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汞
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铅
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摘 要 采用多功能 LB
一

H G 型雾化氢化物发生器与 Ic P
一

A E s 联用
,

测定砷
、

锑
、

铅
。

较传统

的气动雾化法
,

检出限降低了 10 ~ 1 00 倍
.

标准人发样品的分析结果与推荐值相吻合
。

关健词 电感藕合等离子体原子发射光谱
,

氢化物发生
,

人发

1 引 言

电感祸合等离子体原子发射光谱(IC P
一
A E s) 虽然有分析灵敏度和精密度高

,

抗干扰和多

元素同时分析能力强等优点
。

但传统的气动雾化装置样品的实际利用率很低(< 5 % )
,

灵敏度

还不够高
,

不能满足某些元素的检测
,

如环境
、

生物样品中痕量砷
、

锑
、

汞
、

铅的分析
〔卜3 ,

: 氢化

物发生法可提高这些元素的灵敏度
,

降低检出限
。

本文利用 L B
一

H G 与 Ic P
一
A E s 相联

,

改制成

氢化物发生器
,

操作灵活
、

方便
,

在一定条件下测定 A ,
、

sb
、

Pb
,

使检出限降低了 10 ~ 10 。倍
,

测

定标准人发样品获得满意的结果
。

2 实验部分

2
.

1 仪器装置和操作条件

美国实验仪器公司 IL Pl as m a 一

200 型单道

M H : ,

功率 1
.

0 ~ 1
.

6 k w (可 调 )
,

喷雾压力

( 10 7
.

3 ~ 2 1 4
.

6 k Pa )
,

冷却气流速为 1 3 L / m in

和 1 8 L / m in 两档
。

L B
一

u G 型玻璃同心雾化器

(广西冶金研究所 )
,

如图 1 所示
。

制作一个雾化

室盖
,

将 LB
一

H G 型 雾化器固定并插人 IC P
-

A E S 雾室
, a 、

b 端均由蠕动泵提取(分 1
.

5 m L /

m in 和 2
.

2 m L / m in 两档 )
,

氢化物及样品气溶

胶被氨载气流导人等离子体
。

2
.

2 试液配制

1 % K B n 4 一0
.

2 % N a o n 溶液
,

该溶液使用

Ic P 光谱仪
,

三轴同心石英炬管
,

频率 27
.

12

C

图 1 L B
一

H G 型雾化器

Fig
.

1 M u ltifu n e tio n al c界lo n e

a
.

被侧溶液人 口 (In 妙t f o r s . m p一e so l. tlou ) , b
.

翻氢化

钾溶液人口 (一n p u t to r K B n ; 。ol u tlo n ) , e
.

载气人 口 (In-

PU t fo r ear d e r
ga

s )
。

当天配制
。

2 % n Zo Z 一s写(N n ‘) 25 2 0 。
氧化剂溶液

。

A s 、

sb
、

H g
、

p b 储备液
:
10 0 0 m g / L

。

标准物

质试液 l
:

称国家标准物质人发样品 0
.

2 5 9 ,

加 5 m L H N o :
和 1 m t. n C一0

‘ ,

低温加热
,

缓慢分

1 9 9 7
一
0 7

一
0 2 收稿

, 1 9 9 7
一
12

一
1 6 接受

。
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解
,

当液体呈白色时升温至 H cl o ‘
冒白烟

,

待溶液近干
,

冷却后加 10 m L H a 微沸几分钟
,

完

全溶解后冷却
,

定容 50 m L 待用
,

测A s 、

S b 和 H g
。

标准物质试液 2
:

同试液 1
,

但冷却后加 5 m L

1
:
1 H C I和 2 % H 20 : 一8 % (N H

‘

) 25 20 。
定容 5 0 m L 待用

,

测 P b
。

2
.

3 操作步骤

用双道蠕动泵将试液和 K B H
4

以 2
.

2 m L / m in 和 1
.

5 m L / m in 的流速提人 L B 一
H G 型雾

化器
,

混合生成氢化物
,

由氢气载人 Ic P
一

A E s 进行测定
。

3 结果与讨论

3
.

1 K BH
4

浓度及输入t 的影响

试验表明
,

随 K B H ;
浓度的逐渐增大

,

谱线增强
。

而浓度大于 1
.

5 %时
,

由于反应加剧
,

产

生大量氢气进人等离子体使等离子体稳定性降低
,

IC P 焰炬熄灭
,

故采用 1 % K BH
4

的弱碱性

溶液为还原剂
。

如图 2 所示
。

3
.

2 氮化物反应介质及酸度的影响

欲使被测元素形成氢化物
,

并获得较强的信号
,

介质和酸度与此有很大的关系
〔卜 ‘, 。

盐酸
,

硝酸或硫酸介质均可
,

介质不同
,

被测元素的灵敏度也不同
。

对于 A s 、

s b
、

H g
、

Pb 氢化物形成
,

以盐酸更佳
〔7一 , , 。

酸度对不同元素形成氢化物的效率影响各异
。

酸度过低
,

分析结果偏低
。

酸

度过大
,

谱线的强度急剧下降
。

试验表明
,

2
.

。一 3
.

5 m ol / L H CI 对于 A , 、

sb
、

H g 的测定
,

均有

较强的谱线强度
,

而测定铅的最佳酸度是在 。
.

4 ~ 0
.

6 m ol / L H CI 中
〔‘,

幻
,

如图 3 所示
。

溶液中

的 Pb ( l )不能直接被还原产生氢化物
,

而需先氧化为 Pb( Iv )
,

再还原生成 PbH
‘。

若不加氧化

剂
,

当用 K B H ‘
还原时

,

则生成 Pb (0 )沉淀出来
,

影响分析结果
。

本试验选择 2肠 H Z

Oz
一

8 %

(N H
;
)

2
5 20

。

作为铅的氧化剂
。

在此条件下铅的氢化物形成效率最高
,

谱线强度最佳闭
。

3025102015

000工XS

一一一

彭彭全全
111 1 ! lll 毅毅冬冬

000tX的

图 2 K BH ;

溶液浓度与谱线强度的关系

Fig
.

2 R e la tio n s h iP b e tw e e n th e e o n e e n tr a tio n o f

图 3 酸度对谱线强度的影响

Fig
.

3 E ffe
e t o f a e idity o n th e in te n s ity o f s p e e -

KB H ‘ s o lu tio n a n d th e in te n sity o f sPe e tr a llin e t ra l lin e

1
.

S b ; 2
.

H g ; 3
.

A s , 4
.

Pb
.

1
.

A s ; 2
.

Sb ; 3
.

H g , 4
.

Pb
.

3. 3 检出限和精密度

在上述所选定的反应及等离子体工作条件下测定了传统的气动雾化法和 自联的氢化物发

生法的检出限和精密度
,

见表 1
,

同时列出了本方法较气动雾化法检出限的改善倍数
。

3. 4 分析结果

测定国家标准物质研究中心人发 G BW
一

0 9 1 0 1 标准样品
,

结果见表 2
。

汞的结果偏低
,

是由

于本法分解样品造成汞损失所致
。

可见
,

此法不宜测定汞
。
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表 1

T a lb e l

中方法的检出限(D L )和精密度(R S D % )

T h e d e t ee t io n lim it a n d P re e is io n o f tw o m e tho d s

元 素
‘ _ t. , , , _

.

波长(n m )

W
a v ele n g th

22 8
.

8 1 2 1 7
.

5 8 2 5 3
.

6 5 2 2 0
.

3 5

方 法
M e tho d

雾化法 氢化物法 雾化法 氢化物法 雾化法 氢化物法
N e b u liz atio n H yd r id e N eb u liza tio n H yd r id e N e b u liz a tio n Hy d r id e

雾化法 氢化物法
N e b u liz a tio n H yd r id e

30515.12.
检测限(陀/ L )

D e t e e t io n lim it (D L )

R S D (% )

D L HG / D L肋
.

22
.

5 0 0
.

2 1 1 3
.

0 2 0
.

1 7 1 2
.

2 7 2
.

5 3

10
.

5 2
.

2 8
.

8 3
.

5 1 1
。

3

0
.

4 1

5
.

2

表 2 人发标准样品的分析结果 (n ~ 5)

T a b le 2 D e te r m in a tio n re s u lts o f s a ta n d a r d s a m Ple s o f h u m a n h a ir (n = 5 )
.

-
- . 一一~ ~ ~ ~ ~ ~ ~~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~~ ~ ~

元 素
。 。

, , , _
.

波长(n m )

W
a v ele n g th

测得值(拜g / g )

Fo
u nd

参考值(陀 / g )
V a lu e o f s ta n d a r d s am Ple

R SD

2 2 8
.

8 1 2 1 7
。

5 8 2 53
.

65 2 2 0
.

3 5

0
。

6 6 0
。

3 1 1
.

75 7
。

8 0

0
.

5 9士 0
.

0 7 0
.

2 1士 0
.

0 5 2
.

1 6 士 0
.

2 1 7
.

2 士 0
.

7

1 0
.

5

4 结 论

采用 LB
一

H G 型雾化器与 IC P
一

A E s 相联
,

改制成氢化物发生器
。

装置结构简单
,

操作方

便
,

价格便宜
,

选择了最佳反应及仪器操作条件
,

准确地测定了人发中的有害元素 A s 、

S b
、

Pb
。

较气动雾化法
,

检出限改善了 1~ 2 个数量级
,

使测定这些元素成为可能
。
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