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摘!要!分别用原子荧光法'8,Z(和电感耦合等离子体质谱法'@')7[Z(测定水中锑% 8,Z法和@')7[Z法均线性良好"

相关系数分别为$U\\\ 2和$U\\\ \"检出限分别为$U#6和$U$%

!

DbE"相对标准偏差均l#U#/d"加标回收率分别为\5U5d c

###U\d和\/U-d c###U/d""种方法均能很好的用于水中锑的测定% 其中"@')7[Z法适合较清洁地表水和地下水样品
中锑的分析"8,Z法则对地表水!地下水和废水样品均适用%
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!!锑及其化合物在工业中应用广泛"锑以各种化
合物形式或悬浮态或溶解态存在于水环境中% 由
于锑对人体及环境生物具有毒性"锑及其化合物已
被许多国家列为重点污染物)#*

% 我国.地表水环
境质量标准/ '94%2%2#"$$"(和.生活饮用水卫
生规范/'卫生部""$$#年(中均将地表水及饮用水
中锑的限值定为/
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DbE%

常用的锑分析方法主要有&孔雀绿分光光度
法)"*

!原子吸收法)% 7-*

!原子荧光法'8,Z(

/*和电
感耦合等离子体质谱法'@')7[Z(

)5 76*

% 现将
8,Z法和@')7[Z法进行比较"对方法的检出限!

精密度和准确度等进行评价%

#!方法原理
#U#!原子荧光法

利用硫脲等还原剂将水中的五价锑还原成三

价锑"在盐酸作用下"三价锑与硼氢化钾反应生成
锑化氢"由载气'氩气(导入原子化器进行原子化"

锑原子受锑空心阴极灯光源激发"产生原子荧光"

通过检测原子荧光的相对强度"测定锑的含量%

#U"!电感耦合等离子体质谱法
含锑溶液由载气带入雾化系统进行雾化后"进

入等离子体中心区"在高温和惰性气体中被蒸发!

解离!原子化和电离"转化成的带电荷正离子经离
子采集系统进入质谱仪"质谱仪根据离子质荷比进
行分离"根据锑元素质谱峰强度测定锑的含量%
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"!实验部分
"U#!仪器和试剂

8,Z 7\65$ 原子荧光光度计'北京海光仪器
有限公司($;R1>K_+'7;型@')7[Z')(公司"美
国($[@EE@7g纯水机'QCRRCBHM;公司"美国(%

锑标准溶液'9Z4$- 7#6-2 7"$$-"# $$$ QDbE"

国家有色金属及电子材料分析测试中心($锑标准
中间液' # $$$

!

DbE"取$U/ QE锑标准溶液至
/$$ QE容量瓶中"加入#$$ QE盐酸'# q#("用水
定容得到($锑标准使用液'#$$

!

DbE"取#$U$$ QE

锑标准中间液于#$$ QE容量瓶中"加入"$ QE盐
酸'# q#("用水定容得到($锑有证标准样品'9Z4

$6 7#%65 7"$$#"'#U/" r$U$/(QDbE"环保部标样
所($其它试剂均为优级纯$氩气纯度k\\U\\\d%

"U"!样品前处理
"U"U#!8,Z法

取/$U$ QE水样于#/$ QE锥形瓶中"加入
/ QE硝酸7高氯酸'# q#(混合液"于电热板上加
热至冒白烟"冷却% 加入/ QE盐酸'# q#("加热
至黄褐色烟冒尽"冷却后转移至/$ QE容量瓶中"

加水定容"待测%

"U"U"!@')7[Z法
地表水&用$U-/

!

Q滤膜过滤后"取#$ QE滤
液"加入$U" QE硝酸'# q#("混匀"上机测定%

废水&取#$$ QE废水样品于"/$ QE聚四氟乙
烯烧杯中"加入" QE硝酸溶液'# q#(和# QE盐
酸溶液'# q#(% 置于电热板上消解"水样蒸发至
"$ QE左右"盖上表面皿持续回流%$ QC>% 冷却后
过滤"滤渣用去离子水洗涤"冲洗液与消解液合并
后用去离子水定容至#$$ QE"待测%

"U%!工作条件
8,Z法&负高压为"2$ "̂灯电流为2$ Q8"载

气流量-$$ QEbQC>"屏蔽气流量# $$$ QEbQC>"读
数时间#5 J"延迟时间- J"原子化器高度#$ QQ%

@')7[Z法&质量数#"$U\$-"跳峰模式"雾化
流速$U22 EbQC>"透镜电压6 "̂射频功率# %$$ *"

镍锥"采样锥的孔径为#U# QQ"截取锥的孔径为
$U\ QQ"蠕动泵转速-2 MbQC>%

%!结果与讨论
%U#!方法线性及检出限比较

吸取锑标准使用液$U$$"$U/$"#U$$""U$$"

%U$$"/U$$ QE至/$ QE容量瓶中"加入#$ QE盐酸
'# q#(!#$ QE硫脲抗坏血酸混合溶液"用水稀释至
刻度"得到锑质量浓度分别为$U$$"#U$$""U$$"

-U$$"5U$$和#$U$

!

DbE的标准溶液系列"采用8,Z

法进行分析"所得结果进行线性拟合"结果显示8,Z

法在锑质量浓度$U$$ c#$U$

!

DbE范围内线性良
好"6m%#6=-<7"5=#"相关系数-为$U\\\ 2%

吸取锑标准使用液$U$$"#U$$""U/$"/U$$"

#$U$$""/U$$"/$U$$ QE至#$$ QE容量瓶中"加入
" QE硝酸'# q#("用水稀释至刻度"得到锑质量浓
度分别为$U$$"#U$$""U/$"/U$$"#$U$""/U$ 和
/$U$

!

DbE的标准溶液系列"采用@')7[Z法进行
分析"所得结果进行线性拟合"结果显示@')7[Z

法在锑质量浓度$U$$ c/$U$

!

DbE范围内线性良
好6m5 2-/ <q6#2"相关系数-为$U\\\ \%

分别用8,Z 和@')7[Z 法对锑质量浓度为
$U/$ 和$U#$

!

DbE的水样进行6 次平行检测"根
据[_Em(

' / 7#"$=\\(

a!计算方法检出限)2*

"得8,Z

和@')7[Z 法对锑的检出限分别为$U#6 和
$U$%

!

DbE%

%U"!方法精密度比较
分别采用@')7[Z法和8,Z法对锑的标准溶

液进行测定"计算"种方法的精密度% 结果表明""

种方法均具有较好的精密度"测定结果的相对标准
偏差均l#U#/d'见表#(%

表#!"种方法的精密度
测定
方法

标液浓度
b'

!

D-E

7#

(

测定值b'

!

D-E

7#

(

# " % - / 5

平均值
b'

!

D-E

7#

(

+Z_bd

8,Z

@')7[Z

#U$$ #U$/ #U$/ #U$/ #U$/ #U$- #U$/ #U$/ $U"\

/U$$ /U$$ -U\- /U$$ -U\- -U\5 -U\$ -U\5 $U66

#$U$ #$U$ #$U" #$U# #$U" #$U" #$U" #$U" $U6#

#U$$ $U\5 $U\2 $U\/ $U\/ $U\5 $U\- $U\5 #U#/

/U$$ -U2# -U2" -U2/ -U2" -U\$ -U\# -U2/ $U2"

"/U$ "-U\ "-U\ "/U# "/U$ "/U# "/U# "/U$ $U%5
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%U%!方法准确度比较
取"份地表水样及" 份废水样品"对8,Z 法

和@')7[Z法进行回收率测试"结果见表"% 由表
"可见"8,Z法对于地表水和废水的加标回收率分

别为\5U5d c\6U$d和\5U5d c###U\d"@')7

[Z法对于地表水和废水的加标回收率分别为\/U-d

c\5U/d和##$U#d c###U/d%

表"!"种方法的加标回收率

水样
8,Z @')7[Z

测定值b'

!

D-E

7#

(

加标前 加标后
加标量

b'

!

D-E

7#

(

加标回收率
bd

测定值b'

!

D-E

7#

(

加标前 加标后
加标量

b'

!

D-E

7#

(

加标回收率bd

地表水#s %U5$ #%U% #$U$ \6U$ %U// #%U# #$U$ \/U-

地表水"s /U\$ #/U5 #$U$ \5U5 /U/" #/U" #$U$ \5U/

废水#s "U/5 #%U2 #$U$ ###U\ "U2 #-U$ #$U$ ###U/

废水"s 5U%$ #5U$ #$U$ \5U5 6U%# #2U% #$U$ ##$U#

!!分别用"种方法对稀释后的锑有证标样'9Z4

$6 7#%65 7"$$#(平行测定5 次"结果见表%% 由
表%可见"" 种方法测定值均在保证值范围内"说
明"中方法均具有良好的准确性%

表%!有证标准样品测定结果

方法 测定值
b'QD-E

7#

(

标准偏差
b'QD-E

7#

(

保证值
b'QD-E

7#

(

8,Z

$

#U/% $U$% #U/" r$U$/

@')7[Z

%

#U/# $U$" #U/" r$U$/

$

稀释# $$$倍后测定"

%

稀释#$$倍后测定

-!结语
@')7[Z与8,Z "种方法的检出限!精密度和

准确度均满足分析要求"且测定结果没有显著性差
异"" 种方法均能很好的应用于水中锑的测定%

@')7[Z由于维护成本高"对样品要求高"适用于
干净基质中痕量元素分析"分析废水样品后"稳定
性!灵敏度明显下降"维护成本较高"因此@')7[Z

法适合较清洁的地表水和地下水样品% 由于资金
和实验室条件!能力的限制"原子荧光光度计普及

率比@')7[Z高"因此对地表水!地下水和废水样
品均适合"建议分析废水样品以原子荧光法为主%
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