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前   言

  本书是教育部“十五”国家级规划教材。全书分上、下二册,上册为基础化学实验,下册为综

合化学实验。上册含基本常识、基础仪器、基本技能、基础实验等内容,面向化学学科及相关学科

开设基础化学实验的本、专科学生;下册含成分分析及表征、常数测量、合成化学、化工基础等实

验内容,面向化学学科各专业开设综合化学实验的本科生。上册主编方宾、王伦,副主编魏先文、

陈友存、陈高昌、张强和邵思常;下册主编王伦、方宾,副主编谢筱娟、吴华强、邵明望、范少华、孙

登明和陈永红。

  21世纪初,安徽师范大学决定在化学与材料科学学院进行理科专业教学整体改革试点工

作。化学与材料科学学院为了培养“厚基础、宽口径、强能力、高素质”全面发展的师范性综合人

才,组织具有丰富教学经验的教师,内研外调,吸取重点大学教改经验,发掘本校本科教学优势,

制定出专业教学整体改革思路、规划及方案,重新修订本科教学计划、基础课程教学大纲,新建基

础化学实验中心和综合化学实验中心,组织编写“基础化学实验”和“综合化学实验”讲义,已在本

校及安徽部分院校使用,受到广大师生欢迎及好评。2001年年底,安徽省化学会在安徽师范大

学召开了新世纪安徽省首届高师化学教学改革研讨会,与会专家对我们编写的实验讲义有较大

兴趣和使用意向。2002年上半年,《化学实验》(上、下册)申报并获准教育部“十五”国家级规划

教材。为了集思广益、确保质量,我们于 2002年 8月邀请了安徽省 14所高师院校的化学教育专

家在芜湖召开了《化学实验》(上、下册)编写研讨会,会后进行了认真的修改。

  本书编写力求体现以下特色:

  改变化学实验完全依附理论教学的传统模式。将化学实验独立设课,原配套的无机化学实

验、有机化学实验、分析化学(含仪器分析)实验、物理化学(含结构化学)实验及化工基础实验重

新整合为《基础化学实验》和《综合化学实验》。

  改变化学实验完全遵循知识结构、多为验证的传统模式。根据现代化学实验的目标、特点重

新编排实验目录和实验内容,突出能力培养主线,注意科学素质与环境意识的教育。

  注重基础。规范基本方法、基本原理、基本操作,选用大量常规经典仪器,有利于学生基本技

能训练,为今后专业实验、毕业论文实验、研究生实验奠定基础。

  注重综合。拓宽口径,使化学与生命科学、环境科学、材料科学、能源科学等交叉、渗透,将化

学合成、成分分析及表征、常数测量、化工基础紧密结合,加强综合能力及应用能力的培养。

  展示先进。适当增加新内容、介绍新仪器、新方法、新技术,重视学生创新能力的培养。

  参加本书编写、复核人员主要为安徽师范大学的化学教师,详见于相应内容的署名。编写时

参阅了大量文献资料,在此谨向有关的作者致以衷心感谢。全书由方宾、王伦、魏先文、吴华强、

谢筱娟、盛恩宏统稿。
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  本书初稿由中国科学技术大学教授倪其道、张祖德、汪志勇、刘光明等专家审阅,他们对书稿

提出了宝贵的修改意见。本书的编写、出版得到了安徽师范大学、安徽省化学会、高等教育出版

社的关心和支持,安徽师范大学教材科贾冠忠同志、高等教育出版社岳延陆同志付出了辛勤劳

动,在此一并致以诚挚的感谢。

  本书旨在为高等师范院校提供体系崭新、内容整合、重在能力培养、便于教学实施的化学实

验教材。由于编者水平所限,教材中难免存在缺点和错误,恳请广大教师和读者批评指正。

编  者  

2002年 9 月于芜湖
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一  

成分分析及表征实验

  成分分析及表征实验是仪器分析理论及仪器分析方法在科学研究、工农业生产及监督检验

等部门的基本依据和具体应用。仪器分析理论及实验方法目前的发展日新月异 ,内容迅速增加 ,

重要性日益突出 ,被更多的高等院校化学及相关专业列为各自独立的公共基础课。我们在编写

成分分析及表征实验这部分内容时 ,力求摆脱过去实验完全对理论课的依附 ,强调仪器分析理论

及仪器分析方法的原理 ,强调仪器和方法的基本操作技能 ,着重培养学生分析问题和解决问题的

能力。

  本部分包括 4 方面共 16 个实验。

  第 1 方面 :利用发射光谱分析解决物质成分的定性、半定量分析 ,掌握摄谱、冲洗感光板、测

微光度计的使用等操作技能 ;掌握原子吸收分光光度法对低含量物质的定量测定方法 ;了解荧光

法的基本原理 ,掌握荧光光度计操作技能 ;了解化学发光原理及流动进样技术。

  第 2 方面 :了解电化学分析原理及各种操作方法 ,掌握电极制作技巧 ,掌握电位法、库仑滴定

及电流法指示终点的方法 ,正确使用离子选择性电极及电极的保管 ,了解循环伏安法及示差脉冲

极谱法对电极反应机理的研究。

  第 3 方面 :通过四大谱学技术 ,掌握对有机物进行表征和解析的手段 ;利用紫外吸收光谱对

简单化合物进行鉴定 ,并了解溶剂性质对吸收光谱的影响 ;利用红外光谱对复杂化合物进行解

析 ;利用核磁共振波谱对未知物进行鉴定并对未知物进行定量分析 ;利用质谱技术对物质的分子

式、结构式进行确定。

  第 4 方面 :掌握气相色谱定性、定量分析方法 ,熟悉气相色谱仪 ,掌握微量进样技术 ,了解怎

样利用液相色谱完成难度较高的分离工作 ,并掌握利用此项技术对医药或环保等试样进行分离

的技能。

  成分分析及表征实验共开设 14 个实验 (从 16 个实验中选做 14 个实验 ) ,总学时数为 56。

每个实验项目及建议学时数为 :发射光谱定性分析 ( 4 学时 ) ;原子吸收光谱法测定水中镁 ( 4 学

时 ) ;紫外吸收光谱的绘制及有机化合物的鉴定 ( 4 学时 ) ;红外吸收光谱的测定及结构分析 (4 学

·1·



时 ) ;荧光分光光度法测定维生素 C( 4 学时 ) ;化学发光法测定水中铬 (4 学时 ) ;环境水样中氟含

量的测定 (4 学时 ) ;库仑滴定法测定微量砷 (4 学时 ) ;循环伏安法判断电极过程 ( 4 学时 ) ;示差脉

冲溶出伏安法测定 L - 半胱氨酸 ( 4 学时 ) ;质谱法测定化合物的结构 (4 学时 ) ;核磁共振氢谱的

测定 (4 学时 ) ;气相色谱内标法分析白酒中的杂质 ( 4 学时 ) ;反相高效液相色谱法分离芳烃类化

合物 (4 学时 ) ;微分电位溶出法测定营养品中的微量元素 ( 4 学时 ) ;阴极吸附溶出伏安法测定碘

盐中的碘 (4 学时 )。

实验一  发射光谱定性分析

一、目的与要求

  1. 学习利用光谱图比较法进行光谱定性分析的操作方法。

  2. 学会使用摄谱仪和光谱投影仪以及谱片的显影和定影方法。

二、实验原理

  原子发射光谱分析法是根据受激发的物质所发射的光谱来判断其组成的一门技术。

  在室温下 ,物质中的原子处于基态 ( E0 ) ,当受外能 (热能、电能等 )作用时 ,核外电子跃迁至

较高的能级 ( En ) ,即处于激发态 ,激发态原子是十分不稳定的 ,其寿命大约为 10
- 8

s。当原子从

高能级跃迁至低能级或基态时 ,多余的能量以辐射形式释放出来。其辐射能量与辐射波长之间

的关系用爱因斯坦 - 普朗克公式表示 :

ΔE = En - Ei =
hc
λ

(1.1 - 1)

式中 : En , Ei 斈———高能级和低能级的能量 ;

h———普朗克常量 ;

c———光速 ;

λ———波长。

  当外加的能量足够大时 ,可以把原子中的外层电子从基态激发到无限远 ,使原子成为离子 ,

这种过程称为电离。当外加能量更大时 ,原子可以失去二个或三个外层电子成为二级离子或三

级离子 ,离子的外层电子受激发后产生的跃迁 ,辐射出离子光谱。原子光谱和离子光谱都是线状

光谱。

  由于各种元素的原子结构不同 ,受激发后只能辐射出特征光谱。这种特征光谱仅由该元素

的原子结构而定 ,与该元素的化合物形式和物理状态无关 ,这就是发射光谱定性分析的依据。定

性分析就是根据试样光谱中某元素的特征光谱是否出现 ,来判断试样中元素是否存在及其大概

含量。

  确定试样中有何种元素存在 ,不需要将该元素的所有光谱线都找出来 ,一般只要找出 2～3

条灵敏线。所谓灵敏线也叫最后线 ,即随着试样中该元素的含量不断降低而最后消失的谱线 ,它

具有较低的激发电位 ,因而常常是共振线。
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  用发射光谱进行定性分析 ,是在同一块感光板上并列摄取试样光谱和铁光谱 ,然后在光谱投

影仪上将摄得的谱片放大 20 倍 ,使谱片上的铁光谱与“元素光谱图”上的铁光谱重合。此时 ,若

谱片上的谱线与“元素光谱图”上的某元素的灵敏线相重合 ,即表示该元素存在。还可以根据元

素所出现的谱线 ,找出其谱线强度的最小级次 ,按表 1.1 - 1 估计该元素的大概含量。

表 1.1 - 1  定性分析结果表示方法

谱线强度级 含量估计范围/ % 含量等级 表示符号

1 �100 d～10 主

2 N～3 10 d～1 大 ��
4 N～5 1 �～0 �.1 中 �

6 N～7 0 �.1～0 �.01 小 �

8 N～9 0 �.01～0 �.001 微 �

10 �< 0 e.001 痕 +

0 �未检出 -

三、仪器与试剂

  1. 仪器  31 WIA平面光栅摄谱仪 , ADE—20 型交直流电弧发生器 , WTY 型光谱投影仪 ,秒

表 ,天津紫外Ⅰ型感光板。

  2. 试剂  显影液 ,定影液 ,铜合金试样 ,铝合金试样 ,未知试样 ,光谱纯石墨电极。

四、实验步骤

  1. 仪器装置

  (1 ) 31WIA平面光栅摄谱仪

  ① 电极架 :电极用金属夹固定在电极架上 ,电极的位置可以上下、左右、前后移动。在点弧

前 ,利用对光灯调节好电极的位置 ,使其光影间隙充满中间光阑 ,使分析隙 (即电极间的放电区 )

处在光路中 ,起弧后使激发光进入摄谱仪。

  ② 三透镜照明系统 :其作用是使光源发出的光较多地进入狭缝 ,使狭缝各点上照度均匀。

靠近电极架的是第一透镜 ,它将电极成像 (倒像 )在第二透镜架上的遮光板上 ,第二透镜架上装有

的遮光板称“中间光阑”,板上有六个不同高度的长方形孔 ,孔的高度由数字标出。中间光阑的作

用一是用以调节电极间的距离 ,使每次测定总是截取光源同一部分 ,可保证弧光沿着光轴进入摄

谱仪 ;二是起弧时 ,红热的电极辐射出连续背景 ,由遮光板遮去 ,仅使弧光通过遮光板上的孔而进

入摄谱仪。第一、二透镜起聚光作用 ,第三透镜贴近狭缝 ,其作用是保证入射光束充满准直透镜 ,

三只透镜保持相对距离 ,经调整固定后不得随便移动。

  ③ 狭缝及调节机构 :狭缝是一个精密部件 ,由两片锋利刀片组成 ,谱线是狭缝单色像 ,狭缝

的任何缺损和沾污都会直接影响谱线轮廓和强度的均匀性 ,使用时要防止碰伤刀口 ,狭缝宽度最

小不能低于 2μm ,绝不允许小于零。

  狭缝调节机构包括调焦和调倾角 (见图 1.1 - 1)。

  调焦 :目的是调节狭缝处于反光镜焦平面上 ,使狭缝成像清晰 ,由狭缝后面调节鼓轮进行。
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图 1.1 - 1  狭缝及光阑调节机构

 

 

 

图 1.1 - 2  哈特曼光阑盒圆片

1—拍摄并列光谱的光阑 ;

2—拍摄比较光谱的光阑 ;

3—拍摄不同高度光谱的光阑

  倾角 :是指调节狭缝的倾斜角 ,使谱线平行于板移方向 ,以免两行光谱产生错位 ,由倾角调节

器进行 ,随着光栅转角的变化 ,狭缝倾角也将变化。

  ④ 哈特曼光阑 :哈特曼光阑位于第三透镜和狭缝之间 ,用于控制狭缝 ,使在光谱底板上得到

图 1.1 - 3  比较光阑

不同高度、不同位置的光谱。图 1.1 - 2 为光栅摄谱仪上的哈

特曼光阑盒的正面图。哈特曼光阑刻制在圆形薄板上 ,与照

明系统的第三透镜一起密封在狭缝前圆盒内 ,拍摄并列光谱

的光阑 (1 部 )有对应于狭缝不同位置的 1 mm 高 9 个孔。拍

摄比较光谱的光阑 ( 2 部 )也有 9 个孔 ,其中 2、5、8 等 3 个孔拍

摄铁光谱 ,其余各孔分别拍摄试样光谱 ,作定性分析时 ,每个

试样光谱旁都有一条铁光谱可供查谱 (图 1.1 - 3 )。拍摄不

同高度光谱的光阑 (3 部 )有 0.5、1、2、4、6、8、10 等 7 个孔。

  作定性分析时 ,每摄一次谱 ,移动一次光阑位置 ;作定量分析时 ,每更换一个样品 ,应移动暗

盒位置。

  哈特曼光阑转盘上还装有阶梯减光板 ,它是在石英基片上用真空镀膜法蒸镀成三阶或九阶

透明不同的区域构成。其作用是使进入光谱仪的光能量按一定比例减弱 ,逐渐改变光谱底板的

曝光量 ,以便制作光谱底板的乳剂特性曲线。

  ⑤ 暗盒 :暗盒是放置感光板的 ,感光板的尺寸为 90 mm×240 mm ,装感光板时 ,乳剂面应朝

向光路。将暗盒装到摄谱仪上 ,用偏心轮夹紧 ,摄谱前 ,抽出暗盒挡板。

  ⑥ 31 WIA型平面光栅摄谱仪技术参数 :

  工作波段 :200.0～600.0 nm;摄谱仪焦距 : 1 050 mm;光栅 : 1 200 条/ mm;刻画面积 : 30 mm

×60 mm;闪跃波长 : 300.0 nm;线色散率 : 0.8 nm/ mm;一次摄谱范围 : 190.0 nm (清晰范围

140.0 nm ) ;理论分辨率 : 72 000;狭缝 :对称开放式 ;宽度 0～300μm;宽度分度值 : 0.001 mm;有

效高度 :10 mm。

  ⑦ 光学系统如图 1.1 - 4 所示。

  (2 ) 光谱投影仪  摄谱仪拍摄的光谱底板放在光谱投影仪上 ,放大 20 倍 ,与已知物质光谱

·4·



图 1.1 - 4  31WIA 型平面光栅光学系统

A—光源 ; L1 , L2 , L3—三透镜照明系统 ; S—狭缝 ; N—平面反射镜 ;

M—准直镜和成像物镜 ; P—感光板 ; G—光栅

或标准光谱图作比较 ,是进行光谱定性分析和半定量分析主要工具。常用的是国产 WTY 型光

谱投影仪。

  ① 光学系统如图 1.1 - 5 所示。

图 1.1 - 5  W TY型光谱投影仪光学系统

1—光源 ; 2—球面聚光镜 ; 3—反射镜 ; 4—聚光镜

组 ;5—光谱底板 ; 6—投影物镜组 ; 7 , 8—转向棱镜 ;

9—平面反射镜 ; 10—白色投影屏 ; 11—调倍透镜 ;

 12—隔热玻璃 ; 13—球面反射镜 ; 14—调光透镜

图 1.1 - 6  WTY 型光谱投影仪

1—平面反射镜支架 ; 2—平面反射镜 ; 3—平面反射镜

盖 ; 4—灯座 ; 5—灯丝上下移动调节 ; 6—灯丝清晰度调

节 ;7—灯座固定螺丝 ; 8 , 9—调节透镜 ; 10—辅助透镜 ;

11—标记设备 ; 12 , 13—谱线清晰度手轮 ; 14—光谱底板

左右移动手轮 ; 15—光谱底板上下移动手轮 ; 16—工作

  台 ; 17—垫板 ; 18—标尺 ; 19—白色投影屏

  光源 1 的光线通过球面聚光镜 2 ,经反射镜 3 将光线转折 55°,由聚光镜组 4 射向光谱底板

5 ,使光谱底板上直径为 15 mm 的面积均匀照明 ,投影物镜组 6 使被均匀照明的光谱线经过转向

棱镜 7、8 的转向 ,再由平面反射镜 9 反射 ,最后投影于白色投影屏 10 上 ,投影物镜组 6 中调倍透

镜 11 能上、下移动 ,可使仪器的放大倍数在 19.75～20.25 的范围内进行调整。
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  ② 仪器结构 :仪器结构见图 1.1 - 6。白色投影屏装在仪器底座一个向外延伸的平面上 ,底

座后半部装一个三角座架 ,上面装有工作台 ,工作台的横向、纵向移动 ,由手轮 14、15 来完成。照

明灯泡是插在一个能使灯泡作前后、左右、上下调节的灯座内。仪器上面有一个遮光罩 ,并在其

周围挂有黑布帘使仪器能在光线明亮的房间工作。

  ③ 使用方法 :灯泡更换 : 12 V 50 W 白炽灯作光源 ,安装在灯座内 ,换灯泡时先把灯头螺丝

松开 ,取出灯架 ,取出插口灯泡 ,再换新的。

  照明调节 :开启电源及反射镜保护盖 ,打开辅助透镜 10 ,投影屏上可以观察到两个放大的灯

丝像 ,如果两个像不重合 ,大小和清晰度不一致 ,用灯丝调节螺丝调节 ,或移动灯座 4 ,直至两个

像完全重合并位于中心对称。

  光谱底板的安装和调整 :光谱底板放在工作台上 ,乳剂面向上 ,长波在左边 ,用弹簧片夹住 ,

用手轮 13 调节谱线的清晰度 ,通过横向和纵向驱动手轮 14、15 寻找需要的谱线。

  谱线定位和打印 :光谱底板上所测定的谱线用手轮 14、15 移动到投影屏中心红线 ,然后按下

标记钮 ,使打出长形记号 ,以便进行测定。

图 1.1 - 7  上、下电极

  使用完毕 ,关上电源 ,盖上反射镜盖。

  2. 实验操作

  (1 ) 摄谱前准备

  ① 如图 1.1 - 7 加工好石墨电极 , 将试样装入电极 ,做好记录 , 并

装到电极架上。

  ② 合金棒电极可直接装在电极架上。

  ③ 在暗室中将感光板装入暗盒 , 并将暗盒装在摄谱仪上 ,拉开挡

板。

  ④ 调节好仪器工作参数 :

  中心波长

  狭缝宽度、倾角、焦距

  哈特曼光阑

  板移 (即暗盒位置 )

  利用电极架对光灯调整电极位置 ,观察遮光板上电极成像位置

  在自动曝光控制器上选择好预燃时间和曝光时间

  (2 ) 摄谱条件 :

  工作电流     �5.5 A

  狭缝 9μm

  焦距 11

  倾角 5.1

  中心波长 320 nm(3 200�!)

  预热时间 Fe棒  0 s   Cu 棒  6 s

  遮光板 3.2

  曝光时间 Fe棒  5 s   Cu 棒  15 s

  (3 ) 摄谱 :按下起动按钮 ,预燃开始 (对光灯熄 ,光源激发 ,预燃指示灯亮 ) ,额定时间后 ,预燃
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结束 ,曝光开始 (快门打开 ,曝光指示灯亮 )。经一定时间 ,曝光结束 ,光源停止激发 ,快门关闭 ,一

次摄谱结束 ,同样进行下次摄谱 ,结果记录于表 1.1 - 2 中。

表 1.1 - 2  摄谱记录

板移 光阑 试样号 狭缝/μm 遮光板 工作状态 电流/ A 曝光时间/ s

20 �A 1 �9 �3 �.2 交流电弧 5 z.5 15 f

2 �

3 �

4 �

5 �

G 铁

  全部摄谱结束 ,推进暗盒挡板 ,切断电源。

  (4 ) 暗室操作 :将配好的显影液、定影液分别倒入盘内 ,调节显影液、定影液温度 18～22 ℃ ,

在红灯下将感光板乳剂面向上放在显影液内 ,显影 3～4 min , 在显影过程中要不断摇动搪瓷盘

使显影均匀 ,到时间取出感光板 ,用清水漂洗一下 ,放入定影液中 ,定影至完全透明 ,再将感光板

放在清水中冲洗 15 min[注意流水不能直接冲洗在感光板 (谱片 )的乳剂面上 ]取出晾干。

  (5 ) 查谱 :将谱片放到投影仪的工作台上 ,乳剂面朝上 ,长波在左面 ,转动谱片上下、左右移

动钮 ,使拍摄的铁谱和“元素光谱图”上的铁谱重合 ,逐段检查试样谱线中有哪些谱线和“元素光

谱图”上标出的有关元素的灵敏线相重合 ,对试样中每一种元素要查出 2～3 条灵敏线才能确定

试样中有该元素存在 ,根据谱线出现多少和它们的强度 ,确定元素存在与否及大概含量。

  从短波到长波逐段查找。例如 :

Al
8

3 082.7
 Ⅰ

表示此铝线为 8 级线 ,强度级次越大 ,谱线越灵敏 ,此铝线的波长为 308.27 nm(3 082.7�!) ,是原

子线 ,Ⅰ代表原子线 ,Ⅱ代表一次电离离子线。

五、结果与讨论

  根据查谱结果 ,列出未知试样中的组分及其含量范围。

六、实验要点及注意事项

  1. 激发光源为高电压、高电流装置 ,要注意安全 ,遵守操作规程。换电极时 ,手只能接触电

极架上的绝缘部分。

  2. 对精密光学仪器 ,不准用手或布去擦拭光学表面 ,不准移动其位置。

  3. 电弧有强烈紫外线会灼伤眼睛 ,点弧时 ,注意放好防护玻璃。

  4. 开始摄谱前 ,打开通风设备 ,使金属蒸气排出室外。

七、思考题

  1. 简述摄谱仪以下参数的作用。
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  中间光阑  狭缝倾角  焦距

  2. 光谱定性分析时 ,采用何种光源好 ,为什么 ?

  3. 在光谱定性分析中 ,拍摄铁光谱和试样光谱时 ,为什么要固定暗盒位置移动光阑 ,而不能固定光阑移动

暗盒 ?

  4. 本实验所用摄谱仪的倒线色散率 0.83 nm/ mm( 8.3�!/ mm) ,暗盒尺寸 240 mm×90 mm ,摄谱中心波长

320 nm( 3 200�!) ,其摄谱的波长范围是什么 ?

八、参考文献

  张剑荣 ,戚苓 ,方惠群 .仪器分析实验 . 北京 :科学出版社 , 1999

附录  显影液和定影液配方

  1. 显影液配方

药品名称 天津感光胶片厂配方 柯达 D - 11 �配方

水 ( < 50 �℃) 700 �mL 700 �mL

米吐尔 1 m.0 g 1 Y.0 g

Na2 7SO3 26 �.0 g 5 �g

海得路 (对苯二酚 ) 5 m.0 g 9 Y.0 g

Na2 2CO3 20 �g 25 p.5 g

KBr 1 �g 5 Y.0 g

总体积 水稀释至 1 �000 mL 水稀释至 1 �000 mL

  2. 定影液配方 ( F - 5 酸性坚膜定影液 )

药品名称 用量

自来水 (50 �℃ ) 100 �mL

Na2 |SO3 15 *g

28 �%醋酸( 3∶8) 48 mL

(或冰醋酸) 15 mL

结晶硼酸 7 �.5 g

明矾 15 *g

  加水至 200 mL ,然后在搅拌下倒入 800 mL含 Na2 S2 O3·5 H2 O 240 g的溶液中。

(编写 :张振飞  复核 :肖艳玲  孙登明 )

实验二  原子吸收光谱法测定水中镁

一、目的与要求

  1. 了解原子吸收分光光度计的结构和操作方法。

  2. 掌握实验条件的选择和干扰抑制剂的应用。

  3. 了解用回收率来评价分析方案和测得结果的方法。

·8·



  4. 通过自来水中镁的测定 ,掌握原子吸收光谱法在实际样品中的应用。

二、实验原理

  原子吸收光谱法基于从光源发出的被测元素的特征辐射 ,通过试样蒸气时 ,被待测元素基态

原子所吸收 , 由辐射的减弱程度求得试样中被测元素含量 ,图1.2 - 1是原子吸收光谱分析示意

图 1.2 - 1  原子吸收光谱分析示意图

1—空心阴极灯 ; 2—火焰 ; 3—单色器 ; 4—光电

检测器 ; 5—试液 ; 6—助燃气 ; 7—燃气 ; 8—原子

  化系统

图。

  在光源发射线的半宽度小于吸收线的半宽度 (即

锐线光源 )的条件下 ,光源发射线通过一定厚度的原子

蒸气 ,并被基态原子所吸收 ,吸光度与原子蒸气中待测

元素的基态原子数间的关系 ,遵循朗伯 - 比尔定律 :

A = lg
I0

I
= K′N 0 L ( 1.2 - 1 )

式中 : I0 ��———入射光强度 ;

I———透射光强度 ;

N 0———单位体积基态原子数 ;

L———光程长度 ;

K′———与实验条件有关的常数。

式 (1.2 - 1)表示吸光度与蒸气中基态原子数呈线性关系 ,常用的火焰温度低于 3 000 K,火焰中

基态原子占绝大多数 ,因此 ,可以用基态原子数 N0 代表吸收辐射的原子总数 N。

  实际工作中 ,要求测定的是试样中待测元素的浓度 c ,在确定的实验条件下 ,试样中待测元

素浓度与蒸气中原子总数有确定的关系 :

N =αc (1.2 - 2)

式中 ,α为比例常数。将式 (1.2 - 2)代入式 (1.2 - 1)得 :

A = K′αcL = KcL (1.2 - 3)

这就是原子吸收光谱法中的基本公式。

  在原子吸收分析中 ,测定条件的选择 ,对测定的灵敏度、准确度和干扰情况均有很大影响。

  使用空心阴极灯 ,灯电流不能超过允许的最大工作电流值。灯的工作电流过大易产生自吸

(蚀 )作用 ,多普勒效应将增强 ,谱线变宽 ,测定的灵敏度降低 ,工作曲线弯曲 ,灯的寿命缩短。灯

电流低 ,谱线变宽小 ,灵敏度高。但灯电流过低 ,发光强度减弱 ,发光不稳定 ,信噪比下降。在保

证稳定和适当光强输出情况下 ,尽可能选用较低的灯电流。

  燃气和助燃气流量改变 ,直接影响测定的灵敏度和干扰的情况。燃助比小于 1∶6 的贫燃焰 ,

燃烧充分 ,温度较高 ,还原性差 ,适用于不易氧化的元素测定 ;燃助比大于 1∶3 的富燃焰温度较前

者低 ,噪声较大 ,火焰呈强还原性气氛 ,适用于易形成难熔氧化物的元素测定 ;燃助比为 1∶4 的化

学计量焰 ,温度较高 ,火焰稳定 ,背景低 ,噪声小 ,是最常用的一种火焰。

  被测定元素基态原子的浓度 ,随火焰高度不同 ,分布是不均匀的 ,因为火焰高度不同 ,火焰温
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