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天然水重金属原子吸收法测定中

赘合树脂在线预浓集

王 鹏 杨玉霞 周 定

�哈尔滨工业大学应用化学系
,

哈尔滨 ��。。� ��

摘要 采用流动注射
,

离子交换与原子吸收联用技术
,

建立了天然水中铜
、

铅
、

锡和锰等重金属离子的在线预浓

集火焰原子吸收分析方法
。

该方法具有快速
、

在线
、

微量
、

自动
、

密闭等优点
,

分析样频率为 � � � �
,

浓集倍数约

� � 倍
,

相对标准偏差约为 �
�

。�
,

适用于天然水中这些痕量离子的 日常监测
。

文中讨论 了各种实验条件对浓集效

率的影响及其参数的选定
。

关锐词 流动注射分析
,

离子交换浓集
�

原子吸收
,

铜
,

铅
,

锅
,

锰
。

天然水中重金属离子的含量较低
,

常需经

预浓集后方可进行火焰原子吸收测定〔‘〕,

但手

工脱线操作
,

麻烦费时
。

近年来已有人设想把

流动注射技术应用于原子吸收测定 中的在线预

浓集过 程
,

以实 现试样 预 处理 仪 器 化
,

自动

化叭
’飞。

本文将 以 �
一

经基唆琳鳌合树脂 �� ��
�

�� � �为内填物的微型离子交换柱串联到流动注

射与原子吸收的流路中
,

对铜
、

铅
、

锡
、

锰等重

金属离子的预浓集条件进行了优化
,

建立 了天

然水中这些离子的流动注射在线离子交换预浓

集火馅原子吸收测定方法
。

该方法用于实际水

样分析
,

取得了较好的结果
。

离子交换柱 � 进行预浓集
,

此时原子吸收分光

光度计处于调零状态
。

当富集状态达到设定的

时间后
,

拨动多功能阀使流路处 于洗脱状态
,

洗脱液 � 在蠕动泵的推动下通过多功能阀进入

微型交换柱对浓集在柱脂上的金属离子进行洗

脱
,

洗脱液进入原子吸收分光光度计
,

在确定

的测试条件下分别对各金属离子进行检测
。

� �� � ��

� , �

�

撒
� 实验部分

�
�

� 仪器装置

��� 沈阳肇发 自动分析研究所 卜�� � �� 型八

通道蠕动泵及所附 � �� �� 泵管
,

�
�

�� ��。型手动

多功能阀用于定时浓集和洗脱
。

��� 日本岛津 � �
一

� ��
一

�� 型火馅原子吸收

分光光度计附 �
一

� �� 型记录仪
�
雾化器提升量

为 �
�

� � �� � ��
。

� � � 微型离子交换型 �巾� � � �  � � �〔
‘」,

有

效体积约 为 � � � 拜�
。

在线预浓集流路如图 � 所示
。

在浓 集状态下
,

试液 � 与缓冲溶液 � 被蠕

动泵提升上来
,

通过功能块 � 混合后进入微型

竺

甲二火
�

困
贬州

�
�

一 浓 集

洗脱

图 � 在线离子交换预浓集流路 图

�
�

蠕动泵 �
�

多功能阀 �
�

微型离子交换柱

� � �
�

原子吸收测定仪 �
�

功能块 �
�

试液

�
�

缓冲溶液 �
�

洗脱液 �
�

废液

�
�

� 主要试剂

��� 铜
、

铅
、

锡和锰的标准贮备液 ��
�

� � � �

� � � � �� 分别准确称取一定量的纯金属
,

以少量

�
,
�� �  

,

溶解
,

并用 �� �� � � �� � �
�

稀释
,

定容
。
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�� � � � 缓冲溶液 ��� ��
�

� � 分别取 � � � �

�
�

� � � �� � � �
�

和 � � � � �
�

� � � �� � � �
‘
� �溶

液
,

混匀
。

�� � 洗脱液 �
�

� � � �� � � � �
�

水溶液
。

�� � ���
一

�� � 离子交换剂
,

� �一 � � 目�沈

阳肇发自动分析研究所 �
。

�
�

� 分析步骤

如图 � 连结流路
。

开启原子吸收分光光度

计
,

将仪器测定条件调至最佳
。

各金属元素原

子吸收测试条件如表 � 所示
。

表 � 原子吸收测试条件

开 启蠕 动泵
,

点燃原子吸收火焰
,

待基线

稳定后
,

拨动 多功能 阀手柄
,

使浓集和洗脱两

过程交替进行
。

富集时间 ��
� ,

洗脱时间 ��
� ,

记录峰高
,

定量
。

元素

侧定波长��� �

灯电流 ��  !

狭缝宽度 ��� �

乙炔流量 �� � � �
� �

� �

� � �
。

�

� �

�
�

�

�
。

�

��

� � �
�

�

�

�
�

�

�
�

�

� � �
。

�

� �

� �  
二
�

��

�
�

�

�
。

�

� 结果与讨论

�
�

� 流速及试剂浓度的选择

本实验考虑到兼顾吸附样品量的多少及洗

脱速度与原子吸收雾化器提升量的匹配
,

选定

试液浓集流速为 �一� � �� � ��
,

洗脱速度为 �一

� � �� � ��
,

缓冲溶液流速为 �
�

�一�
�

� � �� � ��
,

缓冲溶液定 为 �
�

� � � �� �
�

� �
� 一

� �
�
� �� 洗脱液

酸度在 �一 � � � � � 对峰高影响不明显
,

为避免

过大酸度对原子吸收燃烧器的腐蚀作用
,

选用 �

� � �� �
才

� � �
。

洗脱
。

�
�

� 缓冲溶液 � � 值对浓集效果的影响

表 � 不同级冲体系及 �� 值对浓集效果的影响�峰高
,

格 �

�乙�

月任� �一�
�任连一�八‘

左
�

夕妇

� � �
一
� �� � � �� �� � 一� � ��代�

� � �
一

� �
�
� �

�� �

� �
钾
� �

� �
�

�

� �
�

�

�
�

�

�

�
�

�� �

� �

�� � �

� �
� 十

��
。

�

�
�

�

���
誓

�

��
��

一口

�
�‘门了�

���,通卫

�护十

�� � �

� �

�� !
�榨�椒甘

在以往有关文献报道中
,

缓冲溶液几乎都

采用 � � � 一

� � � � 体 系
。

本 实验考 查 了 � � �
�

� �� 。 ,

� �
���

� 一

� � ! ∀#
∃ ,

N H

3 一

N H

;

C I 等 3 种

不同介质的缓冲体系对上述重金属离子浓 集效

果的影响
。

结果如表 2 所示
。

结果表明
,

随 pH

提高峰高增大
,

浓集效果好
。

在 N H
3一

N H

4

CI 体

系对 4 种离子的浓集均取得最佳的效果
。

为寻

找最佳 的 pH 值
,

实验 详细 考查 了 在 N H 3
-

N H 4CI 缓冲体系中不同 pH 值对重金属离子浓

集效率的影响
。

结果(图 2) 表明
,

在 pH 为 10
.
0

的 N H
3一

N H

4

C I 缓冲介质体系
,

对上述 4 种离子

均具有最佳的浓集效率
。

2

.

3 浓集时间与浓集效率的关系

实验结果表明
,

在 15 一150
5浓集时间范围

内
,

所考查的 4 种金属离子在 C PG
一

S H Q 柱上

的预浓集时间与峰高之间呈良好的线性关系(r

8O 叨 100 110

图 2 pH 值对浓集效率的影响

) 0
.
” 5)

。

当浓集时间为 150
5
时

,

各离子的浓

集倍数分别为铜 25 倍
,

铅 27 倍
,

锡 30 倍
,

锰

20 倍
。

在实际工作中
,

综合考虑分析 灵敏度与
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分析速度 2 个因素
,

一般取浓集时间为 60
5 ,

在

此条件下
,

分析样频率可达 45/h
。

2

.

4 树脂种类与浓集效果

不同类型树 脂在上述条件下对各离子的浓

集效果如表 3 所示
。

结果表明
,

对 4 种离子的浓

表 3 不同类型树脂对重金属离子的浓集效果

树脂类型
”

2 +

2 +

2十

1
赶

4 6 2 5

4 0
.

2

3
仃

2 3

.

5

5 2

4 l

U
‘

b
CP

M

n Z +

3 4

.

3

1 3 8

2 2

.

6

1 3

.

3

1)
1

# 为 C PG
一
S H Q 鳌合树脂 2 #为 122

一

水杨酸鳌合树脂

3 #为强酸性苯乙烯阳离子交换树脂

集效 果均以 C P G
一

S H Q 鳌合树脂为最佳
,

而二

种鳌合树脂均较普通阳离子树脂浓集效果好
。

在上述确 定的实验条件下
,

天然水中共存

的其 它金属 阳离子亦可能被浓集
,

但它们对上

述 4 种离子 的原子吸收测定通常不会产生明显

干扰
。

2. 5 工作曲线与精密度

在确定的最佳实验条件下
,

进行 了 4 种重

金属离子经在线预浓集后的工作曲线及精密度

测定实验
。

结果如表 4 所示
。

2. 6 实际水样分析

表 5 列出了本文提出的方法对松花江水样

的测定及加标回收率结果
。

表 4 工作曲线与精密度实验结果

待测离子 线性巨 J方
·

飞

C u Z+ H 一 1 4 5
.
6〔

、

一 0
.
6 9

P b Z+ H = 9 8
.
1 6〔

、

十 0
.
3 9

Cd
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H = 8 4 6 C + 2
.
19

M
n Z+

‘

H
一 6 2

.
3 lC 一 0

.
3 9
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:
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0
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0
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0
.
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0
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9 9 92

0
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0 1一0

.
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0 01一 1
.
00

0
.
00 1一0

.
10

0
.
02一0

.
50

l) 对水样平行 n 次在线预浓集火焰原子吸收测定结 果

表 5 天然水中重金属离子的测定结果 (m g/ l
一
)

金属离子
原样浓度

水样 1

加标量 回收率 (% ) 原样浓度

水样 2

加标量 回收率 (% )
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