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摘 要: 采用硝酸消解样品, 氘灯背景校正技术消除非特征吸收和光散射影响, 火焰原子吸收光谱法测定水中银, 方法

简便可靠, 检出限为 0. 010 mg /L, RSD为 0. 9% ~ 6. 6% ,加标回收率为 93. 0% ~ 101%。
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Abstract: Th is article d iscussed how to de term inate the S ilver in the w ater by the method o f flame atom ic

absorption spectra w ith d ispelling the samp le used the nitric acid. The resu lt show ed th ismethod w as simple and

cred ib le for pract ice. The low est lim its w as 0. 010mg /L, RSD was from 0. 9% to 6. 6% , and the add ing-sign

returns-ratio w as from 93. 0% to 101% .
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银是贵重金属,广泛应用于冶炼、电镀和影印

等行业,可通过呼吸、消化器官和皮肤进入人体,对

健康产生危害
[ 1]
。银易于原子化, 目前常采用原

子吸收法和分光光度法测定
[ 2, 3 ]

,分光光度法操作

繁琐, 试剂用量大,干扰因素多。今采用硝酸消解

样品
[ 4]
, 氘灯背景校正技术消除非特征吸收和光

散射影响
[ 5]
, 火焰原子吸收光谱法测定水中银, 试

剂耗量少, 污染小, 操作简单,与 HNO 3 - HC lO4
[ 6 ]

和 HNO3 - H 2 SO4 - H 2O2 - HC lO4
[ 2 ]
消解体系比

较,测定结果无显著差异,精密度与准确度均符合

要求。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

SpectrAA 55B型火焰原子吸收光谱仪, 美国

V arian公司; 银空心阴极灯,上海电光器件有限公

司。1 000 mg /L 银标准储备液: 称取硝酸银

0. 157 5 g,溶于适量水中,加 2 mL 50%硝酸溶液,

定容至 100mL棕色容量瓶中;硝酸,优级纯;硝酸

银,基准试剂。

1. 2 仪器工作条件

火焰原子吸收光谱仪工作条件见表 1。

表 1 火焰原子吸收光谱仪工作条件

元素 银

波长 /nm 328. 1

光谱通带 /nm 0. 5

灯电流 I /mA 4. 0

空气流量 qV / ( L m in- 1 ) 10. 0

乙炔流量 qV / ( L m in- 1 ) 2. 5

燃烧器高度 h /mm 7. 5

背景校正技术 氘灯

1. 3 样品前处理

取 100mL混合均匀的水样于烧杯中,加 3mL

硝酸, 盖上表面皿, 在电热板上加热至 90 ~
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95 。对于地表水和地下水样品, 加热至试样剩

15 mL~ 20 mL, 取下冷却, 用水洗涤表面皿和烧杯

壁,转移至 100 mL棕色容量瓶中,加水定容;对于

废水样品,加热至近干, 取下放冷, 再加入 3 mL硝

酸,加盖于 95 加热回流, 必要时继续加硝酸, 直

至消解完全 (消解液透亮, 回流颜色不再发生变

化 ) ,继续加热至近干,用热 1%硝酸溶液洗涤表面

皿和烧杯壁,溶解沉淀和残渣, 转移至 100mL棕色

容量瓶中,用 1%硝酸溶液定容。

2 结果与讨论

2. 1 消解体系选择

分别用 HNO3、HNO3 - HC lO4 和 HNO3 -

H2 SO 4 - H 2O 2 - HC lO 4体系消解样品,经 t检验,测

定结果无显著差异 ( t< t0. 05( 6) ),结果见表 2。

表 2 不同消解体系测定结果 ( n= 4)

消解体系 HNO3 HNO3 - HC lO4 HNO3 - H2SO 4 -H2O2 - HC lO4

样品测定值

/ (mg L- 1 )
0. 428 0. 415 0. 414

标准偏差

s/ (mg L- 1 )
0. 008 1 0. 009 0 0. 009 5

2. 2 干扰与消除

在 1. 00 mg /L银标准溶液中加入 8 g /L Fe,

1 g /L Cu, 3 g /L Zn和 K, 4 g /L N a, 6 g /L Ca和 Mg,

3 g /L SO
2-
4 , 7 g /L PO

3-
4 、C l

-
和 NO

-
3 , 用该方法测

定,结果无显著差异。大量的 S2O
2 -
3 、CN

-
、B r

-
和

S
2-
经消解均已被分解, 从而消除了干扰

[ 6]
。非特

征吸收和光散射用氘灯背景校正技术扣除。

2. 3 校准曲线与检出限

用 1%硝酸溶液将银标准储备液逐级稀释成

0 mg /L~ 1. 00 mg /L标准溶液系列, 测量吸光度,

得校准曲线为 y = 0. 151x + 0. 001 2, 相关系数

r= 0. 999 9。

配制 20个空白溶液,测量吸光度,按 3倍标准

偏差计算方法检出限为 0. 010mg /L。

2. 4 精密度与准确度

测定两种银标准物质 GSBZ 50038 - 95

2000102 和 204103, 标 准值 分 别 为 ( 0. 310

0. 019)mg /L和 ( 1. 02 0. 05) mg /L, 测定值分别为

0. 305 mg /L和 1. 01mg /L。对有色金属、电镀等行

业废水进行精密度与加标回收试验,结果见表 3。

表 3 精密度与加标回收试验结果

样品
测定值

/ ( m g L- 1 )

加标量

/ ( mg L- 1 )
回收率 /% RSD /%

1 0. 428 0. 200 100 1. 5

2 0. 428 0. 500 94. 3 1. 5

3 0. 486 0. 500 101 0. 9

4 0. 098 0. 200 93. 0 6. 4

5 0. 019 0. 500 96. 4 6. 6

3 结语

采用硝酸消解、火焰原子吸收光谱法测定水中

银,操作简便安全,干扰少,精密度与准确度均满足

要求。对于盐度较高、基体较复杂的样品, 建议采

用标准加入法测定。
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简讯

我国首次发布生态工业园区标准
从 2006年 9月 1日起, 我国生态工业园区将依照 3项标准进行建设、管理和验收。这 3项标准是 综合类生态工业园

区标准 (试行 ) 行业类生态工业园区标准 (试行 ) 和 静脉产业类生态工业园区标准 (试行 ) 。 综合类生态工业园区

标准 (试行 ) 规定了国家级和省级综合类生态工业园区验收的基本条件和指标, 共 21个指标; 行业类生态工业园区标准

(试行 ) 规定了行业类生态工业园区验收的基本条件和指标, 共 19个指标; 静脉产业类生态工业园区标准 (试行 ) 规定

了静脉产业类生态工业园区验收的基本条件和指标,共 20个指标。 摘自 www. zhb. gov. cn 2006年 8月 8日
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