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塞曼石墨炉原子吸收法测定废水中低含量锡
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摘  要: 试验了集恒温平台石墨炉( ST PF)于一体的纵向塞曼效应背景校正, 最大功率升温,钯作为基体改进剂和峰面

积积分( A - s )测定废水中低含量锡的新方法。测定结果表明 ,锡含量在 0 Lg/ L~ 100 Lg / L 范围内呈良好的线性关系, 检

测限( 3R) 31 5@ 10- 11 g, 特征量为 91 1@ 10- 11 g, 相对标准差小于 6% ,回收率在 91% ~ 107%之间。
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To Determine Low Content Tin in Waste Water Using Zeeman Graphite Furnace AAS
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Abstract: New method to determine low content T in in wastewater was tested. It combined stable temperature platform

g raphite furnace, undertook corr ection with ver tical Zeeman effect background, took palladium as matr ix modifier and peak ar ea

integral. The results indicated that there were a good linear relationship when the concentration of T in wit hin the limit of 0Lg/ L

~ 100 Lg / L , the detection limit ( 3R) was 315 @ 10- 11 g, trait quantity was 911 @ 10- 11 g, relative standard dev iation was less

t han 6% , r ecovery rate was w ithin 91% ~ 107% .
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  采用普通石墨炉原子吸收光谱仪测定低含量

的锡,锡的灰化温度不能选得太高或太低。灰化温

度高, 锡形成双原子分子 SnO和 SnCl的逸散气体

而降低原子化效率; 灰化温度低, 干扰基体难以除

尽又对锡的测定有抑制作用。今应用恒温平台石

墨炉( ST PF)法测定废水中低含量锡取得较为满意

的效果。

1  试验

111  仪器与试剂

P-E 4100ZL 纵向塞曼石墨炉原子吸收光谱仪,

AS 70自动进样器,横向加热涂层平台石墨管, GEM

Desktop操作系统;锡空心阴极灯。01500 mg/ L锡标

准溶液,介质为 0122 mol/ L 硝酸, 并用它稀释配成

2010 Lg/ L~ 10010 Lg/ L 系列标准溶液; 2 g/ L 钯溶

液:称取 011 g 海绵钯于50 mL容量瓶中,加浓硝酸

( G1R) 115 mL,室温加盖过夜溶解(不可加热) , 用 2

次去离子水稀释至刻度,摇匀。

112  锡的 STPF 石墨炉升温程序

波长 22417 nm; 灯电流 8 mA; 光谱带宽

017 nm;干燥温度 120 e ,斜坡时间及保持时间分

别为 5 s及 60 s; 灰化温度 1 400 e ,斜坡时间及保

持时间分别为10 s及 20 s;原子化温度 2 400 e , 斜

坡时间及保持时间分别为 0 s及 5 s,停气;消除温

度 2 450 e , 斜坡时间及保持时间分别为1 s和 3 s。

113  试验方法

将已消化的水样倾入 2 mL 塑料杯中,置于自

动进样器, 自动进样器分别吸取 2次蒸馏水5 LL,

基体改进剂溶液 5 LL,然后一起加入石墨管中, 按

照测定锡的 ST PF 石墨炉升温程序步骤进行。
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2  结果与讨论

211  酸与酸度的干扰

分别考察了用盐酸、硝酸和高氯酸消化废水样

时, 对测定锡的影响。U(HCl) = 0101 盐酸和
U(HNO3) = 0101 硝酸对测定无明显影响, 而

U(HClO4) = 0101高氯酸则对测定有严重的抑制作

用。今选用 U( HNO3) = 0101作为酸介质进行测定。
212  基体改进剂与提高灰化温度的关系

为消除样品基体对测定元素的干扰,通常加入

基体改进剂提高灰化温度,以利于基体的排除。对

于锡的测定,加入硝酸铵、磷酸氢铵、硝酸镁和硝酸

钙基体改进剂等, 均有不同程度的改进效果。

Welz
[ 1]
认为, 钯可作为多种测定元素的通用基体

改进剂,不仅可提高灰化温度,并能明显改善测定

灵敏度。据此选用钯作为锡的基体改进剂。锡浓

度为 100 Lg/ L ,进样20 LL,即绝对量为2 ng 时,分

别加入 6 Lg、10 Lg 和 16 Lg 钯, 结果表明加入钯

10 Lg以上,锡的吸光值( A-s )不再明显提高,故选

择10 Lg,见表 1。在该条件下, 钯可使锡的灰化温

度从 700 e 提高至1 500 e , 锡并无损失, 废水中

干扰基体氯化物及其他盐类亦均可排除。今选择

灰化温度 1 400 e ,原子化温度 2 400 e ,见图 1。

温度  t / e

1.未加 Pd, 2.加入 Pd 10 Lg

图 1 钯对提高锡的灰化温度、原子化温度的影响

表 1  钯基体改进剂加入量的选择( Sn 2 ng)

加入量 m/Lg 0 6 10 16

吸光值 A-s 01027 01 065 01 096 01095

213  校准曲线与清除温度
按 STPF 石墨炉升温程序进行测定,校准曲线

最佳范围为 0 Lg/ L ~ 100 Lg / L, 线性回归方程为

A A-s= 01001+ 01048X , C= 01999 8。必须指出,

对锡的测定,锡存在记忆效应,清除温度的选择对

C值的影响至关重要,如果清除温度选择不够, 校

准曲线便往纵轴弯曲, 导致校准曲线线性变差, 且

截距总是负值。从表 2 看出, 当清除温度在

2 450 e 以上时, 石墨管中残留的锡已被清除, 使

校准曲线线性得到最佳。考虑到 STPF 石墨炉最

大升温尽量不超过 2 500 e , 故选择清除温度为

2 450 e 。

表 2  清除温度对C值的影响

清除温度 t/ e 2 400 2 450 2 500

相关系数 C 01996 01 999 5 01999 9

截距 a - 01003 01 001 01001

214  特征量与检测限

用锡校准曲线的斜率求出 1%吸收的特征量为

911@ 10
- 11

g。对锡的空白溶液连续测定 11次, 按

L = 3Sb / k 公式求得检测限为 315 @ 10- 11 g。

215  共存离子的影响与消除

试验表明,绝大多数共存离子基本不干扰锡的

测定,仅 500倍的 Zn
2+
、Si

4+
、Na

+
和 2 @ 10

4
倍的

ClO-
4 对锡的测定有抑制作用, 其回收率仅分别为

75%、71%、56% 和 45%。但加入基体改进剂 Pd

10 Lg ,使用灰化温度为 1 400 e , 回收率可达到

90%以上,基本消除了干扰离子的影响。

216  废水样测定与回收率

吸取废水样 50 mL 于 100 mL 烧杯中, 加入浓

硝酸 2 mL, 在电炉上低温加热,蒸至约 25 mL, 移

入 50 mL 容量瓶中,用 2 次蒸馏水稀释至刻度, 摇

匀。按 ST PF 石墨炉升温程序进行测定, 结果列表

3。从表 3看出,对同一废水样连续测定 6次,相对

标准差小于 6% ,对不同含量的废水样进行不同量

的加标, 回收率在 9016% ~ 107%之间。

表 3 废水样中锡的测定结果( n= 6) Lg/ L

废水样 �x 加标量 回收率
/ %

RSD
/%

轻工 1315 1010 901 6 51 2

矿区 2318 2010 107 51 4

厂区 3214 3010 921 3 41 5
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