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!"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，!"##"$）

摘 要：研究了直接用标准溶液做曲线，*’+,,-./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#&"01232"4’3—#&!0.5（1’6）" 做改进剂，方法检出限为

#&##7!5／5（#&"####5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，$"
次测定的-*8为97&$0"3&$0，可用于测定水系、岩石矿物、选冶等样品中的微量镉。
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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$7#97#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!"#$%&’(#%#)*+(,-.
/00123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。

! 试验部分

!"! 仪器与试剂

（4）仪器：!"#$%&’+(#%#)*+(,-/001
23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）；!"#$%&’(#%#)*+(
石墨管；测定波长55676)%、灯电流8%0、光

谱带宽978)%、:##%+)扣背景。

（5）镉标准溶液：称取经稀盐酸处理过的

光谱纯金属镉粒479999;，溶于59%/王水

中，冷却移入4999%/容量瓶中，8<盐酸定

容，此标液浓度为4%;／%/；所用硝酸、硫酸、

氢氟酸、高氯酸等试剂均为优级纯。

!"# 试验条件选择

用国家标准物质=,>4?45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4。

表! 试验条件

参数
温度

（@）
斜坡

（@／A）
保持时间

（A）
氩气流量

（/／%B)）

干燥 C9 49 D9 975
干燥 459 8 49 975
灰化 E99 489 59 975
灰化 899 599 59 975
原子化 4E89 9 D -FF
净化 5E99 9 D 975

!"$ 工作曲线

经 试 验 设 置 主 标 准 溶 液 浓 度 为 8
);／%/，由仪器智能稀释为9758、978、4、5、8

);／%/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4。

!"% 样品前处理

经 对 GH-D—GI—GJ(-E 体 系、GH-D
—GI—G5,-E体系两种溶样体系试验表明：

GH-D—GI—GJ(-E 体系溶样，国家标准物

质=,>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

（J(?）与镉形成JKJ(5而挥发损失，GH-D—

GI—G5,-E体系溶样测定结果正常，具体操

作步骤如下：

称取975999;样品于E9%/聚四氟乙烯

钳锅中，加入8%/GH-D，49%/GI，4%/4
L4G5,-E置电热板上，加热至硫酸白烟冒

净，取下稍冷，加4L4GH-D5%/提取，定容

至58%/塑料比色管中。

" 结果与讨论

#"! 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

J&、HB、I#、/B、2;、2)、2&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了灰化、原子

化条件。
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!"! 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!""!#""$之间挥

发，故本文用%&’()* 做溶液，+,-／./镉

标准对基体改进剂进行了深入研究试验结果

表明：用"0+&(’!’+1)!2"03&4-（()*）+
做基体改进剂，灰化温度可达5""$、最佳温

度为3""$，通过磷酸二氢铵、硝酸镁对标准

物质镉的影响研究发现，磷酸二氢铵量大于

"0+&、硝酸镁量大于"03&对镉的吸光度无

明显影响，磷酸二氢铵量小于"0%3&、硝酸

镁量小于"0!&时，样品的吸光值降低很多，

当磷酸二氢铵量小于"0%&、硝酸镁量小于

"0*&时 吸 光 度 几 乎 降 为 零，故 本 文 选 用

"0+&磷酸二氢铵—"03&硝酸镁，经试验基

体改进剂加入量大于3"/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

改进剂的加入量为3"/。

!"# 多步斜坡升温

本文研究的多步斜坡升温是将干燥分为

6"$和%+"$两步，灰化分为!""$和3""$
两步升温，6"$干燥能防止液体暴溅，!""$
灰化能让镉和磷酸二氢铵、硝酸镁有一个充

分反应的余地，从而有利于在3""$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%。

!"$ 精密度和准确度

用试验方法和最佳条件，对%+个789
系列国家标准物质中的每一个标准物质进行

%+次分析，分别计算，平均值和推荐值之间

的相对误差（:;&）相对标准偏差（:89&）

测定结果见表+。

在生产样品测定中，曾对#个不同选矿

样品进行加标回收试验，测定结果见表*。

加标回收率在6605&!%""03&

!"% 检出限

以空白试验标准偏差的三倍计检出限，经

+%次空白试验计算镉检出限为"0""<"-／-。

表! 方法的精密度、准确度试验结果

次数 平均值 标准值 :89（&）:;（7=>）

789?% "0"<# "0"<< #0% ?%0<
789?+ "0"#% "0"#3 <0# ?303
789?* "0"6+ "0%"" 605 ?<0%
789?! "0+"3 "0%6" 60+ 506
789?3 "0<+! "0<+" 60" "03
789?# "0!%5 "0!*" <03 ?*0%
789?5 %0"3< %0"3" 50! "0<
789?< "0"<% "0"<% 60% "0""
789?6 "0+3< "0+#" #0! ?"05
789?%" %0%*" %0%+" 30* "06
789?%% +0*63 +0*"" 30* !0%
789?%+ !0%*! !0""" 30" *0!

注：平均值为%+次测量结果平均值。

表# 样品标准加入回收试验结果

编号
.（@A）"-

样品含量 加入量 测定值

回收率
（&）

选% !0!< %" %"0!" 6606
选+ %"0"< %" +"0#" %""03
选* %%03# %" +%0!< 6606
选! %50+" +" *50#" %""0+
选3 +"0"! +" *605# 6605
选# *"0"" *" #"03* %""0!

! 结 论

本文克服了过去用标准物质做曲线测定

镉含量的不足，采用标准溶液做曲线，对试验

方法和最佳条件进行了研究和探讨，确定了

8)/BB:4#石墨炉原子吸收测定不同样品

中镉的分析方法，通过用国家一级标准物质

789系列进行检验，分析方法的准确度和精

密度完全符合9C／D"%#5?%663，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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