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摘 要 :阐述了硝酸- 高氯酸消解、火焰原子吸收法直接测定工业废水中总铬。方法特征灵敏度 01054 mg/ L( 1%吸

收) , 检测限 01 036 mg / L, 加标回收率 96% ~ 102% ,相对标准差 1% ~ 17%。
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Determination of Total Chromium in Waste Water by Flame AAS
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Abstract: Chromium in waster water was determined by flame AAS with HNO3-HClO4 digestion. The sensitivity of the method was

01054 mg/ L( 1%absorption) . Detection limit was 01036 mg/ L. Recovery was in the range of 96% ~ 102 % . RSD was 1% ~ 17% .
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1  试验

111  样品预处理

将废水样摇匀,取两份分别移于 200 mL 烧杯

中,加入硝酸 5 mL, 在电热板上低温加热消解,蒸

至10 mL 左右,再加入硝酸 5 mL、高氯酸 2 mL,继

续消解, 蒸至约 1 mL, 取下冷却。用 0116 mol/ L
硝酸温热溶解残渣, 必要时以中速滤纸过滤。加入

100 g/ L 氯化铵溶液 4 mL,冷却定容至 100 mL 测

定。同时做空白。

112  仪器工作条件
波长 35719 nm, 光谱通带 012 nm, 灯电流

510 mA,空气量 315 L/ min,乙炔量 017 L/ min。
113  校准曲线

分别吸取 4010 mg/ L 铬标准溶液系列移入

6个100 mL 容量瓶中, 加 100 g/ L 氯化铵溶液

4 mL,用 0116 mol/ L 硝酸稀释至刻度, 摇匀, 配成

0100 mg/ L、0120 mg / L、0140 mg / L、1120 mg/ L、

210 mg/ L和 410 mg/ L 标准系列。按仪器工作条

件,绘制校准曲线。回归方程: y= a+ bx。

 a= - 01000 4~ 01001;  b= 01784~ 01864;
 C= 01999 9。

2  结果与讨论

211  干扰及消除[ 1]

测定中的干扰主要来自: ( 1)样品中各种铬化

合物在相同条件下, 其灵敏度不同; ( 2)在富燃条件

下, 铬的灵敏度较高, 而样品中共存的 Fe、Ni、Pb、

Mg 的干扰也较大; ( 3)铬在火焰中易生成难熔的

高温氧化物。

加入的氯化铵是增敏剂,可使不同铬化合物的

测定灵敏度趋于一致, 并使之有所提高; 它又是干

扰抑制剂, 消除了共存元素 Fe、Ni、Pb、Mg 等的干

扰;它还是助熔剂,避免了铬在火焰中生成难熔的

高温氧化物。

212  灵敏度与检测限

方法的特征灵敏度为 01054 mg/ L ( 1%吸收)。

按照国际理论与应用化学联合会给定的检测限定

义, 方法的检测限为 01036 mg / L。
213  精密度

对3个不同浓度的工业废水样进行 10次重复

分析,测定均值分别为 01063 mg/ L, 01866 mg/ L 和
1186 mg/ L,其相对标准差为 17%、215%和 111%。
214  加标回收率

对 20多个不同浓度工业废水样进行加标回收

试验,其回收率在 96%~ 102%之间。

该法可同时测定工业废水中的总镉和总镍。
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