
高灵敏雾化- 火焰原子吸收光谱法

测定烟尘中低含量铅
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摘 要:将高灵敏雾化技术用于火焰原子吸收光谱法,并测定了烟尘样品中的低含量铅, 取得较满意的结果。当采样

300 L、样品溶液为 25 mL 时,铅的检测限可达 0 001 2 mg/ m3 ,方法标准曲线线性范围为 0 mg/ L~ 1 0 mg/ L ,相对标准差

小于 4 5% , 加标回收率在 87% ~ 97%之间, 并具有简便快速等特点。
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High Sensitive Nebulization- Flame AAS to Determine Low Concentration Pb in Smoky
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Abstract: To determine the low concentration Pb with Flame AAS plus high sensit ive nebulization. When sampling 300 mL ,

sample solut ion w as 25 mL , t he detection limit w as 0 001 2 mg/ m3 , the lineal limit of standard curve was 0 mg/ L~ 1. 0 mg / L ,

r elat ive standard deviation was less 4. 5% , sampling recover y rate w as between 87% ~ 97% .
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应用原子吸收光谱法测定环境样品中的低含

量铅,有石墨炉法[ 1- 3]、氢化物发生法[ 3, 4]和萃取

- 火焰原子吸收法[ 2] , 这些方法大多操作繁琐。

今将高灵敏雾化技术用于火焰原子吸收法测定低

含量金属,取得较满意的结果。

1 试验

1 1 主要仪器与试剂

岛津 AA6800型原子吸收光谱仪; 高灵敏雾化

器;铅空心阴极灯; 10 0 mg/ L 铅标准使用液: 用

0 25 mol/ L HClO4 稀释 200 mg/ L 铅标准储备液

而成;硝酸、盐酸和高氯酸均为优级纯。

1 2 仪器工作参数

火焰原子吸收光谱仪工作参数见表 1。

表 1 仪器工作参数

波长
/ nm

灯电流
I / mA

狭缝
l / nm

火焰高度
h / mm

空气量
qv / ( L min- 1)

乙炔量
q v/ ( L min- 1)

217 0 10 0 5 7 8 0 2 0

1 3 试验方法

1 3 1样品处理

将采集铅尘的聚氯乙烯滤膜(以20L / min ~

30 L/ min采取烟尘 300 L)小心折好, 置于 50 mL

高型烧杯中。加入硝酸 10 mL、盐酸 5 mL、水

20 mL,于 150  电热板上加热至溶液体积约剩
15 mL。取下冷却,过滤于 50 mL 高型烧杯中,盖上

表面皿,继续加热至刚好冒白烟。取下冷却, 用水

冲洗表面皿和杯壁, 加热, 敞口冒烟至样液体积约

为 0 5 mL 止(切勿蒸干)。移入 25 mL 容量瓶中,

用水稀释至刻度, 摇匀。同时制备空白溶液, 与标

准曲线溶液一起测定。
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1 3 2 标准曲线的绘制

取25mL 容量瓶 6只,向其中各加入去离子水

10 mL,高氯酸 0 5 mL,分别加 10 0 mg / L 铅标准

使用液 0 00 mL、0 50 mL、1 00 mL、1 50 mL、

2 00 mL 和 2 50 mL, 用水稀释至刻度, 摇匀。在
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此 0 0 mg/ L~ 1 0mg / L 标准系列溶液范围内,标

准曲线呈良好的线性关系, A = 0 076 9 C ,

= 0 999 9。

2 结果与讨论

2 1 波长选择

选用铅的理论分析线 283 3 nm 或 217 0 nm

处测定。在用 217 0 nm 时,经仪器自动波长扫描

应为 216 83 nm。

2 2 酸及酸度的选择

试验了HNO3、HCl和HClO4 及其质量浓度对

铅测定的影响。结果表明, 这 3种酸在 0 1 mol/ L

~ 0 6 mol/ L 范围内均无明显影响。今选择

0 25 mol/ L HClO4 为测定的酸体系, 即在 25 mL

溶液中,加 HClO4 0 5 mL。

2 3 基体的影响

烟尘样品中影响铅测定的主要基体不是金属

离子,而是滤膜溶于溶液中的有机物质。用加入高

氯酸 5 mL 加热消解, 充分冒烟进行破坏加以消

除,可不用氘灯扣除基体背景。

2 4 检测限、精密度和加标回收率

按试验方法制备空白溶液, 每次取 25 mL, 连

续测定 11次,以 3 倍标准差和采样体积 300 L 计

算, 铅的检测限为 0 001 2 mg/ m3。

对 3个实际烟尘样品中的铅连续测定 4次, 平

均值在 0 016 5 mg / m3~ 0 035 0 mg/ m3 范围内,

相对标准差小于 4 5%。加标回收率为 87% ~

97%。结果表明,该法用于烟尘低含量铅的测定是

可靠和可行的,并具有简便快速等特点。
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书讯

环境监测技术基本理论(参考)试题集

该书由数十名全国资深环境监测专家命题和编撰而成, 它汇集了国家环境保护总局在 1997 年 ! 1999 年间, 组织的全

国环境监测技术人员持证上岗考核专家组的命题和答案, 以及这批专家的最新命题和答案。

全书共为 4 篇 18 章, 内容包括:

环境监测基础知识:环境保护法律、法规、标准及规定;环境监测实验室基础。

环境监测质量保证:环境监测质量保证的基本理论;常用数理统计。

环境监测专业知识:水和废水监测分析; 水生生物监测;土壤、固体废弃物监测; 空气和废气样品的采集和分析; 噪声

和振动监测;放射性和电磁辐射监测等。

仪器分析:比色和分光光度分析; 原子吸收分光光度分析;电感偶合高频等离子发射光谱分析;气相色谱分析; 液相

色谱分析;离子色谱分析; 气相色谱 质谱联用分析;电化学分析等的理论和实践知识。

该书内容丰富、覆盖面广, 是环境监测技术人员复习和巩固环境监测技术理论的重要资料, 也是环境监测技术管理者,

组织持证上岗考核的重要参考资料,同时也适合水文、资源、海洋、化工、冶金等部门及工矿企业环境监测站技术人员、大专

院校有关专业的师生参考使用。

该书由中国环境科学出版社出版,共计 40 万字, 定价为 35 00 元/册,另收邮寄包装费 20% , 合计 42 00 元/册。欢迎

订阅。

通信地址:北京市昌平区回龙观文化居住区风雅园三区 8- 2- 304

邮政编码: 102208

联 系 人:冷文宣

联系电话: ( 010) 81713085 ( 010) 88452762 13910871349(移动电话)
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