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章节摘录

版权页：   插图：   （三）样品处理应注意的几个问题 污染是限制灵敏度和检出限的重要原因之一，
主要污染来源是水、大气、容器和所用试剂。
最纯的去离子水仍含有10—7～10—9的杂质；普通化学实验室的空气中常含有Fe、Ca、Cu、Mg、Si等
元素，且大气污染很难校正；容器污染与材质、用途和保存方法有关，且随温度升高而增大，容器的
选择依测定要求而定，不同容器的洗涤应采取合适的方法。
 避免损失是样品制备过程中另一个重要问题。
浓度太低（如小于1μg／mL）的溶液，由于吸附等原因，一般来说是不稳定的，不能作为储备溶液，
使用时间不超过2d。
无机贮备溶液或试样溶液应于聚乙烯或玻璃容器中保存，维持必要的酸度，存放在清洁、低温、阴暗
的地方，如金、银等元素的贮备溶液应存放于棕色试剂瓶中；有机溶液应避免与塑料、胶木瓶塞等直
接接触。
 二、测定条件的选择 实际测定中，应做好分析测试最佳条件的选择，通常需考虑的主要条件有元素
分析线、空心阴极灯、火焰燃烧器、狭缝宽度等。
 （一）分析线的选择 为获得较高的灵敏度，原子吸收光谱分析法常选择元素的共振线作为分析线，
但也有例外。
如元素zn的测定时常选用灵敏线213.9nm波长，当zn含量较高时，为保证工作曲线的线性范围，可选用
次灵敏线307.5nm波长进行测定；As、Se、Hg等元素的共振线（灵敏线）都处于远紫外区，光谱区间
内有较强烈的背景吸收，也不宜选择其共振线作为分析线。
 共振线（灵敏线）是待测元素原子蒸汽吸收最强烈的入射线，选择其共振线作为分析线，吸收值可能
超出标准曲线的有效线性范围，可考虑选择次灵敏线作为分析线。
微量元素的分析测定中，必须选择吸收最强的共振发射线。
 （二）空心阴极灯工作条件的选择 1.预热时间 为保证空心阴极灯发射的共振线稳定，必须对灯进行预
热，使灯内原子蒸气的分布及蒸气厚度恒定，使灯内原子蒸气的自吸收和发射共振线的强度稳定。
单光束仪器的灯预热时间应在30min以上，双光束仪器中，参比光束和测量光束的强度同时变化，比
值恒定，能使基线很快稳定。
空心阴极灯使用前，在施加1／3工作电流的情况下预热0.5～1.0h，并定期活化，可增加空心阴极灯的
使用寿命。
 2.工作电流 空心阴极灯的主要任务是辐射出能用于峰值吸收的待测元素的锐线光谱——特征谱线。
空心阴极灯的发射特性取决于灯电流的大小，选择最适宜的灯电流是分析的重要操作条件之一，选择
灯电流的基本原则是：在保证光谱稳定并具有适宜强度的条件下，应使用最低的工作电流。
 空心阴极灯工作电流的大小直接影响灯放电的稳定性和锐性光的输出强度。
灯电流小，辐射锐性光谱线窄、测量灵敏度高，但灯电流太小时透过的光线太弱，需提高光电倍增管
灵敏度的增益，会增加噪声、降低信噪比；灯电流过大，辐射光谱热变宽和碰撞变宽影响增大，灯内
自吸增大，使辐射锐线光的强度下降、背景增大、灵敏度降低，还会加快灯内惰性气体的消耗，缩短
灯的使用寿命。
 空心阴极灯上都标有最大电流，日常分析的工作电流应保持在最大电流的40％～60％，可得到稳定的
锐线光强输出。
对于高熔点的Ni、Co、Ti、Zr等的空心阴极灯工作电流可大些；对于低熔点易溅射的Bi、K、Na、Rb
、Ge、Ga等的空心阴极灯，工作电流应尽可能小。
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