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,

对地球化学普查水样中 5 # 、

5.
、

41
、

4 6 、

4 − 、

4 7 、

8 . 、

9 + 、

9 6 、

:0
、

3
、

3;
、

∗− 和 < +
等元素的测量条件进行了探讨

,

优化了实验条件
!

进行了大批量实际样品的测

定
。

方法简便
,

快速
。

检出限
、

精密度和准确度均符合质量管理的要求
。

关性词 电感藕合等离子体
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原子发射光谱法
,

地球化学普查水
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 前言

地球化学的研究
、

环境科学对水质的监控等都要求测定水中的有关微量元素
,

而水中的元素有

很多种
,

其含量往往都极微
,

一般为 / / ;一33 Χ 级
。

常用的分离
、

富集报道虽然已有许 多
,

但分析速

度慢
,

效率低
。

(4 3
一

≅ Δ ∗ 具有多元素同时测定
,

分析速度快
,

线性范围宽等优点
,

但灵敏度低
,

直接

测定有一定困难
,

不能满足某些微量元素的测定要求
。

本文在借鉴前人工作的基础上
,

针对地球化
学 普查水样的特点和要求

,

结合前人的经验 Ε 一%〕
,

采用蒸发法
。

拟定了一套测定水地球化学普查样
占

’

冲 5 # 、

5 . 、

4 1
、

4 6 、

4 − 、

4 7 、

8. 、

9 + 、

9 6 、

: 0
、

/
、

/ ;
、

∗− 、

<+ 等元素的方法
。

由于预处理方法简便
,

使

得工作效率明显提高
。

精密度均在 ∀Φ以内
,

并已用于大批量地球化学水样中微量元素的测定
,

结

果满意
。

∋ 实验部分

∋  仪器和工作条件

( ) (∗ ( + ,− . / 01   ∗ 2 3 型全谱直读等离子体发射光谱仪 美国 Γ Η. − Χ 6 . Ι. Χ . + , 公司 &
, Γ Δ ϑ ≅ 操

作软件
。

等离子体高频发射功率
=  %∀∋Κ Λ

辅助气体流量
=  

!

ΜΙ
Ν

Ο Χ 0+ Λ

样品提升里
=  

!

ΑΒΧ ΙΟ Χ 0+ Λ

雾化器
=

普通玻璃同心雾化器
Λ

雾化压力
= ∋Α  

!

%Π 3# Λ

积分时间
=

长波 & ∋%Β + Χ ? ∀ Λ
短波 Θ Ρ ΣΣ+ Χ ∋∃ ∀ 。

∋
!

∋ 试剂和标准溶液

硝酸 优级纯 & Λ
实验用水为超纯水

。

标准溶液
=

单个元素的标准储备溶液用光谱纯金属或化合物配制
,

标准溶液分三组
,

酸度均控

。
,

联系人
,

电话
= ∃ Α?  & ∀ > Β ∀ ∃ ∋> 办& Λ ∃ Α?  & ∀ > ∀ ?∀  > 宅 & Λ

手机
= ∃ ∋%∀Α? ∋ Α? > ∀ Λ

传真
= ∃ Α?  & ∀ > ∀ ∀  Τ %

伯音简介
=
程泽  Τ > %一 & ,

男
,

内蒙古呼和浩特市人
,

高级工程师
,

主要从事 (4 3一 ≅Δ ∗ 和 Υ 射线荧光光谱分析研究
。

Ι沙漓日期
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 实验方法

取过滤及酸化过的水样 Ε∃ Η :
8 ,

置于聚四氟乙烯烧杯中
,

在电热板上加热蒸发至 Ε一 !∃ Η−
, ,

取

下冷却至室温
,

加人 −Η −
沙

硝酸
,

小心移人 Ε Η :
8

聚乙烯塑料比色管中
,

用超纯水冲至刻度
,

摇匀
。

待

仪器预热稳定后
,

于选定的工作条件下
,

上机进行测定
。

 结果与讨论

 
6

! 酸度的选择

天然水样的 ΜΑ 值较高
,

一般在 ΜΑ 一 Ν
6

Ε 左右
,

在此 ΜΑ 下多种金属离子水解呈氢氧化物状

态
,

容易凝聚和被容器吸附
,

所以须对水样进行酸化
。

酸化还可以抑制微生物的繁殖
。

为了解酸度
及介质对待测元素的影响

,

做了在 ΜΑ Λ
、

 
、

= 条件下硝酸和王水介质的实验
,

结果表明
,

酸度影响不

大
,

硝酸较王水介质稍好
。

故采用硝酸酸化为 Μ Α Ο  左右后进行分析
。

 
6

高频发生器功率的选择

固定所有的仪器工作条件
,

改变 :& 1 射频功率
。

发射功率由 Ν Ε∃ 一 ! Ε∃ ∃Π 变化
,

试验了各元素
的谱线强度

。

结果表明
,

大多数元素
,

当射频功率较大时 ?大于 !  Ε∃ Π #有较高的灵敏度
,

而部分元

素 ?如 Χ。
、

0 等#受射频功率的影响不大
,

可采用较低的射频功率
,

但是综合考虑同时测定 ! = 种元

素时
,

选择 !  Ε 3Θ 的射频功率较好
。

 
6

 雾化器压力的选择

在高频功率 !  Ε 3Θ 的条件下
,

固定仪器其他工作条件
,

雾化器压力由 ! ∃ 
6

=一  ! ∃
6

ΛΡ 1, 变化
,

实验表明
,

当雾化器压力为 = !
6

 Ρ 1 ,
时

,

多数元素校准曲线斜率大且光强恒定
,

考虑仪器无高盐

雾化器的具体情况
,

所以本实验采用的雾化器压力为 = !6  Ρ 1, 。

 
6

= 样品提升量的选择

在高频功率 !  Ε ∃Θ
,

雾化器压力为 = !
6

 Ρ 1,
的条件下

,

提升量由 !
6

∃一  
6

3Η −丫Η () 变化
,

实

验表明
,

以提升量为 !
6

=Σ Η Τ Γ Η () 为最佳
。

 
6

Ε 分析线的选择

分析线选择是否恰 当
,

直接影响到测定结果的准确性以

及测定方法的可信度
。

分析线选择的原则是所选的线检出
限低

,

灵敏度高
,

干扰元素少
,

干扰程度低
,

线性范围宽
,

实际

应用好等
。

各元素分析线的选择是分析过程中的重要一步
,

本实验根据仪器提供的波长谱线资料及 Υ < 5 ; 软件上附的

各元素灵敏线库
,

试验
、

优选了各元素的最佳分析线为 压
= Ε Ε

6

= ∃  ?Ν = #
、

ϑ ∗  =
6

Σ % ! ?!=  #
、

& Κ %
6

Ε ∃ ?! = Σ #
、

& 3 Σ
6

% ! % ?! = Ν #
、

& % Ν
6

Ν ! % ?! Ε #
、

& 9  =
6

Ν Ε = ?!∃  #
、

Χ∗  ς
6

Ε %

?!= ∃ #
、

Δ ) Ε Ν
6

% ! ∃ ?!  ∃ #
、

Δ 3 ∃
6

∃  ∃ ?! % % #
、

7 (  !
6

% ∃ =

? != Ε #
、

1 ! Ν Ν
6

= ς ς ? ! Σ ς #
、

1 Β ∃
6

 Ε  ? ! Ε #
、

0 ! Ε
6

Σ =

?! Ε % #
、

Λ) !  
6

Σ Ε % ?! Ε Ν #
。
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% 方法检出限

表 ! 各元素检出限

元素 谱线 〔) ) 、# 检出限 ?腮Γ Η − #

= ΕΕ
6

=

 =
6

Σ

%
6

Ε

Σ %

% Ν
6

Ν

 =
6

Ν

 ς Ε

Ε Ν
6

%

∃
6

∃

 !
6

%

! ΝΝ
6

Ε

∃
6

 

! Ε
6

 

!  
6

Σ

∃
6

∃ ∃ Ε

∃
,

∃ ∃ ∃

∃
6

∃ ∃ ∃ Ε

∃ ∃ ∃ ∃ !

∃
6

∃∃ Ε

∃
6

∃∃  

∃
6

∃  

∃
6

∃∃

∃
6

∃ ∃ ∃ Ε

∃
6

∃ ∃  

∃ ∃ ∃ Ε

∃
6

∃ ∃  

∃ ∃ ∃ 

∃
6

∃ ∃Ε

ϑ,ϑ∗&Κ&3&&9Χ∗Δ)Δ37:11Β+Ω)

取 !∃ 次平行测定空 白溶液的结果
,

按 :Ξ 1;& 规定计算
,

得各元素检出限
,

如表 ! 所示
。

 
6

Ν 方法精密度
、

准确度实验

 
6

Ν
6

! 样品 分析步骤

取过滤及酸化过的水样 Ε ∃ Η :
8 ,

置于 电热板上加热蒸发至 Ε一 !∃ Η :
8 ,

取下冷却至室温
,

加人
−Η :

8

硝酸
,

小心移人 Ε Η :
8

聚乙烯塑料比色管中
,

用超纯水冲至刻度
,

摇匀
,

待仪器预热稳定后
,

上
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机 进行测定
。

!= 个元素的精密度均在 Ε写以内
,

加标回收率在 ΣΕ ≅一 !巧 ≅之间
。

 
6

标准样品分析

选择国家级水标准溶液 Ψ +ϑ Ω +3 3 Φ
一

Σ Ε
,

Ψ 0 ϑ 3 Ν
一

! Ε Ε
一

∃ ∃ ∃
,

Ψ 0 ϑ ∃ Ν
一

! ! Ε ς
一

∃ ∃ ∃
,

?Ιϑ Π ΖΣ % !  各取
!。二:

8 ,

上机随样品进行测定
,

分析结果与推荐值基本相符
。

实验证明
,

用本法测定的结果是可靠的
。

测得结果如表 所列
。

表 标样测定结果

标样号 元素 标准值 ?降Γ Η Τ # 测得值 ?陀Γ Η Τ # [ 0 ∴ ?≅
,
。Ο −‘##

Ψ 0ϑ Λ Ε ∃ ∃ ς 一 Σ Σ

〔玉ϑ Π ?#Σ % !  

Ψ 0 ϑ Λ Ε∃ ∃ ς
一

Σ Σ

Ψ 0ϑ ΛΕ ∃ ∃ ς 一Σ Σ

Ψ 0ϑ ∃ Ν
一
! ! Σ Σ

一 ∃ ∃ ∃

〔分0ϑ ?#Ν
一

! ! Σ ς
一 ∃ ∃ ∃

∃
6

! ς

∃
6

! % ∃

∃ Ν ς !

! !  ∃

!
6

 Ε ∃

!
6

ς % ∃

∃
6

! =∃

∃
6

! Ν ∃

∃
6

Ν ς∃

!
6

! ∃ %

!
6

  

!
6

Σ = Ε

∃
6

Ε !

∃
6

 Ε !

∃
6

Ε ! %

?#
6

 Ν !

∃
6

Ε ∃ !

∃
6

Ε Ε Σ

〔奋0ϑ Λ0 Ζ∃ ς
一

Σ Σ ∃ % = Σ ∃
6

% ς %
6

  =

Ψ 0ϑ ΛΕ ∃ ∃ ς
一

Σ Σ

〔奋0ϑ Λ Ε ∃∃ ς
一

Σ Σ

!
6

Ε % ∃

∃
6

 ς ∃

!
。

Ε ς Ε∃  

∃
6

 ς ∃ ?#  ς =

ϑ,ϑ∗&Κ&3&29Χ∗Δ)Δ37(11Β+Ω)

= 结论

本文利用 :& 1
一

; < 0 法测定水地球化学普查样品中的 != 个元素
,

我区地下水的矿化度高
,

盐分

含量大
。

针对我所仪器无高盐雾化器的具体情况
,

采用普通雾化器进行了以上试验
,

从分析结果可

以看出
,

结果完全可以满足要求
。
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