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　　摘要:应用 ICP-AES 技术测定空气中镍 、 镉 、 铁 、 银等元

素及其化合物的含量。结果元素的检出限为 0.003 ～ 0.004 mg/

L;线性良好 , 相关系数均≥0.999;精密度良好 , 高 、 中 、 低

3种浓度的 RSD<2%;准确度高 , 回收率在 93%～ 111%之

间 , 样品平均采样效率为 98.5%。说明该方法各项指标均达

到 《车间空气中有毒物质监测研究规范》 的要求 , 适用于工

作场所空气中镍 、 镉 、 铁 、 银等元素及其化合物的检测。
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微波消解法溶样时间短 , 试剂用量少 , 引入污染水平低;

电感耦合等离子体发射光谱法 (ICP-AES)是近十年来发展迅

速的一种元素分析方法 , 具有多元素同时测定能力 , 操作方

便快捷。本文用微波消解/ ICP-AES 技术测定镍 、 镉 、 铁 、 银

等元素及其化合物 , 方法灵敏度高 、 准确 , 监测效率高 , 结

果令人满意。

1　材料与方法

1.1　原理

空气中的气溶胶态镍 、 镉 、 铁 、 银等元素及其化合物采

集在微孔滤膜上 , 经微波消解后 , 在 2% (V/ V)硝酸条件

下 , 用 ICP-AES 法测定上述元素及其化合物的含量。

1.2　仪器与试剂

电感耦合等离子体光质谱仪 , POMES 型 , 美国 TJA公司。

BFC-35D粉尘采样器 , 流量范围 5 ～ 30 L/min , 江苏省建湖县

电子仪器二厂 , 0.8μm 孔径 、 直径 40 mm 微孔滤膜 , 采样夹。

TWA-300H 粉尘采样器 , 流量范围 0.1 ～ 3 L/min , 江苏省建湖

县电子仪器二厂 , 0.8 μm 孔径 、 直径 25 mm 微孔滤膜 , 采样

夹。纯水机 , 美国密理博 Milli-Q , 电阻率 18.2MΨ/ cm。MK-Ⅱ

型光纤控压密闭快速消解系统 , 上海新科微波技术应用研究

所。

标准溶液:将标准溶液1 000μg/ml Cd 、 Ni 、 Fe、 Ag (购自

国家标准物质研究中心)用 2%硝酸溶液逐级稀释 , 配制成浓

度分别为 100 mg/L的标准储备溶液。浓硝酸:超纯;双氧水:

GR级;载气:99.996%高纯氩气。实验中所有器皿均经 20%

硝酸浸泡过夜 , 再用去离子水 、 超纯水冲净后晾干备用。

1.3　样品的采集和保存

在采样现场将微孔滤膜安装在采样夹内 , 以 5 L/min 的流

量采集 15 min 空气样品 , 作短时间接触浓度监测的采样。 以

1 L/min的流量采样210 min , 作时间加权平均浓度监测的采样。

采样后将滤膜朝内折叠后置于清洁袋内保存。

1.4　分析步骤

1.4.1　仪器操作条件　入射功率:1 150 W;载气:氩气;冷

却器流量:14 L/min;辅助气流量:1.0 L/min;雾化气流量:

0.51 L/min;短波积分时间:20 s;长波积分时间:5 s;冲洗

时间:30 s;进样深度:280 step。

1.4.2　样品处理　将采集空气样的微孔滤膜置于消化罐中 ,

加入 4 ml浓硝酸浸泡 4 h , 将消化罐放在 130 ℃电子控温加热

板预处理 1 h 后 , 于密闭微波消解系统中压力 3 档消化 4 ～ 5

min , 消解完全 , 转移到 25 ml具塞刻度试管中 , 用 2%硝酸定

容至刻度 , 摇匀。

1.4.3　标准曲线的绘制　分别取各元素标准贮备溶液 (100

μg/ml)0、 0.01 、 0.1 、 1.0、 5.0、 10 ml 于 100 ml 容量瓶中 ,

用 2%硝酸溶液定容至刻度。按仪器工作条件进行标准化 , 绘

制工作曲线。

1.4.4　样品测定　在标准曲线绘制的同样条件下 , 测定样品

溶液和空白对照溶液。由测得的样品含量值减去空白对照的

含量值 , 查标准曲线得到待测元素的浓度 (μg/ml)。

1.5　计算

X =
25c
V0

式中:X ———工作场所空气中金属元素的浓度 , mg/m3;

25———样品溶液的总体积 , ml;

c———测得样品中金属元素的浓度 , μg/ ml;

V0———换算成标准状况下的采样体积 , L。

2　结果与讨论

2.1　微波消解

实验中改变浓硝酸用量 (1 、 2 、 4、 6、 8 ml)及消解时间

(2、 4、 6、 8 min), 选择消解效果好 、 硝酸用量少 、 消解时间

短的条件 (见 1.4.2), 在此条件下处理的样品 , 回收率达

90%以上。采用密闭快速微波消解 , 溶样时间短 、 试剂用量

少 、 空白值低 , 适用于工作场所镍 、 镉 、 铁 、 银等元素及其

化合物采样微孔滤膜的前处理。

2.2　仪器测试条件的选择

2.2.1　入射功率的选择　当其他条件不变 , 改变入射功率

750、 950 、 1 150 、 1 350 W。结果表明 , 随着功率的增大 , 镍 、

镉 、 铁 、 银等元素所测得的强度均有所提高 , 但超过1 150 W

后却有所下降 , 且 RSD也增大 , 因此选用1 150 W。
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2.2.2　进样深度的选择　进样深度改变会影响观察高度 , 实

验发现 , 当进样深度在250 ～ 300 step 时 , 测定强度大 , 故实验

选择 280 step。

2.2.3　雾化气流量的选择　雾化气流量太小时 , 方法的灵敏

度较低;雾化气流量太大时 , 灵敏度也降低 , 且稳定性变差 ,

故选用镍 、 镉 、 铁 、 银等多元素优化的折中条件 0.51 L/min。

2.2.4　冲洗时间　为降低样品测定记忆效应的影响 , 选择不

同冲洗时间 10 、 20、 25、 30 、 60、 90 s 的记忆效应 , 结果表

明 , 25 s后已无元素记忆效应 , 选择冲洗时间30 s。

2.2.5　分析波长的选择　利用发射光谱多谱线同时测定的特

征和光谱仪同步背景校正功能 , 对每个被测元素选取 2 ～ 3 条

谱线进行测定 , 综合分析强度 、 干扰情况及稳定性 , 选择强

度大 、 谱线干扰少 、 精密度好的分析线。

2.3　在上述工作条件下 , 用试剂空白及标准液进行外标法标

准化 , 绘制工作曲线 , 结果见表 1。

由表1 可见 , 曲线线性良好 , 线性相关系数 r>0.999。由

于 ICP-AES 方法元素的线性范围很宽 , 实际操作中可用单点校

正法测定。

2.4　方法的检出限

对 2%硝酸空白溶液测定 7 次 , 按 IUPAC 规定计算 , 分别

得到各元素的检出限 (以 3 δ计), 见表 1。

　表 1　元素的分析波长 、 检出限 、 标准工作曲线 、 线性范围

元素
分析波长

(nm)

检出限

(mg/ L)
相关系数

线性范围

(mg/L)

Ni 324.7 0.003 0.999 4 0～ 10

Cd 259.9 0.004 0.999 6 0～ 5

Fe 257.6 0.003 0.999 9 0～ 10

Ag 328.0 0.003 0.999 1 0～ 10

2.5　方法的精密度和加标回收率

在微孔滤膜上各滴加不同量的标准溶液 , 配成低 、 中 、

高3 种不同浓度的样品 , 分别进行 6 次测定 , 计算其变异系

数 , 结果见表 2。其回收率在 93%～ 111%之间 , RSD 均<

2%, 表明方法精密度良好 , 符合 《车间空气中有毒物质监测

研究规范》 的要求。

2.6　干扰及其校正

为了解光谱及化学干扰情况 , 将样品进行波长扫描 , 观

察共存元素谱线干扰情况 , 选择扣背景位置 , 用仪器同步扣

背景方式扣除干扰。同时进行了干扰实验 , 固定待测物浓度

为 0.5 μg/ml , 实验发现200μg/ml的 K、 Na、 Ca、 Mg 和10μg/

ml的 Cr、 Cu、 Fe、 Mn、 Ni 、 Zn、 Pb、 Mo 对分析无明显干扰。

表 2　精密度实验结果

元素
本底值

(μg/ml)

加标浓度

(μg/ml)

测得值 (μg/ml)

(x±s)

回收率

(%)

相对标准

偏差 (%)

Ni 0.12 0.1 0.218±0.001 98.0 1.89

1.0 1.143±0.001 102 1.25

5.0 5.265±0.217 109 0.76

Cd 0.10 0.1 0.200±0.002 100 1.14

1.0 1.112±0.002 102 1.09

3.0 3.227±0.223 104 0.58

Fe 0.92 0.1 1.031±0.001 111 1.36

1.0 1.869±0.001 94.9 1.19

5.0 6.047±0.256 103 0.67

Ag 0.10 0.1 0.193±0.001 93.0 1.36

1.0 1.109±0.001 110 1.19

5.0 5.087±0.256 99.7 0.67

2.7　样品分析

应用本方法对某生产场所 3 个不同作业点的空气浓度进

行了 Cd 测定。从表 3可见 , 采样效率良好 , 结果与现场实际

情况吻合。

表 3　现场测定结果

样品编号
采样效率

(%)

浓度均值

(mg/m3)

相对标准

偏差 (%)

1 99.2 0.06 4.9

2 98.1 0.56 1.7

3 98.3 1.10 1.3

　　应用微波消解/ ICP-AES 法测定车间空气中镍 、 镉 、 铁 、

银等元素及其化合物 , 操作简便快速 、 干扰少。各项指标均

达到 《车间空气中有毒物质监测研究规范》 的要求 , 适用于

工作场所空气中上述元素及其化合物的现场检测。
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铅对体内其他元素的影响
Effect of lead exposure on other elements in the body
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　　摘要:采用石墨炉原子吸收光谱法测定正常人和铅接触

者各 50例血中的铅等 10 种元素的浓度 , 探讨铅对人体其他金

属元素的影响。结果发现铅对体内钙 、 镁 、 锌 、 铜 、 铬 、 镍

均有干扰 , 尤以钙 、 镁 、 锌为甚。
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在现代工业的职业性危害因素中 , 铅是危害最广泛的金属

之一。铅不但对人体多个系统有毒性作用 ,而且通过与其他微

量元素的协同和拮抗作用 , 共同影响着生理功能。我们检测了
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