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  离子选择电极法测定水中氟化物应注意的事项。

1  空白电位值
电极在使用前必须在 10- 3 mol/ L NaF 溶液中

浸泡 1 h~ 2 h进行活化,再用去离子水反复清洗,

直至空白电位值达+ 270 mV 左右。氟电极使用

一段时间后就很难达到+ 270 mV 空白电位值,这

是由于电极头部敏感部分受到油类污染所致,采用

酒精浸泡再用现制的去离子水洗涤处理,可使空白

电位值恢复到+ 270 mV 左右。

这里还要注意清洗电极和绘制校准曲线以及

样品测量时应使用同一种水质的去离子水,以避免

因水质不同所引起的测量误差。

2  温度
温度对测量结果的影响很大, 当温度相差

10 e 时,所测电位相差约 2 m V。测量时试液和绘

制校准曲线的温度应相同,温差不得超过 ? 1 e 。

3  测量顺序
测量时应先测低浓度后测高浓度, 这样不仅可

减少误差,还可减少响应时间,提高测试速度。

4  响应时间
开始测量第 1个浓度,它一般是该方法的最低

检测浓度, 响应时间要长一些约 5 m in, 以后从低

浓度到高浓度测标液或样品, 响应时间不到 2 min

就可读出稳定电位值。如受样品中干扰物的影响,

响应时间要稍长一些。另外,搅拌速度也影响响应

时间及电位值,搅拌速度越快,响应时间越短,但搅

拌速度过快,水中易形成旋涡, 电极表面也易形成

气泡,影响所测的电位。所以,搅拌速度不宜过快,

应使搅拌子刚好转动为佳。

5  线性关系
当温度在 20 e ~ 25 e 之间时, 校准曲线斜率

在( 58 ? 2) mV 范围内,线性关系良好, 所测样品

的浓度也应在校准曲线线性范围内,这样才能取得

准确可靠的监测数据。
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(上接第25页)下降,或测定值波动较大,需进行检查。

( 3)一般校正曲线和测定溶液的吸光值在 011

~ 015之间为宜(仪器型号不同也有差异) , 否则线

性关系较差。

( 4)空心阴极灯灯电流和增益要一并来选择,

灯电流过高谱线变宽,过低则信号较小; 增益过高

噪声较大,过低暗电流增加。两者要相互匹配。

( 5)测定 Pb、Cd的灵敏度检查见表 2。

表 2 火焰法测定 Pb、Cd 灵敏度检查

元素 波长 K/ nm 通带宽度 l / nm 试液浓度 Q/ ( mg#L- 1)

Pb 28313 017 910

21710 017 410

Cd 22818 017 0115

用以上条件测 Pb 或测 Cd 时, 吸光值应超过

012, 否则仪器没达到最佳状态,或者选择的测试条

件不好, 应重新调整。

( 6)如果灵敏度降低,除选择条件不当外,可能

还有以下几种原因:

 ¹ 燃烧器与空心阴极灯光束不平行。
 º 空心阴极灯光束没全部通过火焰。
 » 测定高盐度试液造成了雾化器堵塞。
 ¼燃烧器两侧的透镜受到沾污。
( 7)测定空白高,是燃烧器或喷雾器有了沾污,

应进行清洗。

( 8)火焰出现锯齿形是燃烧器缝隙沉积了盐

类, 应轻轻刮去,并清洗数次。

( 9)测定 Pb 的最灵敏线是 21710 nm, 而常使

用 28313 nm 线, 这主要是封入空心阴极灯中的

Ar,在 21711 nm 处有 Ar Ò线发射。此外, 21710 nm

线容易受到光散射及背景吸收的影响。
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