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表 l 火焰原子吸收法测定 10 种元素的条件
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贰 分析方法

1) 样品处理与分析

过滤 5舰 m l 水样 (主要滤去悬浮物和不溶物等杂质 )于旋转蒸发器或大 口 烧怀 中
,

加 5扭

H N O 3 ,

置电炉上加热蒸发 (如在烧怀中加热蒸发
,

注意温度不宜过高
,

保持微沸即可 )至体

积小于 5 0 111 1
,

洗涤转移至 50 m l 容量瓶中
,

以超纯水定容
,

摇匀
。

此浓缩富集样
,

可用于测

定锌
、

铜
、

铁
、

钻
、

镍
、

锰等微量元素
,

在仪器最佳操作条件与标准系列同时测定
。

测定钾
、

钠
、

钙
、

镁等常量元素
,

则视样品中含量适当稀释
,

配成10 % H仗 0 3
溶液

,

在

仪器最佳操作条件下与标准系列同时侧定
。

2) 标准曲线绘制

本法采用混合
,

标准溶液
,

将 1 0 种元素分成二组
:

工组为钾
、

钠
、

钙
、

镁
、

锌 ;

五组为铜
、

铁
、

钻
、

镍
、

锰
。

① 工组标准曲线的绘制

分别取钾 25 件g / m林 钠 25 协g / 111 1
、

钙 1 0 0林g / m l
、

镁 10 林g / m卜 锌别林g / m l 混合标准液

o
。

00
、

1
,

00
、

.2 00
、

3
。

00
、
逃

。

00 扭 1于 50 m l 容量瓶中
,

加 5 m l 硝酸
,

以超纯水定 容
,

摇匀
,

在仪器最佳操作条件下
,

测定吸光度
,

绘制标准曲线
,

如图 1
。

② 丑组标准曲线的绘制

“
分别取铜 5 0睁g /二 1

、

铁 5 。件g / m l
、

钻 5灯林 g /二1
、

镍 S G终g / m l
、

锰 2 5件g / m l 混合 标准液

划 。
、

划队 .2 00
、

划
O

、
4

·

。 G皿 1于 5恤 1容量瓶户
,

加 5 m l石肖酸
,

以超纯水定容 , 摇匀
,

在仪器最佳操作条件下
,

测定吸光度
,

绘制标准曲线
,

.

如图 2
。

.

4
.

干扰试验
’

1) 无机酸的影响
_ -

处理样品时
,

为防止 p H 值过大
,

弓!起某些金属离子的沉淀
,

应适当加入一定量的酸
,

以降低 p H 值
,

保持样品在酸性条件下浓缩及测定
。

对选用何种酸较适合
,

作者进行了比较

试验
。

试验了 H N 0 3 、

的影响
,

见图 3一o8

H声 0 4 、

H CI 对 测 定 K
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N “ 、
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M
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图 3一 8表明
:

H N O 3 对测定 10 种金属元素的干扰最小
,

即使在 20 % 浓 度下
,

对 测定

也无明显影响
,

在 5%一 10 %浓度下
,

对测定无影响
; H声O `

对 测 定 N a 、

C鱿 M g
、

Z n 、

C u 、

C 。 、

M
n 有负干扰

,

而对测定 N i 则有正干扰
; H C I对测 定 N a 、

C a 、

Z n 、

C u 、

M
n
有

负干扰
,

对测定 M g 不稳家
; 随着 H

Z
SO 4 、

H CI 量的增加
,

改变了测定元素的 电 离 平衡
,

也可能改变了离子的解离能
,

增加或降低了电离度
,

故产生正或负的干扰
。

实验表明
,

采用

H N O 。 作介质
,

测定 10 种金属元素效果最为理想
。

2) 共存元素的干扰

本法测定对象为饮水或饮用矿泉水
,

其共存元素大部分含量均较低
,

根据资料表明 [` I,[ “ I,

其它微量元
q

素对本法无明显干扰
,

本文仅考虑 工
、
亚组离子本身间的互相干扰

,

见表 2一 o3

表 2 钾
、

钠
、

钙
、

镁
、

锌的互相干扰

表 3 铜
、

铁
、

钻
、

镍
、

锰的互相干扰

干干 扰扰 添加量量 钾钾 钠钠 钙
{

镁镁 锌锌
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表 2
、

3表明
:工组钾

、

钠
、

钙
、

镁二锌和 五组铜
、

铁
、

钻
、

镍
、

锰本身互相于扰不明显
。

对于矿泉水体系
,

测定元素含量均较低的情况
,

混合标准溶液可完全适用定量测定
。

氛 测定结熟 回收试验及方法精密度等
.

-

价 测定结果

作者对苏州天平矿泉水
,

宜兴茗岭矿泉水
,

青岛唠山矿泉水及法国矿东水 〔样品》作了测

定
,

其结果见表 4
。

表 4 分析结果 ( P P M )
r
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2 ) 回收率试验

回收试验见表 5
、

6
。
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表 5
、

6表明
,

功 种元素的回收率在 96 %一扮三%
,

回收情况 良好
。

3) 精密度试验

对 A 样品进行了 1
一

1 次平行测定
,

精密度见表 了

表 了 测定精密度

元素 测得结果 ( p p m ) 平均值 (P p m ) } 标准偏差 变异系数

0
。

0连3 , 0
。

0 42 , 0
。

0 4 2 , O
。

0 4 6 ,

0
。

0 4 7 , O
。

0 4 7 , O
。

0 4 6 , 0
。

0 4 5 ,

0
。

0 4 5 , 0
。

0 4 3 , 0
。

0 4 6

0
。

」
_

2 7 , 0
。

1 2 6 , O
。

1 2 6 , 0
。

1 3 0 ,

O
。

1 3 2 , 0
.

1 3 1 , 0
.

1 2 8 , 0
。

12 9 ,

0
。

1 2 7 ,
0

.

1 3 0 , O
。

〕3 1

4 ) 人工混合配制样品测定结果及误差

为验证本方法的可靠性与可行性
。

作者人为配制 了三份模拟矿泉水样品
,

含量分别在高
、

中
、

低三档
,

在仪器最佳条件下测定
,

结果见表 8
。

犷
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三
、

讨 论

) 1 本方法主要特点是快速连续测定
,

样品无需复杂处理
,

其速度是一般常规化 学 分析

及比色分析所无法比拟的
,

分析一个样品仅需 i 小时左右即能在同一体系中 测 定 10 种金属

元素的含量
。

2) 本法测定矿泉水中 10 种金属元素回收率在 96 一 1 02 %
,

变异系数为 0
,

96 一 1 0
.

0%
。

本法可在卫生防疫站
,

食品检测站等科研单位和生产矿泉水厂家监测矿泉水质 量 指 标 中使

用
。

3) 本法不仅适用于矿泉水中 10 种金属元素的快速测定
,

对饮用水
、

地层水
、

地下水
、

河水
、

江水
、

非饮用水等同样适用
。

作者曾用此法对玉门油田地层水进行测定
,

结果令人满

意
。

.

4) 本法作为一种矿泉水中常量和微量金属元素的测定手段
,

、

国内尚无报道
,

作 者 认为

对目前正在兴起的强化矿泉水
,

矿化水的研究及生产具有指导意义
。

致谢
:

本 文得到 刘荣连老 师的帮助
,

在此表示感谢
。
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