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原子荧光测定元素解析
1． 砷和锑

砷和锑可同时测定；测定砷和锑关键是将As（Ⅴ）、Sb（Ⅴ）还原为As（Ⅲ）、Sb（Ⅲ），常用各50g/L硫脲和抗坏血酸作还原剂，可在2-30%的盐酸、硫酸、硝酸和王水介质中测定。

在生物样品分析中需要用硝酸处理样品，当测定溶液中硝酸含量较高时加入硫脲和抗坏血酸还原剂后会产生剧烈反应，造成砷和锑的测定结果严重偏低。应该尽量控制硝酸的残留量。

由于在低酸度时锑易水解，应在测定溶液中保持10-20g/L酒石酸浓度，防止因锑易水解造成的测定结果偏低。

复杂样品(如地质和冶金样品)测试时，由于样品溶液体系和标准溶液间有一定程度差异，砷和锑结果常有偏低现象，可采用系数进行校正，一般情况进行平台校正。

一些酒石酸中含有较高的锑，测定锑时，应进行空白检查；再次配制标准溶液时，容量瓶应用1.2mol/L盐酸煮解，避免水解残留锑的影响。

测定砷时，开始阶段受空心阴极灯变化影响较大，应随时校正标准曲线。

砷的线性范围一般在0-100μg/L，标准溶液超过此范围，应采用二次曲线拟合，标准溶液浓度不超过1000μg/L；锑的线性范围在0-1000μg/L。

2． 铋和汞

铋和汞也可以在同一体系中同时测定；测定铋和汞时， 0.6-4.0mol/L的盐酸和王水是介质。

样品分解后应放置1小时或在低温电热板蒸煮， 赶尽NO和Cl2，避免其干扰。

铋含量超过汞含量250倍时，铋对汞的测定结果产生正干扰。应该对测定结果进行校正。

测定汞时，硼氢化钾（钠）的浓度不宜过高，一般为5-10g/L；有些汞空心阴极灯稳定性较差，基线变化大，应随时校正空白；如果长距离搬运汞的水溶液样品或标准，应加入0.5g/L的K2Cr2O7作保护剂。

铋的线性范围在0-1000μg/L，汞的线性范围在0-100μg/L。

3． 硒和碲

硒和碲可以在同一体系中同时测定。

测定硒和碲均需要把Se(Ⅵ)和Te(Ⅵ)还原为Se(Ⅳ)和Te(Ⅳ)，还原剂是6-8mol/L盐酸。

高酸度（4-5 mol/L盐酸）和铁盐（200mgFe3+/L）可消除部分过渡金属的干扰；如果使用硫酸，必须进行除硒处理。

硒的线性范围在0-100μg/L，碲的线性范围在0-100μg/L。

4．锗

4-5 mol/L磷酸是原子荧光法测定锗体系为佳。

测定锗时，在样品分解过程中应避免含有盐酸和氯化物，否则锗会生成挥发性的GeCl4损失，使测定结果严重偏低。

用HF分解样品时，标准系列应随同操作。

锗可以采用“碱性模式”测定。

锗的线性范围在0-100μg/L。

5．铅

原子荧光法测定铅，酸度范围很窄，在5g/L草酸和含5g/L氢氧化钾的硼氢化钾体系中，铅的酸度为0.3-0.5mol/L。

测定铅的氧化剂以铁氰化钾(K3Fe(CN)6)和重铬酸钾（K2Cr2O7）为佳。

测定铅时，空白的噪音信号较大，适当增加载流和体系酸度可以降低噪音信号。

铅的线性范围在0-100μg/L。

6．镉

目前，原子荧光法测定镉主要有两个反应体系，两种反应体系测定镉灵敏度都可达到10pg/mL Cd。

测定镉时，由于反应体系相对复杂，条件要求较高，掌握难度较大。镉的挥发性组分也难以确定。

原子荧光光谱法测定镉常用盐酸作测定介质，其浓度对测定结果影响非常大。测定酸度选择范围0.20-0.45mol/L HCl。

测定镉时，空白的噪音信号较大，主要是试剂空白信号，必需将所用的酸再提纯。

镉的线性范围在0-10μg/L。

[image: image1.jpg]