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两种原子吸收法测定环境水样中镍的比较
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摘 要: 用加热浓缩 -火焰原子吸收光谱法和石墨炉 - 原子吸收光谱法对环境水样中的镍进行了比较测定, 结果表

明, 两种方法测定镍的各项指标均在要求范围, 两种方法测定结果的相对误差均 < 7. 1% , 表明两种方法可以视为等效方

法, 作用可以相互替补使用。
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Abstract: The nickel w as determ inated in environm enta lw ater samples by heating concentration- flame a-

tom ic absorption spectrometry (HC- FAAS) and graph ite furnace-atom ic absorption spectrometry ( GF- AAS) .

The comparison resu lt indicated that the tw o detection values w ere identical so that the tw o methods can be re-

placed each other in nickel determ ination for env ironm ental wa ter qualitymonitoring.
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对环境水样中镍的测定,通常用石墨炉 -原子

吸收光谱法
[ 1 - 3]

, 有机萃取
[ 4]
或共沉淀

[ 5]
富集 -

火焰原子吸收光谱法, 以及加热浓缩
[ 6]
火焰原子

吸收光谱法。现在前人
[ 7]
启示下, 将加热浓缩 -

火焰原子吸收光谱法 (HC- FAAS)和石墨炉 -原

子吸收光谱法 ( GF - AAS)作了比较测定, 结果表

明,两种方法测定环境水样中的镍时, 结果基本一

致,但 HC- FAAS法更为简便快速、经济实用。

1 试验

1. 1 主要仪器和试剂

AA 6800型火焰 -石墨炉并联原子吸收光谱

仪; ASC- 6100型自动进样器,镀层石墨管;镍空心

阴极灯 (日本岛津公司 )。100mg /L镍标准使用溶

液 (国家环保总局标样研究所 ) ; 2 g /L钯基体改进

剂溶液;硝酸 (优级纯 )。

1. 2 仪器工作条件

镍的 HC- FAAS和 GF- AAS两种方法共用

的仪器工作条件为: 波长 232. 0 nm, 灯电流

7. 5mA,光谱带宽 0. 2 nm,背景校正 D2灯。

镍的 HC- FAAS法火焰工作条件为: 燃烧器

高度 5. 0 nm, 空气流量 8. 0 L /m in, 乙炔流

量1. 6 L /m in。

镍的石墨炉升温程序: 干燥温度 120 ~

150 ,干燥时间 10 s~ 20 s; 灰化温度 850 ,灰

化时间 30 s;原子化温度 2 400 ,原子化时间 3 s;

清除温度 2 500 , 清除时间 3 s。A r气流

量1. 0 L /m in。

1. 3 试验方法

1. 3. 1 GF- AAS法

将已酸化的环境水样 (含 0. 05% HNO3 )和用
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0. 05% HNO3 溶液制备的镍标准系列溶液

0. 0 g /L~ 30 g /L分别置于自动进样器样品盘

中,自动进样器依次吸取钯基体改进剂溶液 5 L,

标准系列溶液或水样 20 L,按设定的仪器工作条

件进行镍的测定。

1. 3. 2 HC- FAAS法

准确吸取已酸化的水样 (含 0. 05% HNO3 )

200mL于 250 mL高型烧杯中, 置于电热板上低温

蒸发至 3 mL~ 4mL,移入 10mL比色管中,洗烧杯

2次,用水稀释至刻度,摇匀, 在计算机内输入浓缩

倍数 20, 与用 1% HNO3 配制的镍标准溶液

0. 0 g /L~ 500 g /L一起测定。

2 结果与讨论

2. 1 酸及酸度影响

水样用 HNO 3酸化, 酸度在 1. 5%以内, 对两

种方法测定镍无明显影响。为减少酸对石墨管腐

蚀, GF- AAS法用最低酸度 0. 05%。HC- FAAS

法需将此水样浓缩 20倍,其测定酸度为 1%。

2. 2 干扰试验

应用该试验比较的两种方法测定环境水样中

镍均存在一定的背景吸收, 测定时用 D2灯校正。

用 HC- FAAS法测定 5 mg /L镍时, 100 mg /L的

SO
2-
4 、PO

3+
4 、Ca

2+
、Mg

2+
、Cu

2+
、Mn

2+
、Fe

2+
、K

+
和

Zn
2+
均无明显干扰。但 GF- AAS法的测定干扰较

为严重,通过加入钯使水样中镍的灰化温度提高至

800 以上,可将干扰基体排尽。

2. 3 标准曲线

镍的标准曲线, HC- FAAS法为 0. 0 g /L ~

500 g /L; GF- AAS法为 0. 0 g /L~ 30 g /L。曲线

回归方程分别为: YHC = 0. 000 142 (N i) + 0. 000 81

YGF= 0. 009 96 (N i) + 0. 000 25

两者相关系数均 > 0. 999。

2. 4 精密度与回收率

连续对各类水样中镍进行两次测定,两种方法

测定的相对标准偏差均 < 7. 1%, 按水样中镍的质

量加入相近量的标准溶液,两种方法的回收率均在

90. 0% ~ 108%之间。

2. 5 样品测定结果

应用 HC- FAAS法和 GF- AAS法分别测定

地表水、饮用水、矿泉水和酸雨中的镍,测定结果见

表 1。

表 1 样品中镍的测定结果及回收率

样品

均值

( N i) / ( g L- 1 )

GF- AAS HC- FAAS

相对标准偏差

/%

GF- AAS HC- FAAS

标准加入量

(N i) / ( g L- 1 )

GF- AAS HC- FAAS

测定总量

( N i) / ( g L- 1 )

GF- AAS HC- FAAS

回收率

/%

GF- AAS HC- FAAS

相对误差

/%

地表水 12. 1 12. 8 5. 6 2. 5 10. 0 10. 0 13. 0 13. 8 90. 0 100 + 5. 8

饮用水 3. 16 2. 98 7. 1 5. 3 5. 00 5. 00 7. 73 7. 66 91. 4 93. 6 - 5. 7

矿泉水 5. 32 5. 66 4. 7 5. 9 5. 00 5. 00 10. 7 10. 4 108 94. 8 + 6. 4

酸雨 7. 99 7. 35 3. 6 2. 8 5. 00 5. 00 12. 7 12. 0 94. 2 93. 0 - 8. 0

由表 1看出, 两种方法测得镍的各项指标均在

要求范围内,测定结果的相对误差均 < 7. 1%,表明

加热浓缩 -火焰原子吸收光谱法与石墨炉 -原子

吸收光谱法可以视为等效方法,两种方法的作用可

以相互替补使用。
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