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平台石墨炉原子光谱法测定底质中镉
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摘  要:提出了用平台石墨炉原子吸收法测定底质中镉的方法,以 2 g/ L PdCl2 溶液为基体改进剂, 能有效地消除底质

样品的基体效应, 方法简单。用此方法对底质标准样品和太湖底质进行测定, 回收率在 95% ~ 98% 之间, 检测限为

0103 Lg/ L, 取得了较满意的结果。
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Determination of Cadmium in Sediment by Platform Graphite Tube AAS
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Abstract: It discussed themethod to determine cadmium in sediment by platform graphite tube AAS. To take 2 g/ L PdCl2 as matrix

modifier, which wa s simple, can effectively eliminate the matr ix effect. The detection limit was 0 103 Lg/ L, the recovery rate was 95%

~ 98% . The results were satisfactory when the method was applied to the determimation of NRCCRM and sediments in Tai-Lake.
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  镉的测定方法已有报道, 但对其测定条件 、干
扰元素的影响和基体改进剂的类型都不一致。今

用热解平台石墨炉和基体改进技术相结合方法,对

几种基体改进剂的改进作用进行了比较。

1  试验

111  主要仪器与试剂

PE 4100型原子吸收分光光度计; Cd 空心阴

极灯;热解平台石墨管; 氘灯。50 g/ L ( NH4) H2PO4

溶液; 10 g/ L Mg ( NO3) 2 溶液; 100 g/ L 酒石酸溶

液; 100 g / L 抗坏血酸溶液; 10 g/ L La ( NO3) 3 溶

液; 10 g/ L ZrOCl2 溶液; 2 g/ L PdCl2 溶液; 510 Lg/ L
镉标准使用液;所用酸均为优级纯。

112  操作步骤

仪器工作参数和石墨炉升温程序见表 1。

表 1  仪器工作参数和石墨炉升温程序

波  长
K/ nm

灯电流
I / mA

狭  缝
b/ nm

载气氩
C/ ( mL#min- 1)

干  燥 灰   化 原  子  化 清   除

干燥-灰化 原子化
温度

t / e

时间

S/ s

温度

t/ e

时间

S/ s

温度

t / e

时间

S/ s

温度

t/ e

时间

S/ s
2281 8 4 01 7 300 0 80~ 130 5/ 25 700 5/ 20 2 100 0/ 3 2 500 1/ 3

11211  样品制备

底质经自然风干, 研细过 100目筛, 用四分法

分取 200 g 样品保存备用。

11212  样品消解和测试

称样品 01500 0 g 于 100 mL 烧杯中,加入王

水10 mL 加热消化蒸至近干, 冷却, 加入适量高氯

酸, 加热消化至冒浓白烟,加 6 mol/ L 盐酸 5 mL煮

沸, 冷却,过滤,清液待测。同时做样品水分校正。

吸取基体改进剂 5 LL, 样品 20 LL 注入石墨

管, 测定吸光值,由校准曲线回归方程式算出待测
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元素的含量(Lg/ L ) ,自动折算成 mg / kg。

2  结果与讨论
211  灰化温度的选择

在升温程序中只改变灰化温度, 灰化温度以

300 e 为起点,再以 100 e 的间隔逐步升高,测定

每点峰面积( A. S)的吸光值, 做镉灰化温度曲线

(图 1)。从图 1 看出, 不加任何基体改进剂, 灰化

温度在 400 e ,镉开始严重损失, 对排除干扰基体

不利。故需加入基体改进剂以提高镉的灰化温度。

对 3 Lg / L 镉, 进样 20LL 进行试验, 分别加入

50 g / L ( NH4 ) H2PO4 溶液, 10 g / L Mg ( NO3) 2溶

液, 100 g/ L酒石酸溶液, 100 g/ L 抗坏血酸溶液,

10 g / L La ( NO3 ) 3 溶液, 10 g / L ZrOCl2 溶液和

2 g/ LPdCl2溶液各 5 LL, 发现 Pd可把镉灰化温度

提高到 700 e , 而其他试剂均不如 Pd 好。为此,

选择 Pd作基体改进剂,灰化温度为 700 e 。

温度  t / e

图 1  Cd 的灰化曲线

温度  t / e

图 2 Cd 的原子化曲线

212  原子化温度的选择

以 PdCl2 作基本体改进剂,固定镉的灰化温度

为 700 e 。从 1 400 e 开始原子化,其后每步增加

100 e ,绘制原子化温度曲线(图 2)。从图 2可知,

在原子化温度 1 900 e 以下, 镉尚不能完全原子

化,当温度高于 1 900 e ,原子化则臻于完全,为延

长石墨管的使用寿命,选用 2 100 e 。

213  基体改进剂的增感效果
对 3 Lg/ L 镉,进样量 20 LL, 分别加入上述基

体改进剂各 5 LL, 测定吸光值(峰面积)列于表 2。

从表 2 看出, 仅有Mg( NO3) 2, ZrOCl2, PdCl2 有较

好的增感效果, 以 Pd 的增感效果最好, 故选择

2 g/ L PdCl2作为底质样品镉的基体改进剂。

表 2 基体改进剂对 Cd 的增感效果   峰面积

基体改进剂
未加改进剂
吸光值

加入改进剂后
吸光值 增感效果

50 g / L ( NH4 ) H2PO 4 01 167 01162 01 97

10 g / L Mg( NO3) 2 01 167 01224 11 32

100 g/ L酒石酸 01 167 01162 01 97

100 g/ L 抗环血酸 01 168 01163 01 97

10 g / L La( NO3 ) 3 01 168 01207 11 23

10 g / L ZrOCl2 01 168 01220 11 31

2 g/ L PdCl2 01 168 01235 11 40

214  校准曲线和检测限

测定一系列镉标准溶液表明, 在 017 Lg/ L ~
510 Lg/ L 范围内校准曲线呈良好线性关系,
C= 01998以上,特征量为 016 pg/ 01004 4 A. S, 检
测限 0103 Lg / L。
215  回收率

用国家标准物质研究中心底质标准物质和太

湖底质样品进行测定,结果列表 3和表 4。

表 3  标准物质中 Cd测定结果( n= 4) mg / kg

标准物质 测定均值 保证值 相对误差/ %

GBW08301Cd 21 35 21 45 ? 013 411

GSS- 8Cd 01 12 01 13 ? 0102 717

表 4 太湖底质样品回收率 Lg/ L

样品含量 加入量 加标样量 回收率/ %

01 24 01 50 01 72 9512

11 60 11 25 21 83 9814

  由表 3和表 4可见,国家标准物质的测定结果

在保证值范围内, 太湖底质样品的回收率在

9512%- 9814%之间,表明方法准确可靠。
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