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摘 要：用自制的蒸气发生装置，在强还原剂存在下，对铜蒸气的生成进行了详

细研究，并通过该装置测定非蒸气发生元素镁和在络合剂掩蔽下测铜两种不同

的方法进行了验证。对酸的种类及浓度、%&’() 溶液流速及浓度、反应管道长度

的影响等实验参数和干扰情况进行了研究。用该方法测定了面粉中铜的质量分

数，检出限为 $!*+,。
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化学蒸气产生技术广泛用于痕量元素的检测。

它的优点是待测元素从样品基体中分离出来，减少

了干扰，提高了灵敏度。除了砷、硒、锑、铋、碲、锡、

锗、铅等外，近年来也开展了对铜［2］、锌［!］、镉［"］、

银［)］、镍［.］等元素蒸气生成的研究。

尽管蒸气发生技术发展很快，但其发生体系却

是相似的，即样品溶液与还原剂混合发生反应，生

成的蒸气经气液分离器分离后，经转移管输送到原

子化器。由于铜蒸气很不稳定，在输送过程中容易

分解损失，因此转移管应当越短越好［2，!］。但转移

是不可避免的，因此生成物的损失也是不可避免

的。本文自制了蒸气发生装置，使生成的气体不经

过转移管，而直接由载气载带到原子化器，转移路

径非常短（ 4 . 56），减少了输送过程中的分解损
失，提高了测定的灵敏度。并通过两种方法验证

了铜蒸气的生成。

2 实验部分
2 02 仪器

78932!# 原子吸收分光光度计（北京瑞利分析
仪器公司）。:8:;3<型智能流动注射仪（西安瑞迈
电子科技有限公司）。

仪器工作条件为：波长 "!) 0 = >6，通带宽度
#?) >6，灯电流 2?) 61，测量方式：时间积分法（读
数时间 2 0 # @），燃烧头高度 ! 66。自制的蒸气发

生装置示意图如图 2所示。

图 2 蒸气发生装置示意图
!"# 0 2 $%&’()*"% +")#,)( -. /)0-, #’1’,)*"-1 232*’(

; A样品；< A空气；BA %&’() 溶液；C A蠕动泵；D,; A气液

分离器；BE A反应管；7A废液

样品溶液由毛细管两端的气压差自动吸入。

%&’() 由蠕动泵引入到高速气流中并由高速气流

带动，在雾化器喷嘴处同样品溶液汇合，并在反应

管中发生反应生成蒸气，经过气液分离后直接进入

火焰原子化器进行原子化。

2 0! 试剂
2 0# 6*+6,铜标准储备液由 # 0 2## *铜溶于硝

酸（2 F 2）中，其余标准溶液由此稀释而成。.# *+,
%&’() 溶液由 . 0# * %&’() 用 " *+, %&-(溶液溶解
并定容至 2## 6,，该溶液现用现配。以上试剂均
为分析纯或优级纯，实验用水为去离子水。
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! "# 实验方法
于 $% &’容量瓶依次加入 !( &)*’ +,标准溶液

("-% &’，$ &./*’的 012# -"% &’，用去离子水定容。
调节蠕动泵使 %( )*’ 13405 流量为 #" $ &’*&67，样
品进样速度为 8 " ( &’*&67。将样品溶液和 13405

同时分别引入反应管。空气流速为 8 " ( ’*&67，乙
炔流速为 ! "% ’*&67。于波长 #$5 "9 7&处测量其吸
光度。

$ 结果与讨论
$ "! 铜蒸气的生成
铜在强还原剂 13405 存在下生成一种挥发性

物质［!］，镁是一种非氢化物形成的元素，在常规的

原子吸收光谱中比铜的灵敏度高。本实验中，在

( "# &)*’铜标准溶液中加入不同浓度的镁，分别用
本实验装置和常规 :;;< 测 =) 的吸光度（波长
$9% "$ 7&，通带宽度 ( " ! 7&），实验结果如图 $ 所
示。

图 $ 蒸气发生装置和常规 :;;<测 =)的信号比较

!"# " $ $%&’()"*%+ %, -# *"#+(.* %, /01 2(’%) #1+1)(/"%+ *3*4

/1& (+5 6%+21+/"%+(. !778

! >常规 :;;<测 =)的吸光度；$ > 本实验装置测 =)的吸

光度

结果表明，用本实验装置测镁时，仅有微弱的

信号产生（不及常规 :;;<测得值的 !(?）。这说
明只有低于 !( ?的镁以气溶胶形式进入原子化
器，所以用本装置测铜时绝大部分（ @ A(?）的铜以
蒸气态物质的形式进入原子化器。

在一系列不同浓度的铜标准溶液中，分别加入

( "8 &./*’ 012#，用水代替 13405 时，铜的吸光度

非常低，如图 # 曲线 5，说明以气溶胶形式进入原
子化器的铜非常少。

9B羟基喹啉和 CDE;都是有效地络合剂。DF7)
等用 9B羟基喹啉作掩蔽剂用于消除氢化物发生时
过渡金属 +,$ G 等的干扰，证明 9B羟基喹啉是一种
非常有效的掩蔽剂［8］。加入 9B羟基喹啉掩蔽之后，
+,$ G就不再与 13405 反应生成铜蒸气。在三系列

铜标准溶液中，一系列加入 $ )*’的 9B羟基喹啉（曲
线 #），一系列加入 ( " #$ &./*’ CDE;（曲线 $），另一
系列不加任何络合剂（曲线 !），分别测铜的吸光
度，如图 #所示。结果表明，9B羟基喹啉比 CDE;更
能有效地掩蔽 +,$ G，所以曲线 #比 $低。同时，曲
线 !比 $，#，5高出很多，说明蒸气态铜物质存在。

图 # 不同条件下测 +,的信号比较
!"# " # $%&’()"*%+ %, 6%’’1) *"#+(.* (/ 5",,1)1+/ 6%+5"/"%+*
! >无络合剂，蒸气发生测 +,；$ > CDE;络合；# > 9B羟基喹
啉络合；5 >以水代 13405

$ "$ 分析条件的优化
$ "$ "! 酸的影响 实验研究了 012#（( " (% H !" $
&./*’）、0+/（( " (% H !" $ &./*’）对铜的吸光度的影
响。实验结果表明，采用 012# 介质的灵敏度明显

高于 0+/介质，当 012# 浓度为 ( " 8 &./*’时，吸光
度最大，实验选择 012# 浓度为 ( "8 &./*’。

$ "$ "$ 13405 溶液流速的影响 试验了 13405 溶

液的不同流速（( " # H # " 9 &’*&67）对铜吸光度的影
响。结果表明，当流速为 # " $ &’*&67时，吸光度最
大，实验选择 13405 流速为 # "$ &’*&67。
$ "$ "# 13405 溶液浓度的影响 试验了不同浓度

的 13405（% H 8( )*’）对 ( " # &)*’ 铜的吸光度的影
响。当 13405 质量浓度为 %( )*’ 时，吸光度达最
大值，实验选择 13405 溶液的质量浓度为 %( )*’。
$ "$ "5 反应管道长度的影响 固定反应管道的内
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径为 ! ""，试验了不同长度的反应管（#$ % &$ ""）
对铜吸光度的影响。实验表明，当反应管太短时，

反应不能充分进行，吸光度很低。当反应管道长度

为 ’$ ""时，吸光度达最大值，继续增大反应管的
长度，吸光度降低，以后实验选择反应管道长度为

’$ ""。
( )* 共存离子的影响
固定 +,( -质量浓度为 $ ) * "./0，在上述最佳

实验条件下，分别测试了 #$$$ "./0的 12( -，34* -，
5-，62( -，72( -，7.( -，+8* -，9:* -等对铜吸光度
的影响。实验表明，这些离子对铜的吸收并无明显

影响，吸收信号的变化不超过 #$$ ; #$<。
( )! 方法分析性能
在一系列不同浓度的铜标准溶液中分别加入

$ )= ">:/0 ?@A*，按上述优化条件绘制工作曲线，铜

的质量浓度在 $ ) $#& % $) B* "./0范围内与吸光度
成良好的线性关系，曲线回归方程为：! C $)$$&= -
$)=D&!+,（"./0），" C $) DDD&，检出限为 =!./0，测
定的相对标准偏差为 # )#<。
分别用常规的雾化法和蒸气发生模式测试了

铜的吸收信号，结果如表 #。通过比较发现，蒸气
发生模式比常规的雾化法特征浓度提高 ! )&倍。

表 # 常规 3996同蒸气发生模式测铜的比较
!"# )# $%&’"()*%+ %, -%+./+0)%+"1 2334 5)06 ."’%( 7/+/(8

"0)%+ *9*0/& )+ 06/ :/0/(&)+"0)%+ %, -%’’/(

方法
铜质量浓度

!/（"./0）
吸光度

E6F
/<

特征浓度

（#<吸收时）

!/（"./0）
蒸气发生 3996 $)* $)(#B ()# $)$$=#
常规雾化 3996 #)$ $)#’( #)& $)$(D

( )’ 样品分析及回收率实验
准确称取 # ) $$ . 面粉于洁净坩埚中，放入马

弗炉中低温炭化后，于 ’’$ G灼烧 * H，冷却后用
?@A*（# - #）溶解，转入 #$$ "0容量瓶中。用上述
最佳实验条件测定面粉中铜的回收率及铜的质量

分数，结果如表 (。

表 ( 样品分析结果及加标回收率
!"# ) ( ;/0/(&)+"0)%+ (/*<10* %, *"&’1/*

样

号

测得值

#/（!./.）
加入标样

量 #/（!./.）
加标后测得

值 #/（!./.）
回收率

/<
E6F/<
（$ C =）

# ()*’ ’)$ B)(= D&)( #)(
( ()(! ()’ !)=D D&)$ $)D
* ()*! B)’ D)BD DD)* #)!
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