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等离子体原子荧光光谱法测定锌的研究

林跃河 王小如 黄本立
舟

(厦门大学化学系
,

厦门 3 6 2 0 0 5 )

本文报道 了用 H O
一

Ic P-- AFs 浏定 锌的方法
。

研 究 了锌的 劳光光讲特性
,

改装 了 Pl a

, a/

A FS 仪寨的零化系统
,

使锌的检出限降低 4 倍
。

研究 了各种实脸条件对锌关光特性的影响
。

在

优化的实脸条件下
,

锌的检出限 为 0
.

Z ing / m L
。

应 用于感光材朴
、

环吮水样和格合金 中锌的浏

定
,

获得满意 的结果
。

关 . 词 等离于体原子关光
;
感光材杆

;
环境水样

;
铭合全

;
锌测定

19 7 6 年
,

Mo
n

姗
r
和 Fa里此I[lj 首先提出以 ICp 作

为原子化器应用于原子荧光光谱分析
.

1 9 8 1 年
,

De m er :
和 A ll em a n d 阁深入研究 了以空心阴极灯作激

发光源的等离子体原子荧光光谱法
,

并由 Ba ird 公司

生产了十二通道的 IcP / A Fs 商品仪器
.

自此之后
,

Ic P/ AFs 技术有了较快的发展〔卜月 。

本文研究了锌的

原子荧光特性
,

改装了雾化系统
,

研究了 IC p 功率
、

空心阴极灯灯电流
、

观察高度
、

载气流量等参数对荧

光强度和检出限的影响
。

并应用于感光材料
、

环境水

样和铝合金中锌的测定
。

与参考结果进行比较
,

两者

有较好的一致性
。

一
、

仪器及试荆

所用仪器为 Ba ird 公司的 Pl

~
/ A Fs 非色散型

衰 l 仪器及选定的操作条件

原子荧光光谱仪
。

经实验选择的最佳工作条件列于表

l
。

所用金属锌为光谱纯 ;硝酸为优级纯
;
溶液用亚

沸蒸馏水配制
。

二
、

条件实验
1

.

直角式气动行化器和带摘击球的吴氏行化器

性能比较

样品气溶胶的雾滴粒度分布及 单位时间内进入

等离子体的分析物质量
,

是直接影响 儿P 分析元素

检出限的重要因素
。

等离子体原子荧光光谱仪原来采

用直角气动雾化器 /锥形雾室组合成的进样装置
。

找

们将之换成带撞击球的高效同心吴氏雾化器
,

加上去

溶装置 (图 1 )
,

测量了锌的检出限
,

并与原来的进样

系统比较
。

两种进样系统采用完全相同的工作参数
。

实验结果表明
,

吴氏雾化器与去溶装燮幻使用
.

使锌

!-扮1
.
.

J

仪器

等离子体发生器

炬管

工作线圈

功率

氢冷却气

氢载气

观侧高度

样品提升速度

雾化系统

积分时间

灯工作电流

美国 习匕ird 公司
, Plas m a / A FS

0 ~ 10 0 0w 射频发生器
, 4 0MHZ

石英结构
,

外管扩展长度 6 0m m

3 圈
,

外径为 3 m m 铜管

6 0 0 习V

10 L / m 讥

1
.

6 L / m in

1 3 0m 功

2
.

4m L / m in

吴氏雾化器
,

带去溶装置

l 0S

1 lm A

干气落胶

电热丝

试样溶液

加热曹

圈 1 吴氏 , 化器带去溶装t 示t 圈

带 通讯联系人
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紊流
,

会导致尾焰不稳定
,

噪音变大
。

流量小于 SL/
m in 时

,

等离子体可能熄灭
,

而且有可能烧坏炬管
。

故

冷却气流量选择在 9 ~ IOL / m in 较适宜
。

6
.

载气流t 的影响

载气流量的控制在 Ic p
es
A FS 测定中是比较重要

的因素
。

图 3 的结果表明
,

载气流量增大
,

样品雾化

效率提高
,

背景噪音降低
。

同时
,

气溶胶通过等离子怀

的速度加快
,

减少了原子从轴向通道周围高温部分吸

收热量
,

使基态原子密度增大
,

因而荧光信号较强
,

官

噪比提高
,

检鸟限改善
。

但载气流量太大
,

会导致原于

化的不完全
,

灾光信噪比随之下降
。

因此
,

实际工作砚

载气流量选择在 1 4~ 2
.

oL / m in 较佳
。

1日\甘
卜

斑王理1沪切卜
se土�
‘

,论

在水溶液中的检出限由原来进样装置的 1
.

Ing / m L

降低到 0
.

Z zn g / m L
。

2
.

等离子体功率的影响

作为原 子化器的等离子体发生器
,

其功率大小直

接影响待测元素的原子化程度
,

因而影响荧光强度
。

我们在 峨0 0~ so ow 功卒范围内测试了锌的荧光信号

随功率的变化
。

实验结果表明
,

在低功率时
,

锌的荧光

信号随功率增加而增加
。

大于 6 5 0w 之后
,

荧光信号

随功 率增 加而 下降
。

本实验选 择的射频功率 为

6 0 0W
。

3
.

现测高度的形响

在给定的功率下
,

测定荧光强度
、

检出限随观测

高度的变化
,

结果如图 2 所示
。

从图 2 可看出
,

在较

低的观测高度 ( 小于 n om m ) 时
,

由于 IC P 背景强度

增大
,

基线噪音增大
,

故信噪 比较低
,

检出限较差
。

观

测高度大于 1 40 ~ 时
,

等离子体尾焰不稳定
,

测量

重现性比较差
。

此外
,

由于在较高的观测高度
,

原子扩

散离开了等离子体轴向通道上的观察区
,

因而荧光强

度随观测高度增加而略有降低
,

从而使检出限变差
。

综上结果选择观测高度在 1 30 ~ 1 40 m m 之间较合适
。

1
。

0

0
。

8

0
。

6

伯嗓 比

0
。

4

0
。

2

划识!只
卜

玉舒巡

检出限

2016121
.

0

0
。

承

荧光强度

o‘寸厂一丫丁一丫犷~ 烈
载气流t

,

L / 而 n

图 3 z n
检出限与信嗓比

、

载气流 I 的关然

检出限

11 0 12 0 1初

观讨高度
,

mm
圈 2 z n

荧光强度和检出限与现测高度的关系

4
.

空心阴极灯灯电流的影响

本工作试验了锌的荧光强度随空心 阴极灯灯电

流的变化
。

结果表明
,

在 5一 1 8m A 范围内
,

荧光强度

与灯电流基本呈线性关系
,

即 I 一 。
。

说明在此范围

内
,

不产生自吸效应
。

灯电流大于 ll m A 后
,

由于噪音

也随灯电流的增加而增加
,

检出限并未改善
。

而且
,

随

着灯电流的增大
,

灯寿命也会相应地缩短
。

实际工作

时灯电流选择在 1 1m A 左右较适宜
。

5
.

冷却气的影响

从锌荧光强度与冷却气流量关系的实验结果得

出
,

当冷却气流量大于 1 0L / m in 时
,

荧光强度明显下

降
。

同时
,

当流量太大时
,

气体流动状态有可能转变成

7
.

酸度影响

由于样品和标准溶液均为 2 %硝酸介质
,

我们试

验了酸度对锌荧光强度的影响
。

实验结果表明
,

在硝

酸酸度小于 10 %时
,

酸度对锌的荧光强度基本无影

响
。

8
.

线性范围
、

精密度和检出限

用 0
.

5 0昭/ m L zn 标准溶液
,

连续考察 sm in 24 次

测定时读数的漂移
。

实验结果表明
,

本仪器在选定的

工作条件下
,

漂移较小
,

有较好的精密度
,
2 搜次测 定

的 RS D 为 0
.

7 味 对 z n
检出限为 0

.

21 ng / m L ( 以 汤

计算 )
。

试验了低浓度范围 (0
.

ol PP m ~ 1
.

Op p m ) 的工

作曲线
,

结果表 明
,

工作曲线线性关系良好
,

相关系数

为 0
.

9 9 9 9 8
。

三
、

实际样品分析
1

.

感光材料中 z n 的测定

锌是感光材料中所含微量杂质元素
,

它影响感光

材料的性能
,

因此
,

必须对其含量进行严格控制
。

我勺

用本文建立的方法对感光材料样品 中的锌进行了测

定
。

称取 0
.

5 ~ 1
.

09 样品
,

置于 25 m L 陶瓷增涡中
,

在温度可调的马弗炉 中逐渐升温灰化
,

最终温度为

一 3 7 一

luJ\切u
.

暇召塑

侧李|只
东

娜烦嗽似
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4 5 0 ℃
。

将灰化完全的样品用 lm L 硝酸(1 十 1) 溶解
,

然后转移到 25 mL 容量瓶中
,

用二次水定容到刻度
。

采用标准工作曲线法和仪器本身的两点校正直接法

进行定量测定
,

结果列于表 2
。

结果表明
,

两种方法所

得的结果基本一致
,

回收率也比较好
。

表 2 感光材料中 zn 的翻定结果

样样品号号 直接法法 工作曲线法法 参考值值

(((((阳/ g ))) (阳/ g ))) (“g / g )))

000 1000 2
.

1 444 2
。

1111 2
。

000

000 1999 0
。

3 333 0
.

4 555 0
。

6000

4
,

加标准回收实验

用感光材料和厦门大学化学楼污水样品作加标

回收实验
,

所得结果列于表 5
。

致谢
:

本工作得到福建省自然科学基金
,

国家自

然科学基金的资助
;
美国 Ba ird 公司捐蹭了 Pl as ma /

A FS 原子荧光光谱仪
;
在本工作完成过程中

,

北京有

色金属研究总院欧通桃高级工程师帮助调试仪器
;
我

校实验中心庄峙夏提供部分调试用溶液
;
本系谢国勋

教师提供了铝合金样品
,

在此谨表谢忱
。

2
.

厦大化学樱污水中勘 的测定

取污水澄清液
,

隔离 2 4 小时后
,

次 日搅拌均匀
,

用慢速定量滤纸过滤
,

用蒸馏水多次洗涤
。

滤纸灰化

后
,

用硝酸 (l + 1 ) 10 滴溶解盐分及残渣
,

将含硅残渣

弃去
,

与过滤后的水样混匀
,

即可用于测定
。

处理后的

水样用标准加入法
、

直读法和工作曲线法进行测定
,

测定结果和回收率列于表 3
。

结果表明
,

三种定量方

法所得的结果基本一致
。

衰 3 皿大化学樱污水中 z n 的测定结果

测定方式 ! 结果(二/ m L)
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3
.

铝合盘中 z n
含t 的测定

称 0
.

1 00 摊铝合金样品
,

用盐酸溶解
,

然后燕发

至千
,

用 2写酸化蒸馏水溶解
,

转移到 50 m L 容量瓶

中
,

定容至刻度
。

用本文的方法测定铝合金中锌的含

量
,

并用标准铝食金样品检查了分析方法的准确度
,

实验值与标定值一致性很好
。

测定结果列于表 4
。

表 4 A I合金中 z n
含t 测定结果

样样品号号 111 222 333 444 标样
’’

测测定结果 (% ))) 0
.

0 0 8 2 444 0
.

0 2 4 222 0
.

0 11 444 0
.

0 0 6 2222 0 0 1 5 444

,

合金标样
, z n 含量标定值为 0

.

0 15 0 %
。

表 5 加标准回收实验结果

样 品

污 水

回收率 (% )

1 1 5
.

5

10 0
.

6

感光材料

加入量 (阳 )

2
.

50

3
.

0 0

0
.

20 0

0
.

40 0

检出量 (昭)

2
.

8 7

5
。

0 3

0
.

2 6 7

0
.

4 1 1
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