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用热解石墨管和错 � 酒石酸改进剂

测定环境样品中锡”

马怡载 王晓慧
�国家环境 分析侧试中心

,

北京
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摘 要

本文提出一种新 的混合改进荆 �桔十酒 石睦 �
,

能有效消除高级酸
、

硝酸以及各种

基体的干扰
�

比较 了各原子化沮度时理论和实脸特征量
,

使热解石里管有可能用 于石

墨炉原子吸 收法侧定各种环境样品中的锡
,

准确度和精 度优 于 � �
�

关健词
�

锡
,

�错十 酒石酸 � 改进剂
,

热解石墨管
,

石墨炉原子吸收法
�

用石墨炉原子吸收法测定环境样品 中的锡
,

面临的最大困难是基体干扰问题
�

这是

由于锡在原子化过程中易形成气休分子 �� � 和 �� �� 从而降低原子化效率
�

硝酸
、

高抓酸

和硫酸均产生干扰
�

各种氯化物
、

硫酸盐和硝酸盐也会抑制锡的信号而产生基体干扰
�

使

用涂 � � 管或涂 � � 管川未能有效地抑制基休干扰
,

如文献所报导那样卜
�〕

,

但本文仍使用

涂错管以减少基体干扰
�

常用改进剂如把川
、

把加酒石酸阁
、

氨水 �� 和抗坏血酸川未能有

效 抑制基体干扰
�

本文提出 一种新混合基体改进剂 �� � �
·

� �
一 ’

�� 十 ��� �
·

� �
一 ‘

酒石

酸 � 能有效消除高抓酸
、

硝酸以及各种基体的干扰
,

从而使热解涂层石墨管 ���  � 有

可能用于石墨炉原子吸收法测定各种环境样品中的锡
�

�
‘�
�� 只计算过 �� � 的理论特证

量 �阴
。

, 。� ,
� 在 � �� �� 之值 � �

�

�� �
�

本文首次计算了锡的理论特征量从 � � � �一� � �� �
,

并

列表以备查用
�

本文还详细研究了不同原子化温度时 � 。
,

司和实验特征量 ��
。

,

�� � � 的比较
,

这部分工作尚未有人进行过
�

� 实验部分

�
�

� 仪器

日立公司 �
一

� � � � 型恒磁场塞曼效应原子吸收分光光度计采用 �� � ��
�

�� �
,

灯电流

�
�

�� �
,

狭缝 �
�

�� �
�

原子化温度 由光电侧温仪侧量
,

原子化时停气
,

氢气外气路流量

� �
·

� ��
一 ’

�

热解镀层石墨管 ���  � 外径 �
�

� �� �
,

内径 �
�

�� �
,

长 � � � � �航天部北

京材料工 艺研究所提供 �
�

�� � 用涂 �� 处理川
,

涂层处理方法是
�

取 � � � �
·

� �
一 ’

�� 〔� ��
�

盐
,

加三次 � �川 即 � �� 川 滴入待处理的 �� � 中
,

每次进样后蒸干
,

方能再进样
�

最后用

�� 本文系国 家环境保护局科技发展计划项 目
�
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用热解 石墨 管和桔十 酒石酸改进剂侧定 环境样品中锡 � � �

关性
,

� ‘� � � 应�」使用 �� � 于 ��� �� 得到的 �
。 。, �
� 一�

�

�� �
,

�
。

, 。� �

� � �
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�� �
, 。

又� � �
·

� �
�

使用 �� � 时
,

原子化曲线的峰值温度 �� �� 
、

� 通常小于原子化曲线结束点的温度 � ��
� ,

为

此
,

本文使用有效原子 化温度 �
� ,‘
一 � �� �� 。

二

� � , � �
�

表 � 还同时列出实验得出的峰高特

征量 ,
�

, �二�
�

在表 � 中 � � � � � � �
·

� �
一 ’ ,

进样 � �产�
,

改进剂 �错加酒石酸 � 进样 � �产�
�

从表 � 数据可得
�

在 �
。�,
� � � � � � 时

,

�
。
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,

加 。
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�� �
, ‘�

� � �
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� �
,

和 � ‘� � �川使用 ��  加 石墨平台所得数据相 近
,

使用较高原子化温度有利于提高原子化

效率及得到较高的峰高灵敏度
,

为此本文选用设置温度为 � � � �
‘

�
,

根据石墨管不同
,

� ,

为 � � � �一 � � � ��
�

表 � 中数据 已将塞曼原子吸收吸光值换算成普通原子吸收吸光值
�

相
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� 混合基体改进剂 (错加酒石酸 ) 的作用

用 P G T 测 Sn 时
,

基体干扰是很严重的
.
常用 于溶解各种环境

、

生物和地质样品的

硝酸和高氯酸就产生严重的基体干扰
,

如表 3 所示
.

表 3 用 PG T
’

侧 Sn 时
,

基体效应 和使用基体改进剂的 R 和 R 。
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使用简单的基体改进剂和氨水未能消除基体干扰
.
IOm g

·

m l

一
’

酒石酸+ lm g
·

m l

一 ’

P d 能有效消除 C d 和许多元素的基体干扰川
,

但未能消除 S n 的基体干扰
.
P d 能有效消除

许多元素的基体干扰川
,

但我们使用 P d 浓度高达 sm g
·

m l

一 ’ ,

仍未能消除 Sn 的基体干

扰
.
只有使用 IOm g

·

m l

一 ‘

酒石 酸 + 1 m g
·

m l

一 ’

Zr 混合改进剂才能有效 消除高达 lm ol
·

l

一 ‘

的 H N O
3
或 H C IO

,

的基体干扰
,

以及使用 H N O
3+ H C IO ;溶解的水系沉积物 G SD IO

的基体干扰
.
但即使用 酒石酸加错的改进剂

,

高浓度 H C IO
4
仍略有降低

.

从图 1 可 以看出
,

使用错加酒 石酸改进剂后
.
峰值时间从 3

,

7

5

提高到 2
.
95 ,

峰值温

度从 2600K 提前至 240 0K
.

。
.
3 : ‘

了
(A)

0.24匕
芍 )

0
.
16‘

一 1油c未

{。
上

‘
-

圈 1 S n 在 PG T 中的原子化曲线

(A ) 2
.
o ong S n ,

2 0 产l (水)

(B ) 2
·

0 0
n

g S

n
,

1 0 产l 改进剂

(lm g
·

m
l

’
Z
r
+ 1 0 rn g

·

m l

一 ’

酒石酸 )

(C ) 原子 化温 度曲线

Fig
·

1 A
t

o

m

l z a
t

i

o n e u r v e

f

o r

S

n

i

n

P G T

作者曾认 为 S
n 属 于氧化物分解型 (文献 巨1〕

,

30 一39 页 )
,

其化学反应式为
:

S nO
二

(
s
)

一
Sn()(g)+l/2(了 一 1 )O : (g )

s n o (g )

一
sn(g)+粤0

2(g)
‘

( 1 )

使用酒石酸加错改进剂后
,

错和石墨中碳极易生成 Zr C y
,

文献认为 Zr C y 在 100『C 时极

易氧化:l0 〕
,

Z
r

C
y 有很强 的还原能力

.

x Z rC 夕(s ) + 少S
n
O 二 (

s
)

一
二 Z

r
(
s
) + 夕S

n
(
s
) +

x
·

灭O (g) (2)

Sn(s)
一
Sn(g) (3)

SnO(g)+CO(g)
一
Sn(g)+COZ(g) (4)

从式 (2 ) 一 (4) 可 以看出
,

使用酒石 酸加错改进剂有助于减少 S n O (g ) 生成
,

提高原

子化效率
,

同时也减少 基体干 扰
.
而 常用 的氨水

,

把 和 把加酒 石酸改进 剂起不到式

(2 ) 一 (4) 的作用
,

因而未能有效消除基体干扰
.

2
.
4 灰化和原子化温度的选择

从图 2 可以看出
,

使用铅加酒石酸改进剂时
,

灰化温度最高可用到 900℃ (1 1 70 K )
.

使 用高 的原 子化温度 可 得到较高 的灵敏 度和 检 测限
.
本 文使用 原子 化温 度 2 70 o C

(290 0K ) 65
,

T

。 , f
2 7 0 0 K

.

m
。

,

。、p 二 2 1
.
s p g

,

。 。 。。、
一 27

.
o p g

, ‘ ,
= 7 9

.

1
%

,

m

p
, 。x p

= 3 1

.

7 p g

.

2

.

5 用 P G T 测定环境标准样品中的 S n

土坡
、

沉积物和岩石 中 S n 的溶解采用文献 [5〕的酸溶方法
.
20月 酸溶样品 溶液使

用 10 川 lm g
·

m l

一
’
Z
r
+ 10 m

g
·

m l

‘

酒石酸为改进剂
,

能有效克服基体效应
.
表 4 列出 用
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