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摘　要　采用氢化物发生-ICP-AES 法测定净水剂聚合氯化铝中的微量铅, 优化 ICP 光谱仪的工作条

件, 方法检出限0. 05mg / kg ,测定下限 0. 5mg / kg, 回收率 97%—108% , 结果令人满意。
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1　前言
聚合氯化铝是目前自来水工业采用的主流净水药剂,它的质量直接关系到千家万户的饮用水

安全。其中,毒害物质铅又因为其蓄积性和剧毒性受到广泛关注。由于铅元素在净水剂中含量较低,

加之聚合氯化铝的成分复杂,基体干扰严重,采用沉淀、富集的方法难以得到准确结果。采用氢化物

发生-ICP-AES 法能很好的消除干扰(基体干扰和光谱干扰) , 通过对条件的优化, 其方法检出限

0. 05mg / kg , (仪器检出限0. 5ng/ mL) (空白溶液 n= 11)。该方法用于聚合氯化铝中铅的测定,结果

令人满意。

2　实验方法

2. 1　仪器及工作条件

Atomscan Advantage ICP-AES(美国热电公司) ;

氢化物发生器(美国热电公司) ;

AE-100电子天平(瑞士梅特勒公司)精度:±0. 1mg。

工作条件见表 1。

表 1　仪器工作条件

RF功率( W ) 辅助气流量( L /m in ) 雾化气流量( L /m in ) 积分时间( s ) 分析波长( nm)

1150 1. 0 0. 8 10 220. 35

2. 2　试剂及标准溶液

盐酸、硝酸均为优级纯;试验室用水为二次去离子水( 18. 2M� / cm)。

2% KBH4-0. 5% NaOH: 称取 10. 00g 分析纯硼氢化钾; 称取 2. 50g 分析纯氢氧化钠溶于

500mL 纯水中。

10%铁氰化钾:称取 10. 00g 分析纯铁氰化钾溶于 100mL 水中。



标准储备溶液:铅标准溶液( 1000�g / mL) (国家钢铁材料测试中心)。

标准工作溶液( 10. 00�g/ mL) :将标准储备溶液稀释成浓度为 10. 00�g / mL 的标准工作溶液。

2. 3　样品处理

准确称取样品 10g (准确至 0. 0001g ) , 加入 10mL 硝酸, 盖上表面皿。在电炉上加热消解

10m in,冷却至室温,用去离子水定容至 500mL。

2. 4　测定方法

校准曲线绘制:吸取 Pb标准工作溶液( 10. 00�g/ mL) 0, 0. 50, 1. 00, 2. 50, 5. 00mL 到 50mL 容

量瓶中,各加入 1. 00mL 浓盐酸,分别加入 4. 00mL 10%铁氰化钾溶液,用去离子水稀释至刻度。放

置 1h 后测定。

样品测定:将处理好的样品各取 25. 00mL 至 50mL 容量瓶中,并用 1%的 NaOH 溶液调节 pH

值为中性,下一步骤与校准曲线测定一致。

3　结果与讨论

3. 1　仪器条件选择

功率选择:实验表明,当功率为 1150W时测定 Pb,其发射强度大且稳定。

雾化气流量: 实验表明,雾化气流量最佳范围为 0. 8—0. 95L/ min,本法选择 0. 8L/ min。

试样进样量选择: 实验表明,样品与 KBH4进样量均为 2. 2mL/ min为最佳。

样品酸度:样品最佳盐酸浓度为 1. 5%—3. 0%( V / V ) , 本法选择盐酸浓度为 2. 0% ( V / V )

KBH4浓度:样品最佳 KBH4浓度为 1. 5%—2. 0%,本法选择 KBH4浓度为 2. 0%

3. 2　样品处理方法研究

实验表明,采用 HNO3处理样品,优于 HCl、H2SO 4。

3. 3　检出限及测定下限

　　按照国际理论与应用化学联合会

( IUPAC )的规定, 测定空白溶液 11 次,

用 3 计算仪器检出限, 方法检出根据称

样质量及定容体积,以仪器检出限乘以稀

释倍数计算。结果见表 2。

表 2　仪器检出限和方法检出限

元素名称
波长

( nm )

仪器检出限

( ng/ mL)

方法检出限

( mg/ kg)

Pb 220. 35 0. 5 0. 05

　　将标准溶液逐级稀释,测定线性范围

中的实际检测下限: 仪器测定下限值为

5ng/ mL, 方法测定下限为 0. 5mg / kg。

3. 4　样品回收率实验及相对标准偏差

对聚合氯化铝样品加入一定量的标

准元素进行回收实验, 结果见表 3。

表 3　回收率实验结果 (mg/ kg)

样品含量 加入标准量 测定结果 回收率( %) RSD( % , n= 6)

1. 08 0. 5 1. 62 108 2. 2

1. 08 1. 0 2. 05 97 1. 8

1. 08 2. 5 3. 55 98. 8 1. 1

3. 5　样品分析

对绵阳市两个不同批次的聚合氯化铝样品中 Pb进行分析,测试结果见表 4。

表 4　样品分析结果 (mg/ kg)

样品名称 绵涪 1号 绵涪 2号

结果 1. 08 0. 95
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Determination of Lead in Pol y Al uminium Chloride

by Hydride Generation-ICP-AES

ZHOU Zhi-Yong　WANG Jian-Rong
( Insp ect Centre, M ianyang Municipal Water W orks Corp oration, Mianyang , Sichuan 621000,P , R. China)

Abstract　T he micro-lead in the sample which come from water treatment chemical poly

alum inium chloride were determ ined by hydride generation-ICP-AES. The work condit ions of ICP

spectrometer w ere opt im ized. The detection limit is 0. 05mg/ kg, the recovery of the method is in the

range of 97%—108% . The result is satisfactory .
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第 3册: 光电光谱分析方法和应用, 65万字。其中有钢铁分析、有色金属分析、地质物料分析、化工环保试
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