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摘 � 要:提出了火焰原子吸收光谱法测定冶炼厂烟囱烟灰中铊的分析方法。试验表明: 方法检测限( 3�)为 0�11 mg / L,

回收率在 92% ~ 103%之间, 相对标准差< 3% , 方法简便快速。
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To Detect Thallium in Soot in Stack with Flame Atomic Absorption Spectrometry
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Abstract: To detect thallium in soot with flame atomic absorption spectrometry. The detect ion limit ( 3�) of this

method was 0. 11 mg/L, recovery rate was between 92% and 103% , relative standard deviation was less 3%. It is

simple and fast.
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� � 冶炼厂烟囱中的烟灰需定期清除。对废弃烟

灰必须监测其有毒有害物质, 以便严加控制和处

理, 铊是其中之一。有关铊的测定, 以往多用有机

试剂萃取法[ 1] , 但该法操作繁琐。今在前人工作的

基础上[ 2] ,试验了用火焰原子吸收光谱法测定冶炼

厂烟囱烟灰中铊的方法, 取得了满意的效果。 � �

1 � 试验

1�1 � 主要仪器与试剂
PE- 300型原子吸收光谱仪; 铊空心阴极灯,

上海电光器件公司。1 g/ L 铊标准储备液: 称取硝

酸铊(TlNO3) 0�260 7 g,移入 200mL 棕色容量瓶中,

加入浓硝酸 20 mL, 摇动容量瓶使铊盐溶解, 用蒸

馏水稀释至刻度, 摇匀; 100 mg/L 铊标准工作液:

吸取 1 g/ L 铊标准储备液 10 mL 于 100 mL 棕色容

量瓶中,加入 7�5 mol/ L 硝酸 20 mL, 用水稀释至刻

度,摇匀; 硝酸, 盐酸,均为优级纯。

1�2 � 仪器工作参数
波长 276�7 nm, 灯电流 6�5 mA, 光谱通带

0�7 nm,燃烧器高度 5 mm, 空气流量 6�5 L/ min,乙

炔流量1�2 L/ min。
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1�3 � 工作曲线
用 2�2 mol/ L 硝酸稀释 100 mg/L 铊标准工作

液配成 0�0 mg/ L、2�0 mg/ L、4�0 mg/ L、6�0 mg/ L、

8�0 mg/ L 和 10�0 mg/ L 系列标准溶液,按仪器工作

条件测定吸光值, 绘制工作曲线, 回归方程:

y= 0�021 95x + 0�000 7,�= 0�999 9。

1�4 � 样品测定
称取烟囱烟灰样品 0�500 g 于 50 mL高型烧杯

中,加入硝酸 2 mL, 在电热板上低温加热溶解, 取

下, 用水洗表面皿和杯壁, 加热煮沸片刻, 取下冷

却,过滤于 20 mL 比色管中,用水洗杯壁及滤纸二

三次,定容,摇匀,测定, 同时作空白试验。

2 � 结果与讨论

2�1 � 酸及酸度影响
Tl(  ) 即使在 pH 值 1 的溶液中, 仍然有

TlOH+ 和 Tl2O3 胶体存在
[ 2]。试验表明, 测定铊溶

液的酸度必须保持在 10%以上。酸度在 10%以上
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使面板显示 SO2 质量浓度值接近 1�05 mg/m3。按

SPAN、按 ENTR确认跨度数值。

( 5)因调节高压电源(HVPS)而导致光路变化,

则必须重新进行光测试。按面板 SETUP- MORE-

DIAG,翻页到 OPTIC TEST, 按 ENTR 进行光测试。

翻动TEST 菜单到显示 PMT 项,调节前放板上的增

益旋钮 R25 直至显示值为 2 000 mV ! 100 mV,

退出。

( 6)继续稳定数分钟,通过高压细调 S1钮及前

放板上的微调旋钮 R19调节面板 SO2读数稳定至

1�05 mg/ m
3 ! 0�01 mg/m

3
, 按 SPAN、按 ENTR确认

跨度数值。

2�3 � 再次手工零点校准
因调节高压电源( HVPS)而对零点造成影响,

因此必须再进行一次零点校准。校准步骤同 2�1。
2�4 � 多点校准

输入一系列 SO2 量,绘制标准曲线, 应保证相

关系数> 0�99,斜率在 0�99~ 1�01之间。若差距较
大, 应按 2�1及 2�2步骤重新校准, 同时对梯度浓

度进行微调。

3 � 说明

(1) 对于无 API MODEL 700 及 701 系统的子

站, 可用内部零气和渗透管代替。

(2)高压细调 S1、粗调 S2及微调旋钮 R19 的

调节都会对光路系统产生影响,因此每次调节后都

应进行一次光测试,并用增益旋钮 R25进行调整。

( 3)在仪器校准前,应至少开机 1 h以上, 以保

证仪器达稳定状态。在仪器校准零点及跨度时, 应

至少稳定 10 min以上,待读数稳定后,方可按 EN�
TR键输入确认值。

(4)仪器面板的斜率 SLOPE 应显示在 0�8 ~
1�2之间,否则应进行高压电源(HVPS)及微调旋钮

R19的调节修正。
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的硝酸和盐酸对铊的测定均无影响。考虑到硝酸

溶解烟灰样品效果较好, 故选择硝酸, 酸度为

10%。

2�2 � 乙炔与空气流量的选择
通过不同乙炔流量和空气流量的匹配试验,表

明乙炔在 1�2 L/ min 和空气在 6�5 L/ min 时, 测定

铊的吸光值最大,故选择该匹配流量为测定所用乙

炔和空气的流量。

2�3 � 共存元素的干扰
以4�0 mg/ L Tl 溶液进行测定, 结果表明:

100 mg/ L 的 Fe
2+
、Ca

2+
、Mg

2+
、Zn

2+
、K

+
、Na

+
,

50 mg/ L的 As3+ 、Cu2+ 、Mn2+ , 10 mg/L 的 Co2+ 、

Ni2+ 、Pb2+ , 5 mg/L 的 Sn2+ 、Cd2+ 均无明显干扰。

2�4 � 检测限

对空白溶液连续测定11次, 得标准偏差( �)为

0�036 mg/ L,以 3�计算其检测限为 0�11 mg/L。

2�5 � 精密度和加标回收率
取烟囱烟灰和回收金属后的废弃烟灰各 2份,

进行 6次平行测定和加标回收试验,结果表明相对

标准差在 3%以下, 加标回收率在 92% ~ 103%之

间, 方法准确可靠, 且操作简便快捷。
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∀简讯∀

南通市环境监测中心站在#江海晚报∃开设环保宣传专栏

自 2003年 10 月 6 日起,南通市环境监测中心站与#江海晚报∃社约定, 每周在% 环保与气象&专版开设一期环保知识宣

传栏目。内容涉及空气、饮用水源水、地表水、声环境和楼盘等与百姓生活密切相关的环境质量问题评述以及一些环保知

识的介绍。
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