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摘 要: 对浓缩火焰原子吸收法和石墨炉原子吸收法测定地表水中痕量铜和镉的结果作了比较。试验结果表明, 两种

方法测定结果间无明显差异,加标回收率为 88. 7% ~ 103% , 可互相替代,等效使用。
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Abstract: To detect trace Cu and Cd in surface w aterw ith concen trated flame AAS and g raphite furnace

AAS. There had no obvious difference betw een these tw o method, samp le recovery rate w as 88. 7% ~ 103% .

These two method can be used as the samem ethod.
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水样中痕量金属元素有多种测定方法
[ 1 4]
。

经实践,发现测定地表水中铜和镉时, 石墨炉原子

吸收法和浓缩火焰原子吸收法可互相替代,等效使

用。石墨炉原子吸收法装置复杂, 仪器价格昂贵;

火焰原子吸收法操作简便,易于掌握。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

AA 6800型原子吸收光谱仪 (日本岛津 ), GFA

6500型石墨炉; 平台石墨管 ; 铜、镉原子光谱灯。

用 0. 1 mo l /L硝酸逐级稀释 100. 0 mg /L铜、镉标

准溶液 (国家标准物质研究中心 ), 配制混合标准

使用溶液: A液为铜 10. 0 mg /L,镉 1. 0 mg /L, B液

为铜 1. 0mg /L,镉 0. 1mg /L; 2 g /L钯基体改进剂:

称取 0. 1 g海绵钯于 50 mL容量瓶中, 加硝酸

1. 5mL,加盖室温过夜 (不可加热 ) , 用水稀释至刻

度,摇匀
[ 3]
; 硝酸,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, 石墨炉

升温程序见表 2。

表 1 火焰原子吸收光谱仪工作参数

元素 波长 /nm 灯电流 I /mA 狭缝 /nm 火焰高度 h /mm 空气流量 qv / ( L m in- 1 ) 乙炔流量 qv / ( L m in- 1 )

Cu 324. 8 5. 0 0. 2 7 8. 0 1. 8

Cd 228. 8 6. 0 0. 5 7 8. 0 1. 8

表 2 石墨炉升温程序

元素 干燥温度 / 干燥时间 t / s 灰化温度 / 灰化时间 t / s 原子化温度 / 原子化时间 t / s 清除温度 / 清除时间 t / s

Cu 110 30 800 20 2 300 2 2 500 2

Cd 110 30 700 20 2 000 2 2 500 2

1. 3 试验方法

1. 3. 1 浓缩火焰原子吸收法
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将 200mL地表水样 (含 0. 02mo l/L HNO3 )过

滤到 200 mL高型烧杯中,在电热板上低温蒸发浓

缩至 5mL,取下冷却,移入 10 mL比色管内, 用水

洗烧杯壁两次,稀释至刻度, 摇匀。同时取 200 mL

去离子水 (含 0. 02 mo l/L HNO3 )同步浓缩、定容,

做空白试验,按表 1工作条件测定。

1. 3. 2 石墨炉原子吸收法

将地表水样 (含 0. 02 mo l/L HNO3 )移入小型

塑料杯中,置于自动进样盘内, 由自动进样器自动

吸取 20 L样品和 8 L钯基体改进剂, 一起注入

平台石墨管,按石墨炉升温程序测定。

2 结果与讨论

2. 1 工作曲线

2. 1. 1 浓缩火焰原子吸收法

分别量取地表水样 (含 0. 02 mo l/L HNO3 )

200mL于 6只 200mL高型烧杯中,依次加入铜、镉

混合标准使用 A液 0. 0 mL、0. 10 mL、0. 20 mL、

0. 30mL、0. 40mL和 0. 50mL,按试验方法低温浓

缩并定容至 10. 0 mL测定。此标准工作曲线范围

为铜 0. 0 mg /L ~ 0. 500 mg /L, 镉 0. 0 mg /L ~

0. 050mg /L。曲线回归方程为: A Cu = 0. 126 5 C +

0. 000 5, rCu = 0. 999 9; A Cd = 0. 225 0 C + 0. 001 2,

rC d = 0. 999 3,均呈良好线性关系。

2. 1. 2 石墨炉原子吸收法

取 100mL容量瓶 4只,加入适量水和 0. 1mL

硝酸,再依次加入混合标准使用 B液 0. 0 mL、

1. 00 mL、2. 00 mL和 3. 00 mL, 用水稀释至刻度,

摇匀。此标准系列为铜 0. 0 g /L~ 30. 0 g /L,镉

0. 0 g /L~ 3. 00 g /L。曲线回归方程为: A Cu =

0. 000 689C
2
+ 0. 047 99 C, rCu = 0. 999 1; AC d =

0. 005 157C
2
+ 0. 149 979C, rCd = 1. 000 0, 线性均

良好。

2. 2 干扰消除

文献 [ 2]应用浓缩火焰原子吸收法时, 用水样

标准加入法可有效地消除基体对铜、镉测定的干

扰;文献 [ 3, 4]对于石墨炉原子吸收法的基体干

扰,采用加入钯基体改进剂的方法亦是可行的。两

种方法中产生的背景干扰,均用氘灯加以校正。

2. 3 测定结果比较

采用浓缩火焰原子吸收法和石墨炉原子吸收

法分别测定河水、湖水、运河水和自来水等 4种水

样中的铜和镉, 结果无明显差异, 加标回收率为

88. 7% ~ 103%。表明对于测定地表水中的铜和

镉,两种方法可视为等效。测定结果见表 3。

表 3 两种方法测定地表水中铜和镉的结果比较

样品

浓缩火焰原子吸收法

测定均值 / ( g L- 1 ) 加标回收率 /%

Cu Cd C u Cd

石墨炉原子吸收法

测定均值 / ( g L- 1 ) 加标回收率 /%

C u C d Cu Cd

河水 2. 68 0. 084 93. 8 91. 5 2. 41 0. 076 90. 5 88. 7

湖水 3. 41 0. 141 95. 2 103 3. 11 0. 132 91. 3 93. 7

运河水 3. 87 0. 152 97. 6 96. 4 4. 01 0. 141 95. 7 89. 6

自来水 4. 92 0. 181 101 95. 4 4. 52 0. 169 103 95. 4

2. 4 建议

对于环境水样中痕量金属元素的测定,最好先

用石墨炉原子吸收法测定足够多的样品, 汇集足够

多的数据,然后根据这些数据, 选择适当的条件改

用火焰原子吸收法测定, 当水样出现异常值时, 再

用石墨炉原子吸收法对照测定。如此,既可得到准

确可靠的测定结果,又可省工省时。

[参考文献 ]

[ 1] 国家环境保护总局 水和废水监测分析方法 编委会.水和

废水监测分析方法 [M ]. 第四版,北京:中国环境科学出版

社, 2002. 291- 298, 324- 340.

[ 2] 郑翠玲, 黄树良,吴小六, 等.加热浓缩 -火焰原子吸收法测

定水中铜铅镉 [ J] .理化检验 -化学分册, 1998, 34( 7 ) : 325-

326.

[ 3] 吴 华,吴福全,李绍南.纵向塞曼恒温平台石墨炉原子吸收

连续测定环境水中痕量元素镉、砷、铜、铅 [ J ] .中国环境科

学, 1988, 18( 4 ) : 374- 377.

[ 4] MANN ING D C, SLAV IN W. The determ ination of trace ele-

m en ts in n atura lw ater us ing th e stab ilized tem perature p lat form

furnace[ J]. App lied Spect roscopy, 1983, 37 ( 1) : 1 - 10.

本栏目责任编辑 姚朝英

32

第 17卷 第 5期 顾咏红. 火焰、石墨炉原子吸收法测定地表水中铜和镉 2005年 10月


