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无火焰原子吸收分光光度法

直接测定有机相溶液中痕量银
、

钡

徐 洋

�地矿部石油地质中心实验室
，

无锡 �������

本文主要介绍有机相溶液痕量金属无素银
、

钡的原子吸收光谱直接侧定法
�

与原有灰分法相比
，

该方法简

便快速
，

大大简化了样品的预处理过程
，

同时其灵敏度和准确度也得到提高
�

关键词 原子吸收光谱 有机相溶液 德
、

钡

作者简介 徐 洋 男 �� 岁 工程师 分析测试

有机相溶液中惚
、

钡的测定
，

以前常用灰份法分析
，

将有机溶溶样品加热碳化
，

在马弗炉

中灰化
，

然后用无机酸 �常用硫酸�溶解
，

再用原子吸收光谱仪测定
。

然而
，

该方法没有充分考

虑到惚
、

钡的硫酸盐是不溶于水的沉淀
，

致使测定的精度和准度很不稳定
，

从而使测定的银
、

钡结果不能很好地反映实际含量
。

本文采用有机相溶液直接分析法
，

即有机相溶液经二甲苯

稀释后
，

加入铭
、

钡的无机标准
，

制成乳状液
，

直接用原子吸收法光谱仪测定
。

� 仪器与试剂

日立 ���
一

�� 型塞曼效应原子吸收光谱仪
，
��� 型记录仪

，

铭空心阴极灯
，

钡空心阴极

灯 �优级纯的氯化铭 �����
� ·

�����
、

氯化钡 �����
� ·

�����
、

和盐酸�����
，

分析纯的二甲苯

〔����������〕和超纯 水
，

乳化剂 �复合的非离子 型表面活性剂 �
，

载气 �氢气纯度���
�

����
。

铭标准溶液
�

称取氯化惚 �����
� ·

������
�

�����
，

溶于 �
�

������盐酸中
，

移入 ������

容量瓶中
，

同 �
�

������盐酸稀释至刻度
，

摇匀
。

����
�一 �一�

�

������
。

钡标准溶液
�

称取 �
�

�����氢化钡 �����
� ·

�����
，

溶于少量煮沸过超纯水中
，

移入

������ 容量瓶中
，

用煮沸过的超纯水稀释至刻度
，

摇匀
。

����’一 �一 ������
。

� 分析步骤

称取待测有机溶液 ����
，

置于 ���� 比色管中
，

用二甲苯稀释并定容
。

吸取此溶液 �

份
，

每份为 �
�

���置于 ���� 比色管中�其中两份加入不同量的被测元素水溶液标准�
，

各

加乳化剂 �
�

���
，

以超纯水定容 ���
，

激烈摇动数分钟使其乳化
，

立即进行原子吸收光谱仪

测定
，

按标准加入法求出结果
。
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� 条件试验

�
�

� 有机溶液的乳化

史超等������在乳状液法直接测定原油痕量镍的研究中采用二甲苯����作为原油的

溶剂
，

当溶有原油的二甲苯与水之间的体积比近似为 �� �时
，

形成的乳状液最稳定�表 ��
。

加外
，

乳化剂的用量�表 ��
，

加入 �
�

���
，

其稳定时间可达半小时
。

为保证质量
，

本实验采用

�
�

���孚�化剂
。

表 � 二甲苯与水比例试验 表 � 乳化荆用且试验

二甲苯

����

水

����

乳化剂

����

稳定时间

�����

乳化剂

����

称定时间

�����

�
�

� 立即分层

� �
�

� �
�

� �� �据史超等
，�����

注
�
原油试样为 �

�

�� �据史超等
，
�����

�
�

� 干燥条件

由于有机溶液易扩散
、

挥发
，

当干燥采用阶跃式升温时
，

温度跳跃过大
，

很容易喷溅
，

温

度过低
，

灰化阶段也会喷溅
。

从表 �可以看出
，

采用斜坡式升温选择的千燥温度较为合理
，

银

为 ���℃一���℃
，

钡为 ���，�一�����
。

表 � 斜坡升温试验

最终温度

�℃ �

撼吸光度

���

钡吸光度

���
备 注

���

���

���

���

���

���

�
�

��� �
�

��� 灰化时有喷溅

�
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

����

�
�

���� �
�

����

�
�

��� �
�

���

德
��

�

������ ，钡
��

�

����� �以下同�
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�

� 灰化条件

从表 �
、

�可以看出
，

银
、

钡的最佳灰化条件是 ����，�����
、

����℃����
。

表 � 灰化沮度的选择 表 � 灰化时间的选择

灰化温度

�℃ �

德吸光度

���

钡吸光度

���

灰化时间

���

德吸光度

���

钡吸光度

���

�
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

���

���溯﹃哪����

�
�

� 原子化条件

从表 �
、

�可以看出
，

银
、

钡的最佳原子化条件是 ����℃��
�

��
、

���。℃�����原子化时间

包含净化时间 �一���
。

表 � 原子化退度的选择 表 � 原子化时间的选择

原子化沮度

�℃ �

德吸光度

���

钡吸光度

���

原子化时间

���

银吸光度

���

钡吸光度

���

�
�

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
。

��� �
�

��� �
�

���

�
。

��� �
�

��� �
�

��� �
�

���

�
�

��� �
�

���

�
�

� 线性范围

以二 甲苯为有机溶剂
，

分别加入银
、

钡标准
，

配成 。
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�一�
、

�
�

�������的银标准系列及 �
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�
�

��
、

�
�

������的钡系列
，

作标准曲线
，

从

图 �可以看出
，

惚
、

钡的线性范围分别为 ���
�

������
、

。一�
�

�����
。

�� � 测�精度

以轮南 �
、

轮南 �两原油样为标本
，

进行精度试验
。

手动进样
，

�次为一组
，

结果见表 �
，

标准偏差公式
�几一 ，�

艺尤�一 �艺�����

�一 �
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�
一

��

铭 线性范围�一 �
�

������

�
�

��
钡 线性范围。一 �

�

�����

�
一

��

�
一

��

︵侧︶侧架誉

�刀�

� �
�

�� �
�

�� �
�

�� �
�

�� �
�

�� �
�

���

��������

��
�

��� �
�

�� �〕
�

�� �乃�� �乃�

���� ����

图 � 惚
、

钡的线性范围

银线性范围 �一�������钡线性范围 。一�
�

���几

表 � 栩度试验表

轮轮南 ��� 轮南 ���

序序号 银鲜度 钡呼齐度度 序号 标黔度 钡黔度度
、、�， 声 、才�户户户

��� �
�

���� �
�

����� � �
�

��� �
�

�����

��� �
�

���� �
�

����� � �
�

��� �
�

�����

��� �
�

���� �
�

����� � �
�

��� �
�

�����

��� �
。

���� �
�

����� � �
�

��� �
�

�����

��� �
�

���� �
。

����� � �
�

��� �
�

�����

��� �
�

���� �
�

����� � �
�

��� �
�

�����

平平均值 �
�

��� �
�

������ 平均值 �
�

���� �
�

������

标标准偏差 �
�

����� �
�

������� 标准偏差 �
�

����� �
�

�������

�
�

� 原油的标准加人回收实验

从表 �可以看出
，

银
、

钡的回收率在 ���一����及 ��
�

�写� ����之间
，

基本能满足实

验的需要
。
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表 � 原油的标准加人回收实验

祥品号
原油银�钡含量

������

钮�钡标准加入

������

锡�钡加入 回收

������

鳃 �钡回收率

���

油 ��一沙 � �
�

����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

���� ��
�

����
�

�

油 ��
一

沙 � ��
�

����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

���� ���
�

�����
�

�

油 ��一沙 �� �
�

�����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

��� ��
�

������
�

��

油 ��
一

沙 �� �
�

�����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

��� ��
�

�����
�

��

轮南 � ����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

��� ���
�

�����
�

��

轮南 � �
�

����
�

�� �
�

����
�

�� �
�

�����
�

��� ��
�

����
�

��

� 分析条件

�
�

� 裸的分析条件

空心阴极灯�银灯�
，

测定波长 �����
，

灯电流 ���� �狭缝为 �档 �石墨炉为管式 �保护

气 ������ �载气微�氢��时间响应为 ��扩展为 �� �光电倍增管电压 ���� �干燥条件为斜坡

式 ����
，

最高温度为 ��� ℃ �灰化条件 ����℃���� �原子化条件 ���。℃��
�

�� �进样体积

��拌�
。

�
�

� 钡的分析条件

空心阴极灯�钡灯�
，

测定波长 ����人
，

灯电流 ��
�

��� �狭缝为 �档 �石墨炉为管式 �保

护气 ������ �载气微�氢��时间响应为 ��扩展为 �� �光电倍增管电压 ���� �干燥条件为斜

坡式 ����
，

最高温度为 ���℃ �灰化条件 ����℃���� �原子化条件 ��。。℃���� �进样体积

��拜�
。

� 结果讨论

���本方法所用水必须经过煮沸除去水中的 ��� ，

储存时应装有相应的去除 ���

装置
�

以免碳酸根的存在影响测定结果
。

���有机溶液乳化时
，

必须用高效振荡仪剧烈摇动比色管数分钟
，

否则
�

即使乳化剂用量

足够
，

也会过早分层
。

且每次测定前
，

也应摇动数秒
。

�收稿 日期
�����年 �月 �� 日�
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