 333 < 0 111 0

.
0 0 444 0

.
0555 < 0

.
00 0 333

甲甲右右 < 0
.
000222 < 0

.
02 555 < 0

.
0333 < 0

.
111 0 00444 0

,

1 333 < 0

.

0 0 0 333

乙乙乙 < 0
.
000222 < 0

。

0 2 555
<

0

.

0 333 < 0

.

111 0

.

0 0 444 0

,

0 888 <
0

.

0 0 0 333

丙丙丙 0
.
000333 < 0

.
02555 < 0

.
0333 < 0

.
111 0 00444 0

.
0777 < 0

.
000333

丁丁丁 0
。

0
0 0 777 < 0

.

0 2 ,, < 0
.
0333 < 0

.
111 0

。

0
1

111 0 0 555 < 0

.

0 0 0 333

戊戊左左 < 0
.
000222 < 0

.
02 ,, < 0

.
0 333 < 0

。

111 0

.

0 0 666 0

.

1 111 0

,

0 0 0 333

戊戊中中 < 0
.
000222 < 0

.
02 ,, < 0

.
0 333 < 0

.
111 0

.
OD斗斗 < 0

.
0 555 ( 0

.
0 0 0 多多

戊戊右右 < 0
.
000222 < 0

。

0 2 555
<

0

.

0 333
<

0

.

111 0

.

0 0 777 < 0

.

0 555 0

.

0 0 0 ,,

己己左左 ( 0
.
000222 < 0

。

0 2 多多 < 0
.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0 444 0

.
1 555 0

。

0 0 0 333

己己中中 < 0
.
000222 < 0

.
02夕夕 < 0

.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0斗斗 0

.
1呼呼 < 0

.
D 0 0 333

己己右右 < 0
.
000222 < 0

。

0 2 弓弓 < 0
.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0 666 0

。

1 444 0

.

0 0 0 444

庚庚左左 < 0
.
000222 < 0

.
02555 < 0

.
0333 < 0

.
111 0

.
00666 0

.
1333 < 0

.
000 333

庚庚中中 < 0
.
000222 < 0

.
02乡乡 < 0

.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0444 0

.
0 666 < 0

.
0 00 333

庚庚右右 < 0
.
000222 < 0

.
02弓弓 < 0

.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0444 < 0

.
0 555 < 0

.
0 00 333

辛辛左左 0
.
000444 < 0

。

0 2 ,, < 0
.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0 666 < 0

,

fl 弓弓 < 0
.
00 0 333

辛辛中中 < 0
.
000222 < 0

。

0 2 ,, < 0
.
0 333 < 0

.
111 0

.
0 0弓弓 < 0

。

0 ,, 0
.
00 0 333

辛辛右右 < 0
.
000222 < 0

.
02555 < 0

.
0333 < 0

。

111 0

.

0 0 444 < 0

.

0 555
<

0

.

0 0 0 333
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等七个微量元素的直接测定
.

2
.
该方法具有简单

、

快速
、

灵敏度高
、

选

择性好
、

抗干扰性能强等优点
.
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5
.
分析结果

(l) 测定被时对水样的处理 准备若干

个10 毫升的容量瓶
,

向每个容量瓶中加人0
.
2

毫升 (1
:
l) H

ZSO 、,

用需要分析的水样稀释到

刻度后摇匀
,

再用微量注射器取 20 微升注人

石墨管
,

经干燥灰化
、

原子化后进行原子吸收

侧量
,

在记录器上记录吸收信号
,

得到被的分

析结果列于表 3
.

(2) 测定水样中的锑
、

钒
、

镍
、

镐
、

相及钻

时
,

用微量注射器分别将 20 微升及 100 微升

水样注人石墨管
,

经干燥
、

灰化
、

原子化后
,

进

行原子吸收测量
,

在记录器上记录吸收信号
,

得到的分析结果列于表 4.

三
、

结 论

1.石墨炉原子化器无焰原子吸收分光光
度法

,

可用于水系中被
、

锑
、

铂
、

钒
、

钻
、

镍
、

铜


