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摘 　要 :对火焰原子吸收分光光度法测定饮用水中银的方法作了改进。试验发现在酸性条件下 ,不利于银的测定 ,改

加氨水 氰化钾溶液则取得满意的结果 ,提高了测定灵敏度。银的特征质量浓度为 01016 mg·L - 1/ 1 %吸收 ,检测限为 01001

mg/ L ,相对标准差 < 2. 5 % ,加标回收率在 98 %～103 %之间。
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Abstract : To improve the determination method Ag in water with flame AAS. Under acid condition , it is not

good for determination. To add aqua ammonia and potassium cyanide , the detection sensitivity increase. The charac2
teristic mass concentration of Ag was 0. 016 mg·L - 1/ 1 % , detection limit was 0. 001 mg/ L , relative standard devia2
tion was less 2. 5 % , sample recovery rate was between 98 % and 103 %.
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　　生活饮用水和饮用天然矿泉水中银的测定 ,大

都采用石墨炉原子吸收光谱法 ,也有用 3 ,5 Br2

PADAP 比色法和双硫腙 MIBK萃取 火焰原子吸

收法[1 ] 。这些测定方法都具有很高的灵敏度 ,但它

们当中有的所用仪器设备较为复杂 ,有的操作技巧

要求较高且过程繁琐。今在文献[1 ]火焰原子吸收

分析法的基础上 ,作了进一步改进 ,取得了较好的

效果 ,可满足饮用水中银的测定。

1 　试验

111 　主要仪器和试剂

原 子 吸 收 光 谱 仪 和 银 空 心 阴 极 灯。

10010 mg/ L银标准溶液 ;ρ(氨水 ) = 0. 88 g/ mL ;

100 g/ L氰化钾溶液。

112 　仪器工作条件

波长 32811 nm ; 光谱通带 0. 4 nm ; 灯电流

2 mA ; 测量高度 5 mm ; 空气 510 L/ min ; 乙炔

018 L/ min ;氧化型焰。

113 　标准曲线绘制

在 7 个 100 mL 容量瓶中分别加入10010 mg/ L银

标准溶液 010 mL、0105 mL、0110 mL、0130 mL、0150

mL、0170 mL 和 1100 mL ,加水 50 mL、氨水 015 mL、

100 g/ L 氰化钾溶液 015 mL ,定容至刻度 ,混匀。按

原子吸收光谱仪工作条件测量吸光值 ,绘制校准曲

线并计算回归方程 y = 0. 000 4 + 0. 276 6 x ,γ= 0.

999 8。

114 　水样测定

取水样 100 mL ,加氨水 0. 5 mL、10010 mg/ L 氰

化钾溶液 015 mL (如水样呈强酸性 ,应先滴加氨水

至中性或弱碱性后再加氨水和氰化钾溶液) 混匀 ,

进行测定。
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2 　结果与讨论

211 　溶剂的选择

由于银能吸附于容器壁和形成氯化银沉淀 ,所

以在纯水和在φ(HCl) = 0. 2 %盐酸溶液中测定银 ,

灵敏度均较低 ,且随放置时间的延长而逐渐下降 ;

在碘化氰溶液或在氨 氰化钾溶液中测定银的灵敏

度较高且稳定。

在水 样 和 分 别 含 有 φ ( HCl ) = 0. 2 %、

φ(HNO3) = 0. 15、φ( H2SO4) = 0. 2 和 φ( HClO4) =

0. 2 %的水样中加标 ,测得的回收率均较低。可见

在水样中加硝酸酸化 ,并使用硝酸、硫酸、过氧化氢

和高氯酸消解样品均不适合银的测定 ,然而当在其

中加入碘化氰或氨 氰化钾时 ,由于银与氨、氰化物

生成银氨、银氰络离子 ,避免了银的沉淀 ,从而保证

了样品加标回收率在 100 %左右。

加标水样中加了碘化氰可保存数月 ,一年后加

标回收率降至 40 %左右 ;含氨 氰化钾的加标水

样 ,放置一年后银浓度基本未变。碘化氰溶液的配

制较复杂 ,放置后会出现絮状沉淀。氨水和氰化钾

溶液配制方便 ,且可长期使用 ,只是毒性太大 ,是其

最大缺点。

212 　仪器条件的选择

选用L9 (34) 正交表对光谱通带、灯电流、测量

高度和乙炔流量 4 种因素 ,每种因素 3 个水平 ,进

行正交试验。发现这 4 种因素对测定灵敏度的影

响程度依次为 :灯电流 > 测量高度 > 光谱通带 > 乙

炔流量。在光谱通带 012 nm、灯电流 2 mA、测量高

度 5 mm、乙炔流量 110 L/ min 时 ,测定灵敏度最高。

为了增加光强、降低增益 ,以提高信噪比和降低检

测限 , 则 改 用 光 谱 通 带 014 nm、乙 炔 流 量

018 L/ min ,灯电流和测量高度不变 ,在此条件下 ,

测定灵敏度约降低 20 % ,但仍比厂家提供的灵敏

度高出 3 倍。

213 　特征浓度、检测限

在实 验 条 件 下 , 测 定 的 特 征 质 量 浓 度

01016 mg/ L ,检测限 01001 mg/ L ,可满足生活饮用

水和饮用天然矿泉水中测定银的要求。

214 　干扰试验

在 0150 mg/ L 银合成水样中 ,含有下列各种物

质 (mg/ L) 不干扰银的测定 : 钙 300、镁 60、铁 3、

锰 1、铜 5、锌 5、砷 1、汞 015、镉 1、铅 1、钾 56、钠

650、锶 5、阴离子合成洗涤剂 015、硝酸盐氮 20、亚

硝酸盐氮 1、氟化物 20、氯化物 1 000、碘化物 5、硫

化物 1 000、重铬酸盐 73、铬酸盐 30、碳酸盐 1 000、

磷酸盐 1 000、硫代硫酸盐 112、硫酸盐 985。

215 　精密度和回收率

随机抽取日常检测的生活饮用水样 15 份 ,分

为 3 组 ,分别加入相当于测定上限 011、015 和 019

倍的银 ,在不同时间里作 6 次测定 ,相对标准差 <

215 % ,加标回收率在 98 %～103 %之间。
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·简讯·

黑龙江省财政厅下达环境监测设备专项补助资金

近日 ,黑龙江省财政厅为进一步加强黑龙江省各地市县环境监测能力建设 ,下发了《省财政厅关于下达环境监测设备

专项补助资金的通知》(黑财指〈建〉[2004 ]29 号)文件 ,下拨资金 1 500 万元专项用于环境监测站建设达标的主要设备购置。

此次下达环境监测设备专项补助资金是省委省政府重视环境保护工作、重视环境监测站能力建设的重大举措 ,届时 ,黑龙

江省各县以上环境监测站的监测能力将会有较大规模的提升。

沈阳市环境监测中心站对大型公共场所室内环境进行监督监测

从 2004 年 6 月 1 日起 ,由沈阳市环境监测中心站负责对沈阳市辖区范围内人口流动量较大或停留时间较长的大型公

共场所室内环境进行监督监测 ,并定期在媒体上公开发布大型公共场所室内环境状况公报 ,确保大型室内公共场所的环境

安全。
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