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�摘要」 建立了单缝石英管原子捕集法测定聚丙烯及明胶中微量铜的火焰原子 吸收光谱法
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通过吸喷铝溶液使石英管内

壁镀上一层 ��
� � � 膜

,

可有效地消除铁等共存元素对铜 的干扰
�

人工合成样品回收率为 ���
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样品测定结果 与分光光度

法一致
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与常规火焰原子 吸收光谱法相

比
,

单缝石英管原子捕集法可使铜的测定灵敏度提高 � 倍
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聚丙烯树脂是制作电讯工程绝缘体的主要材料
,

需要对金属元素含量进行全分析
,

测定聚丙烯中微量

铜的方法还未见报道
.
明胶是感光工业的基本原材料之一

,

其金属元素含量对感光材料的感光性能有重大

影响
,

采用缝管原子捕集法是提高火焰原子吸收法测定灵敏度的一条重要途径〔’
,

2 〕
.

本文将单缝石英管火

焰原子吸收法用于测定聚丙烯及明胶中的微量铜
,

取得了成功
,

为聚丙烯及明胶中的微量铜的测定提供了

一条新途径
.

1 实验部分

1.1 仪器和试剂

H G 一00 2 型原子吸收分光光度计 (沈阳华光精密仪器研究所);单缝石英管
:
管长 160 m m ,

内径 6 m m
,

缝长 xoo m m ,

缝宽 1 m m
·

铜标准储备溶液
:0
.
500酬L

,

使用时稀释为 1
.
00 m 岁 L; 铝溶液

:1 岁L
,

由氯化铝配制 ;硝酸溶液
:1 + 1

.

以上试剂均为分析纯
,

实验用水为去离子水
.

1
.
2 仪器工作条件

固定空气流量 350 U h
、

光谱通带 0
.
2 nm

,

选用铜的最灵敏线 324
.
8 nm 为分析线

,

经优化后确定的工

收稿日期
:200 5减巧一8

.
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作条件依次为
:
燃烧器高度 4 m m

,

灯电流 3 m A
,

乙炔流量 60 U h
.

1
.
3 样品处理方法

准确称取样品 1 9 左右于瓷柑祸中
,

置电炉上加热炭化
,

控制温度不使聚丙烯烃样品着火
,

在大部分

炭消失后转入高温炉中
,

在 55 0℃炭化 2
一
3 h 使灰分呈白色

.
取出柑祸

,

加硝酸溶液(1 + 1)6 m L
,

缓慢加热

溶解灰分
,

待溶液蒸发至 4 m L 左右时
,

停止加热
,

冷却
,

用水转入 10 m L 容量瓶中
,

定容
.

1
.
4 实验方法

1
.
4
.
1 石英管的安装及调节

在燃烧器上方安装一支架
,

将石英管缝 口朝下使与燃烧器缝隙处于同一平面上
,

固定在支架上
.
调节

空心阴极灯位置及支架位置使元素灯光束从石英管中心通过石英管
,

并使透光度达到最大
.
点燃火焰

,

吸

喷 1酬L 铝溶液 3 m in
,

使石英管内壁均匀地镀上一层 A1
2O 3 膜

.

1
.
4
.
2 试液配制

试液
:吸取样品溶液5

.
00 m L 于 10 m L 容量瓶中

,

以水定容 ;工作 曲线标准溶液
:取标准 c

uZ+ 0
.
5 -

3
.
0 此 于 5 个 ro m L 容量瓶中

,

加入硝酸溶液 2 m L
,

以水定容
,

以空 白溶液调零
,

测定积分 5
5
的吸光度

,

用计算机回归计算含量
.

2 结果与讨论

2.1 酸度影响

取标准 C
u , ‘

3

.

0 林g 多份于 ro m L 容量瓶中
,

加入硝酸溶液 0
.
5 一 6

.
0 m L

,

以水定容
.
结果表明加入硝

酸溶液 1
一 4 m L 吸光度稳定

,

选择加入硝酸溶液 2 m L

2
.
2 线性范围

取标准 C
u , ‘

0
一
12 林g 于 10 个 10 m L 容量瓶中

,

按实验方法操作
,

配制成宽浓度范围的标准溶液
,

绘

制吸光度一浓度曲线
,

其线性范围为 0
一
0

.

8 林岁m L
.
线性回归方程式为 A

二
0
.
5 8 C

+
0
.
以X ! 8

,

相关系数
; 二

0

.

99 9 5

.

常规 FA A S 法线性回归方程式为 A
二
0

.

19 C
+
0

.

(X 幻 5
.
式中 C 以 协『m L 表示

.
其斜率比为 3

.
05

,

可

见
,

单缝石英管火焰原子吸收光谱法可使铜的测定灵敏度提高 2 倍
.

2
.
3 人工合成样品分析

在石英管表面上进行原子捕集
,

干扰严重
,

大于 0
.
5 倍铜量 的铁对铜的测定有干扰 〔’〕

.

通过在石英管

表面上喷镀一层金属氧化物(例如 A1
2o 。) 膜可有效地消除共存元素的干扰 〔’〕

.
这里试 图通过对人工合成

样品的分析
,

来检验喷镀 A1
20 3膜的单缝石英管消除干扰的效果

.
人工合成样品的元素包括聚丙烯烃及明

胶样品通常可能含有的元素
,

其组成 (卜g/ m L )为
:Cu , 十

l

、

F
e , 十

8 0

、

C
a , 十

5
00

、

M g
, +

l 。汉)
、

N
a

‘

1

000

、

K

+

5
00

、

N i
, 十

2

、

z

n , ‘

2

、

C
o , ‘

2

、

p b
, 十

2

、

M
n , 十

3

、

C d

, ‘

1

.

吸取人工合成样品溶液 3
.
00 m L

,

按实验方法操作
,

6 次测定的

回收率(% )为 101
.
0

、

1 0 3

.

8

、

l
(X)

.

9

、

1 0 1

.

6

、

9 8

.

8

、

1 0 2

.

7

,

平均 101
.
5
.
这表明

,

用镀 A 1
2o 3 膜的单缝石英管

进行原子捕集
,

可消除包括 80 倍量铁在内的共存元素对铜的干扰
.

2
.
4 样品分析

样品分析按样 品处理方法及实验方法操作
,

测定 结果
:
聚丙烯 4

.
3 林岁g

,

R S D 5

.

1 %

,

加标 回收率

%
.
8% 一

10 3
.
7 % ;明胶 1

.
53 林岁g

,

R S D 7

.

5 %

,

加标回收率98
.
8% 一 1

04

.
4 %

.

分光光度法测定结果为
:聚丙

烯 4
.
1 林岁g

,

R S D 4

.

4 %
; 明胶 1

.
45 林岁g

,

R S D 5

.

4 %

.

本方法测定结果与分光光度法一致
,

相对误差小于

士
5. 5 %

·

结果良好
.
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