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摘 � 要:采用石墨炉原子吸收分光光度法测定地表水中的锑,优化了仪器测量参数, 讨论了干扰离子的干扰。方法在

0 �g /L~ 100 �g /L范围内线性良好, 检出限为 0. 9 �g /L, 平行测定的 RSD为 1. 3% ~ 9. 8% ,加标回收率为 97. 9% ~ 104% ,

标准样品的测定结果符合要求。
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Abstract: A method w as established for de term ination of An timony in surface w ater by g raph ite furnace
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� � 锑 ( Sb)是一种典型的有毒有害重金属元素,

在自然界中主要以 Sb
3+
、Sb

5 +
和 Sb

3-
形式存在。

Sb
3-
的氢化物毒性剧烈,在自然界中不稳定, 易氧

化分解为金属和水, Sb
3+
和 Sb

5+
在弱酸性至中性

介质中易水解沉淀。天然水中锑的质量浓度极低

(约 0. 2 �g /L ), 我国集中式生活饮用水地表水源

地锑的标准限值
[ 1]
及生活饮用水卫生标准

[ 2]
均为

0. 005 mg /L。锑的测定通常采用分光光度法、火焰

原子吸收分光光度法、电感耦合等离子体发射光谱

法、氢化物发生 -原子吸收分光光度法、原子荧光

光谱法和电感耦合等离子质谱法等
[ 3 - 4 ]

,其中前 3

种方法适用于废水监测, 后 3种方法适用于地表水

监测。今采用石墨炉原子吸收分光光度法测定地

表水中的锑
[ 5- 7]

, 方法灵敏、准确,抗干扰能力强。

1� 试验

1. 1� 主要仪器与试剂

PE 800型原子吸收分光光度计, 配塞曼背景

校正装置, 美国 Perk in E lmer股份有限公司; 锑无

极放电灯。

1 000mg /L锑标准贮备液: 准确称取三氧化二

锑 (光谱纯 ) 0. 299 5 g,溶于 50 mL盐酸, 定量移入

250 mL容量瓶,加水至标线,摇匀,临用前用 0. 2%

硝酸溶液稀释为 100 mg /L 锑标准使用液, 再用

0. 2%硝酸溶液稀释为 10. 0 mg /L锑标准溶液; 基

体改进剂
[ 5]
:将 300mg钯粉或 650mg硝酸钯溶解

于 1 mL硝酸和 0. 1 mL盐酸, 200 mg硝酸镁溶解

于水,两种溶液混合后用水定容至 100 mL; 硝酸,

盐酸,优级纯;试验用水为去离子水。

1. 2� 仪器测量参数

波长 217. 6 nm;灯电流 290 mA; 狭缝 0. 7 nm。
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升温程序: 干燥温度 110 � ~ 130 � , 干燥时间

75 s;灰化温度 1 200 � [ 8]
, 灰化时间 30 s; 原子化

温度 1 900 � ,原子化时间 5 s;清除温度 2 450 � ,

清除时间 3 s。

2� 结果与讨论

2. 1� 仪器测量参数优化

考察了灰化温度和原子化温度对锑测定的影

响,结果表明, 当灰化温度选择 1 200 � , 原子化温
度选择 1 900 � 时, 吸光值较大且稳定。灰化温度

对吸光值的影响见图 1,原子化温度对吸光值的影

响见图 2。

图 1� 灰化温度对吸光值的影响

F ig. 1� E ffec t of pyro lysis temperature on abso rbance

图 2� 原子化温度对吸光值的影响

F ig. 2� E ffec t of a tom ization temperatures on absorbance

2. 2� 基体改进剂加入体积

以 100 �g /L锑标准溶液为试验对象, 在上述

条件下,考察了不同体积基体改进剂对测定的影

响, 结果表明, 加入 2 �L时峰形正常, 效果较好。

基体改进剂加入体积对测定的影响见表 1。

表 1� 基体改进剂加入体积对测定的影响

Tab le 1� E ffect o fm odifier vo lum e on detective resu lts

基体改进剂体积 V /�L 1 2 3 4

吸光值 0. 165 5 0. 155 1 0. 150 0 0. 135 6

峰形 正常 正常 有点拖尾 拖尾

测定值 �/ ( �g� L- 1 ) 112 105 101 91. 5

2. 3� 干扰试验

根据文献 [ 5], 硫酸盐对锑的测定有影响, 金

属对测定没有影响。以 100 �g /L锑标准溶液为对

象做干扰试验,结果表明,当 �( SO
2-
4 ) < 150 mg /L、

�(镍 ) < 50 mg /L时,对锑的测定没有影响, 质量浓

度过高则会导致测定值明显偏低。 SO
2 -
4 对测定的

影响见表 2,镍对测定的影响见表 3。

表 2� SO2-
4 对测定的影响

Table 2� E ffec t of SO 2-
4 on detective resu lts

质量浓度 �

/ (m g� L- 1 )

0 150 160 170 180 190 200

吸光值 0. 210 1 0. 187 2 0. 172 1 0. 174 2 0. 168 3 0. 163 4 0. 169 2

测定值 �

/ (�g� L- 1 )

108 95. 8 87. 8 88. 9 85. 8 83. 2 86. 3

表 3� 镍对测定的影响

Tab le 3� E ffect o f n icke l on detec tive results

质量浓度 �

/ (m g� L- 1 )

0 20 50 100 150 200

吸光值 0. 190 3 0. 189 4 0. 191 1 0. 158 8 0. 138 0 0. 105 6

测定值 �

/ (�g� L- 1 )

97. 4 96. 9 97. 8 80. 8 69. 9 52. 9

2. 4� 标准曲线

于 6个 50 mL 容量瓶中, 分别准确加入

10. 0mg /L锑标准溶液 0 mL、0. 05 mL、0. 10 mL、

0. 20mL、0. 40 mL、0. 50 mL, 再加入 1 mL 50 g /L

酒石酸溶液, 用 1%硝酸溶液定容,配制成 0 �g /L、

10. 0 �g /L、20. 0 �g /L、40. 0 �g /L、80. 0 �g /L、

100 �g /L锑标准溶液系列。在上述条件下测定, 以

吸光值为纵坐标、质量浓度为横坐标,绘制标准曲

线,回归方程为 y= 0. 002 00x + 0. 002 3, 相关系数

r= 0. 999 6。

2. 5� 方法检出限
在上述条件下,平行测定 2. 50 �g /L锑标准溶

液 7次, 测定值分别为 2. 64 �g /L、2. 47 �g /L、

2. 79 �g /L、2. 45 �g /L、2. 11 �g /L、2. 10 �g /L、

2. 03 �g /L,标准偏差 s为 0. 295 �g /L。按 MDL =

t( n- 1, 0. 99) � s计算方法检出限为 0. 9 �g /L,式中, 当

n= 7时, t( n - 1, 0. 99) � 3. 143。

2. 6� 精密度试验
在上述条件下, 分别平行测定 10. 0 �g /L、

50. 0 �g /L、90. 0 �g /L锑标准溶液及河水加标样

品,考察方法精密度,结果见表 4。

(下转第 75页 )
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之间的性能差异,同一类型仪器的测量结果吻合性

较好,不同类型仪器之间的差异较大。针对比对发

现的问题,建议在射频综合场强测量时, 应选用频

率响应范围为 0. 1 MH z~ 3 000MHz的仪器测量,

不选用 0. 1MHz~ 5 000MH z的仪器测量。工频电

磁场测量时,使用光纤连接读出器,可减少人为对

被测电磁场的影响,数据更准确,同时, 应选用配置

三维探头和塑料支撑杆的仪器测量。
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表 4� 精密度试验结果

Tab le 4� Test results of precision

样品
10. 0�g/L

标液

50. 0�g/L

标液

90. 0 �g /L

标液

河水加

标样 1

河水加

标样 2

测定值 � 1 10. 3 49. 5 88. 0 49. 0 85. 3

/ ( �g� L- 1 ) 2 11. 3 49. 4 90. 0 52. 8 86. 4

3 10. 1 50. 6 87. 7 52. 0 79. 5

4 8. 54 48. 8 89. 0 48. 1 81. 0

5 10. 4 50. 8 89. 9 51. 9 85. 1

6 11. 2 50. 8 89. 8 49. 0 79. 6

7 9. 97 51. 0 90. 0

8 9. 91 50. 3 88. 7

9 8. 30 50. 4 91. 5

10 10. 8 50. 4 90. 3

测定均值 �

/ ( �g� L- 1 )

10. 1 50. 2 89. 5 50. 5 82. 8

RSD /% 9. 8 1. 4 1. 3 3. 9 3. 8

2. 7� 实际水样测定与加标回收试验

将河水样品经 0. 45 �m滤膜过滤后, 加硝酸

酸化至 pH值 � 2, 在上述条件下测定, 并做加标回

收试验,结果见表 5。

表 5� 实际水样测定与加标回收试验结果

Table 5� Test results of sam ple ana ly sis and spiked recovery

样品 1 2 3

测定均值 �/ ( �g� L- 1 ) � � �

加标量 �/ ( �g� L- 1 ) 10. 0 80. 0 50. 0

加标后测定均值 �/ ( �g� L- 1 ) 9. 79 83. 0 50. 9

回收率 /% 97. 9 104 102

2. 8� 标准样品测定
在上述条件下平行测定锑标准样品 [ ( 1. 47 �

0. 11) mg /L ] ,测定均值为 1. 49 mg /L,在保证值范

围内,符合要求。

3� 结语

采用石墨炉原子吸收分光光度法测定地表水

中的锑,方法操作简便,抗干扰能力强,灵敏度高,

精密度与准确度良好, 对样品作适当预处理后还可

用于废水中锑的检测。
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