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M6石墨炉原子吸收测定微量镉的方法研究’ 

吴 建 政 

(河南省岩石矿物测试中心，郑州，450053) 

摘 要：研究了直接用标准溶液做 曲线，SOLAAR M6石墨炉原子吸收测定样品中微量镉的分 

析方法，试样经酸分解 ，以 0．2％NH4H2PO4--0．5％Mg(N()3)2做 改进剂。方 法检 出限为 

0．oo8~,g／g(0．20000g样品)，经国家一级标准物质 中镉的测定验证，结果与标准值相符。12 

次测定的 RSD为 一8．1％～4．1％，可用于测定水系 、岩石矿物 、选冶等样品中的微量镉。 

关 键 词：SOLAAR M6；改进剂 ；镉 ；石墨炉原子吸收 

中图分类号 ：0657．31 文献标识码：B 文章编号 ：1001—0076(2002)05—0038—03 

The Analysis Method of Trace Cd in Samples by SOLAAR M6 GFASS 

W U Jian—zheng 

(The Geoanalysis Center of Henan Provice，Zhengzhou 450053，China) 

Abstract：The analysis method of trace level Cd in samples was studied in the pa． 

per． Using standard solution to do the analysis calibration and SOLAAR M6 

GFASS as determination instruments． the samples ware dissolved．Using 0．2％ 

NH4HzPO4 0，5％Mg(NO3)2as modifier determined by SOLAAR M6 GFASS，the 

detection limit is 0．008~g／g(0．20000g of sample)．The method has been applied 

to the determination of trace Cd in the national standard samples．The results are 

in agreement with certified values with precision of一8．1％ to 4．1％ RSD(n： 

12)．The method can be used in the determ ination of trace Cd in rock and mineral 

samples． 
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在 自然界中，元素镉一般与锌的矿物伴 

生一起，以硫化物或氧化物形式存在，含量很 

低，因镉在环境保护、土壤改 良、部分矿物选 

冶中是有害成分，同时镉又是地质找矿的重 

要指示元素，故镉在化探、找矿、选冶、环保等 

方面是主测元素之一，测量的准确度、精密度 

要求很高，过去受仪器设备所限，在样品测试 

中，多数采用 日立 180—80石墨炉原子吸收 

法测定镉的含量，因用标准溶液做曲线测定 

结果偏低，而普遍采用标准物质随同样品一 

起处理来做标准曲线，这样做方法本身易产 

生测量结果的系统误差，且不同的样品种类 
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标准物质不全，对测定结果的精密度与准确 

度产生很大影响。为了满足不同种类样品测 

试质量要求，本文利用 Thermo ElementalSO— 

LAAR M6型原子吸收分光光度计在以前基 

础上研究建立了直接用标准溶液做曲线，石 

墨炉原子吸收准确快速测定岩石矿物样品中 

微量镉的分析方法。 

1 试验部分 

1．1 仪器与试 剂 

(1)仪 器 ：Thermo Ealemental SOI AAR 

M6型原子吸收分 光光度计 ；镉 空心阴极灯 

(北京市朝阳天宫电器厂)；ThermoElemental 

石墨管；测定波长 228．8nm、灯电流 5mA、光 

谱带宽 0．5nm、Zeeman扣背景。 

(2)镉标准溶液：称取经稀盐酸处理过的 

光谱纯金属镉粒 1．O000g，溶于 20mL王水 

中，冷却移入 1000mI 容量瓶中，5％盐酸定 

容，此标液浓度为 lmg／mI ；所用硝酸、硫酸、 

氢氟酸、高氯酸等试剂均为优级纯。 

1．2 试验条件选择 

用国家标准物质 GSD1—12及镉标准溶 

液分别对普通石墨管、长寿命石墨管、平台石 

墨管试验 ，结果表 明平 台石墨管效果最好 ，试 

验条件 见表 1。 

表 1 试验条件 

1．3 工作曲线 

经 试 验 设 置 主 标 准 溶 液 浓 度 为 5 

ng／mI ，由仪器智能稀释为 0．25、0．5、1、2、5 

ng／mL标准系列，基体改进剂选择湿法 由仪 

器 自动加入，以峰高吸收信号作图见图 1。 

cd浓度( g／g) 

图1 工作曲线 

1．4 样品前处理 

经 对 HNO3一HF—HClO4体 系、HNO3 
一 HF—H2SO4体系两种溶样体系试验表明： 

HNO3一HF—HClO4体 系溶样，国家标准物 

质 GSD系列测定结果稍有偏低，且易引起石 

墨管 暴 裂，原 因 是 在 溶样 时 产 生 的 氯根 

(Cl一)与镉形成 CdCI2而挥发损失，HNO3一 

HF—H2SO4体系溶样测定结果正常，具体操 

作步骤 如下 ： 

称取 0．2000g样品于 40mI 聚四氟乙烯 

钳锅 中，加入 5mL HNO ，10mL HF，lmI 1 

+1 H2S04置 电热板上，加热至硫酸 白烟 冒 

净，取下稍冷，加 1十1 HNO3 2mL提取，定容 

至 25mi 塑料比色管中。 

2 结果与讨论 

2．1 灰化、原子化条件选择 

在研究中发现 ：灰化、原子化温度在一定 

范围内变化时，标准系列的吸光度变化不大， 

但不同的样品都有较大的变化，产生这一现 

象的原因是不同的样品具有不同的基体，如 

Co、Ni、Fe、Li、Mg、Mn、Mo对镉都有负干扰， 

原子化时基体对镉产生了不同程度的干扰。 

因此本文在优化灰化、原子化温度时，为了兼 

顾标准系列和样品这两者因素，经过反复试 

验，采取多步斜坡升温法确定下 r灰化、原子 

化条件。 
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2．2 基体改进剂 

因镉是易挥发元素，不加基体改进剂，随 

试液 介质 不 同．一 般 在 400～600℃ 之 间 挥 

发，故 本 文 用 1％HNO 做 溶 液 ，2ng／mI 镉 

标准对基体 改进剂 进行 了深入研 验0吉 

表 明：用 0．2％NH4H2PO4+0．5’‰M}(N0 )， 

}f：蔓 世 ，奠 ，ft儡度可 达 71 0 、嚣 ． 

眨 5㈨ ．通过磷酸 二氢铵 、硝 酸嵌 标 

物质镉 的影响 究 发现 ，磷酸 二氢 铵 大于 

(】_2 0fI、硝酸镁 垃大 于 0．5％对镉 的 吸光度 无 

最 响，磷 酸 二 氢铵 ：鞋小 于 0．15％ ．硝酸 

镁量小于 0．4％时，样品的吸光值降低很多， 

当磷酸二氢铵量小于 0．1％、硝酸镁量小于 

0．3％时 吸光度几 乎 降为零，故本 文选 用 

0．2％磷酸二氢铵一0．5％硝酸镁，经试验基 

体改进剂加入量大干 5 I 对镉的吸光度无 

明显影响。为保护石墨管节约成本，选择基体 

改进剂的加入最为 5 I 。 

2．3 多步斜坡升温 

． 本文研究的多步斜坡升温是将干燥分为 

90℃和 120℃两步，灰化分为 4OO℃和 5o0℃ 

两步升温 ，90℃ 干燥 能防 止液 体 暴溅，41)0℃ 

灰化能让镉和磷酸 二氢铵、硝酸镆有一个充 

分反应的余地，从而有利于在 500℃灰化去 

除基体干扰更好保护镉，使原子化信号不出 

现双峰。得到较好重现性，具体见表 1。 

2．4 精密度和准确度 

用试验方法和最佳条件，对 12个 GSD 

系列国家标准物质中的每一个标准物质进行 

12次分析，分别计算，平均值和推荐值之间 

的相对误差 (RE％)相对标准偏差(RSD％) 

测定结果见表 2。 

在生产样品测定中，曾对 6个不同选矿 

洋品进行加标 回收试验，测定结果 见表 3。 

杯 M收率 在 99．7％～100．5％ 

2．5 检出限 

以空白试验标准偏差的三倍计硷出限．经 

21次空白试验计算镉检出限为 0．008 vg／g。 

表 2 方法的精密度、准确度试验结果 

注 ：平均值为 12次测量结果平均咀。 

表 3 样品标准加入回收试验结果 

3 结 论 

本文克服了过去用标准物质做曲线}91fl定 

镉含量的不足，采用标准溶 做曲线，对试验 

方法和最佳条件进行 了研究和探讨．确定了 

SOI AAR M6石墨炉原子吸收测定不同样品 

中镉的分析方法，通过用国家_．级标准物质 

GSD系列进行检验，分析方法的准确度和精 

密度完全符合 Dz／T0167—1995，及有关标 

准规范对镉的分析质量要求。可用于地质找 

矿、选弟冶、环保、土壤等领域镉的测试 
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