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氢化物发生— 火焰分子发射法测定芦笋中的锡
`

王 伟 孙为德

(盐城工学院化学工程系
,

盐城
,

2 2 4 0 0 3)

摘 要 报道 了氢化物发生— 火焰 分子发射法测定芦笋中的锡
,

该方法设 备简单
,

操作方

便
,

干扰 少
,

线性范围为 1
.

1又 1 0 一 ’

一 1
.

4又 10 一 5
9 /m l

,

检 出下民为 2
.

2 7拼g /m l
,

变异系数小
。

关键词 锡 氢化物发生 分子发射

分类号 0 6 1 1

前 言

测定食品中的锡
,

通常采用火焰原子吸收法
,

这种方法灵敏度低
,

干扰严重
,

样品溶液须经

过富集后
,

才能满足痕量分析要求
。

本法基于样品与 N a B H
;

溶液反应
,

生成的氢化物伴随氢气由载气 (氢 )带入分子发射室的

长缝石英炉 中
,

由于伴随氢气存在
,

炉 口即形成火焰
,

火焰 中的分析物与氧原子之间的复合反

应
,

M + O ~ M O
`

~ M O + hr
,

产生非散射发射
,

在一定范围内
,

信号与浓度成正 比
。

该方法 已应用于多种测试
,

成功地测试了水样
、

地质样品中的砷
、

食品中的砷
。

本文是应用

于测定芦笋罐头中的锡
。

1 实验部分

1
.

1 仪器与试剂

1
.

1
.

1 仪器

采用氢化物发生一一火 焰分子发射 光谱

仪
,

定时控 制 N a B H
;

溶液的加入
,

倍增管检出

信号经放大器放大后由记录仪记录
。

采用的新

型分子发射炉
,

是一根两端封闭的石英管上开

一宽 Zm m
,

长 30 m m 的长缝
,

管外绕有电阻丝
,

氢化物及氢气经过缝隙时形成氢焰并发射光谱
。

1
.

1
.

2 试剂

样品

载气

图 1 氢化物发生— 火焰分子发射光谱仪示意图

A
:

氢化化发生瓶
; B

:

旋流脱水器 ; C
:

分子发射炉室 ;

D
:

光电倍增管
; E

:

记录仪 ; F
:

负高压

S n O 的发射波长在 4 9 0 n m
。

S n
贮备液

:

称取高纯锡 0
.

7 2 5 9 9
,

用 5 0 m l 浓盐酸
,

加入少量 H
Z
O

,

于低温下加热溶解
,

冷

却后移入 5 0 0m l 容量瓶中
,

用 1
.

s m o l
·

L
一 ’

的 H
Z
S O

;

定容
,

S n
的浓度为 1

.

4 5 2m g
·

m l
一 `

N a B H
;

溶液
:

称取 1 5g N a B H
;

溶于 2%的 N a O H 溶液中
,

定 容至 l o 0 0m l
,

N a B H
;

浓度为

1
.

5 %
,

现配现用
,

低温避光可保存数天
。

硫酸
:

优级纯
,

其它试剂均为分析纯

收稿 日期
: 1 9 9 6一 0 4 一 0 4
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水
:

去离子水

Z L亲件选择

L 2
.

1 仪器条件

波长
:

根据最大吸收原则
,

选择 4 9 o n m
。

载气流量的选择
:

根据信背 比的大小选

择载气流量
,

吸收 50 川稀释 10 倍 的贮备液

配成 50 m l 溶液
,

测得信背比结果如下表
。

根据测定结果
,

选择 6 50 m l/ m in 的载气流量
。

表 1 载气流量对信背比的影响

载气流量 m l /m in

空 白

信 号

信背比

3 5 0

1 9
.

8

4 8
.

5

2
.

4 5

5 0 0

1 8
.

4

4 8
.

8

2
.

6 5

6 5 0

1 8
.

0

4 9
.

9

2
.

7 7

8 0 0

1 6
.

8

4 5
.

5

2
.

7 0

N a B H
4

浓度选择
、

加入量选择
:
S n
的发射强度随 N a B H

4

浓度和流量的增大而增加
,

但浓

度过高
,

加入量过大
,

则产生氢气过多
,

发射强度降低
,

重现性变差
。

因此选择 1
.

5%的 凡 111 1;

溶液
,

进样量为在三
s 内进 4m l

。

燃烧炉高度的选择
:

调节测试
,

火焰观测区高度为

1
.

5 8e m 为佳
。

负高压
:

选择一 52 o v
。

1
.

2
.

2 酸度试验

吸取 50 川稀释 10 倍的贮备液定容 50 m l
。

根据不 同酸度 下的结 果
,

选择 1
.

s m ol
·

H
Z
s O

;

作为介质
。

1
.

2
.

3 干扰试验

L 一 `

的

终so4 令 , 三
( m de

·

L
一 诬

)
, 2 2

.

0 1
.

8 1
.

6 1
.

4 1
.

2

样 品 通过 IC P 分析有 共 存 元 素 M n +2
,

C aZ
-

M g Z+ ,

F e 3+ ,

A s ’ +
等

。

图 2 酸度对信号的影响

对 1拼g /ml 浓度的锡溶液进行 M n ,十 ,

C a Z十 ,

M g , 十 ,

eF
3 +

共存量试验
,

结果如下
。

表 2 干扰离子的影响

)一OOC乙n
à勺dnà一l
-̀

(
r、

泊一.3.2.9.85一么乙厂从
离子种类

M n Z+

C a Z+

M g
Z +

F e 3 +

0

2 4
.

0

2 2
.

5

1 9
.

5

1 8
.

5

1 O

2 3
.

8

2 1
.

8

1 9
.

2

18
.

3

10 0 0

2 3
.

8

白色沉淀

白色沉淀

黑色沉淀

结果表明
,

在溶液澄清的情况下
,

M n Z十 ,

C a Z+ ,

M g Z+ ,

eF
’ +

均不干扰测定
。

A s +3 产生的干扰 比较严重
,

可以通过控制 p H 值来消除
,

本实验使用 5%的柠檬酸来掩

蔽
。

结果表明
,

掩蔽效果很好
。

2 样品分析与结果

.2 1 样品处理

将市售芦笋罐头中芦笋取若干
,

用去离子水冲洗几遍
,

放入烘箱
,

用 120
’

C温度烘干 8 小

时
,

至炭化
,

冷却
,

称取 3 9 左右
,

加 2 0m l 浓 H N O
,

放置过夜
,

将样品溶液于低温下保持微沸状

态加热
,

至固体溶解
、

冷却
,

加 。
.

s m lH CI O
; ,

低温加热至样品成为白色或淡黄色晶体
,

如颜色

过深
,

加适量 H N O
,

继续 消化
,

直至蒸干为 白色晶体
,

然后 以 1
.

sm ol
·

L 一 ’

的 H
Z
SO

4

定容至
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Sn + 怂 ( 30昭 )
1 0 l m

。

2
.

2工作曲线

使用锡的浓度为 1 4
.

52拌g / ml的工作液
,

以 1 `

9 的 H
Z
S O

4

介质 (含 5 %的柠檬酸 )
,

分别配成 0
.

1 0
,

0
.

2 0
,

0
.

3 0
,

0
.

4 0
,

0
.

5 0拌g /m l 浓度的标准锡溶液
,

对

该标准 系列溶液进行测定
,

其标准工作曲线如图 4

所示
。

2
.

3 样品分析结果

在选择的条件下
,

对处理好的样品进行测试
,

结

果如表 3
、

表 4 :

2
.

4 回收率试验

在称量好烘干的芦笋样品以后
,

加入一定量的

标准 S n
溶液

,

然 后进行样 品处理
,

对结 果测定
,

计

算得到如表 4 所列的回收率
。

5 % 柠檬酸

1 0 1
.

5 58
.

1 14
.

5

图 3 行檬酸 对 A
、 ’

的掩蔽

3 讨论

1
、

改变了以前小体积进样为现在大体积进样
,

原来采用微量进样器吸取浓度较高的工作液注入反

应瓶
,

这种方法不易使反应瓶里浓度均匀
,

现选用先

稀释好的溶液一次进样
,

这样得到的结果比较稳定
,

重现性好
。

表 3 测定结果

蜻号

l
` ”

`

0

…
3 0

’

。

2 0
.

0

1 0
.

0

信号

4 0
.

0

3 0
.

0

2 0
.

0

1 0
.

0

S
n
(拌g/ m z) o

0
.

4 0 0
.

3 0 0
.

加 0
.

IQ

4 tJ/
、

准上作 lll J兰戈

50图

表 4 回收率试验

测测定次数数 结果 拌g /m lll 平均值值 IC P 对照法法

11111 2
.

1 999 2
.

2 444 2
.

2 555

22222 2
.

2 5555555

33333 2 2 8888888

44444 2
.

2 4444444

样样品含含 加入量量 测得量量 回收率率 平 均均

量量 拼ggg 拜ggg 拼ggggg 回收率率

999
.

1444 1 4
.

5 222 2 3
.

6 444 9 9
.

9%%% 9 9
.

2%%%
999

,

1 444 1 4
.

5 222 2 3
.

6 222 99
.

7 %%%%%
999

.

1 444 14
.

5 222 2 3
.

5 333 9 9
.

1%%%%%
444 8 666 6

.

5 333 1 1
.

3 000 9 8
.

6 %%%%%
氛氛 8 666 6

.

5 333 1 1
.

2 888 9 8
.

3 %%%%%
444

.

8 666 6
.

5 333 1 1
.

3 777 9 9
.

7 %%%%%
2

、

本法测定的结果往往较高
,

因为是将样品烘干至炭化的情况下称重
,

计算得到的含量
。

3
、

处理样品中的消化过程
,

H N O
。

加入 量不宜过多
,

加热温度不宜太高
,

否则会产生不溶

于水的偏锡酸
,

使结果偏低
。

另外
.

锡的卤代络合物沸点均不高
,

反应过程中有 H 1C 0
、

的处理
,

也易使锡损失
。
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