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纳米碳纤维分离富集电感耦合等离子体质谱法

测定地质样品中痕量
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武汉工业学院重点实验室!湖北 武汉
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提出了纳米碳纤维微柱分离富集电感耦合等离子体质谱法"

CG>+U.

#测定地质样品中痕量
8<

的方

法$考察了在动态条件下纳米碳纤维对
8<

DK的吸附行为!并确定了最佳吸附及洗脱条件$实验结果表明'

在
(

Y!

时!待测物可被纳米碳纤维定量富集!用
(

Y*

的
DJ

硫脲溶液可将吸附在纳米碳纤维上的
8<

DK定

量洗脱$方法对
8<

的检出限为
-&*M6

O

/

NH

S*

!精密度"

c.@

#为
"&,J

"

(QM

#!用于测定实际样品中痕量

8<

的含量!所得结果与标准值吻合较好$
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引
!

言

!!

贵金属在地壳中存在分散!含量甚微!并常常和大量的

贱金属共生!因而在测定时一般需要对其进行分离富集!以

消除基体干扰!提高分析方法的灵敏度和可靠性)

*

*

$目前!

用于贵金属分离富集的方法主要有火试金法)

!

*

!共沉淀

法)

D

*

!溶剂萃取法)

)

*

!吸附法)

,

*及离子交换法)

M

*等$近年来!

纳米材料以其特有的结构和性能引起了人们的极大兴趣$纳

米材料具有高的比表面积!表现出优良的吸附性能)

=

*

$纳米

E9F

!

)
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*

!

G/F

!

)

L

*

!

X2F

!

)

*-

*及碳纳米管)

**

*等已用于分离富集

金属离子$纳米碳纤维是一种新型吸附材料!已在吸附储氢

技术领域中表现出良好的应用前景)

*!

*

$然而!有关采用纳米

碳纤维作为吸附剂分离富集金属离子的研究尚未见报道$本

实验以电感耦合等离子体质谱"

CG>+U.

#为检测手段!研究

了在动态条件下纳米碳纤维对金的吸附性能!确定了最佳吸

附和解脱条件!并将其用于地质样品中痕量金的测定$

*
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实验部分
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仪器及工作条件
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型电感耦合等离子体质谱仪"

EP/2N$I%/N/615%

公

司!美国#&

U9%%9+f8*-

超纯水系统"

U9%%9

(

$2/

公司!美国#&

I1P$3E

微波消解系统"

U9%/31$6/

公司!意大利#&

"M"

型
(

Y

计"美国
EP/2N$F29$6

公司#$

CG>+U.

的主要工作条件见

表
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功率%
à *&D

测量方式 跳峰

冷却气流量%"

H

/
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S*

#

*)&,

扫描次数
*--

辅助气流速%"

H

/

N96

S*

#
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停留时间%
N3 *-

载气流速%"

H

/

N96

S*

#
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测定时间%
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采样锥%
NN *&*

单峰采样点
D

截取锥%
NN -&=
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试剂及标准溶液

金(铟的标准储备液浓度为
*&-N

O

/

NH

S*

"国家钢铁材

料测试中心!北京#!使用时根据需要用
!J Y'F

D

溶液逐级

稀释到一定浓度$实验中所用的其它试剂均为优级纯$实验

用水为经
U9%%9+f8*-

超纯水装置纯化的去离子高纯水$纳

米碳纤维由中国科学院金属研究所提供"中国!沈阳#$
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!

微柱的制备

称取
!-N

O

纳米碳纤维!均匀地装入到自制的
>E:I

微

柱"

!-NNRD&-NN9&7&

#中!柱子的两端用少许玻璃纤维填

塞!然后旋紧螺帽!将微柱接入恒流泵!依次用超纯水和
(

Y

*&-

的
DJ

硫脲溶液冲洗微柱!然后再用超纯水洗至中性!最

后用
(

Y!&-

的
YG%

溶液平衡备用$

0/G

!

实验方法

用
(

Y!&-

的
YG%

溶液对微柱进行预平衡!然后样品溶

液在恒流泵的带动下以一定流速进入微柱进行预富集!完成



后用少量超纯水冲洗微柱!最后用
!NH

(

Y*&-

的
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硫脲

溶液洗脱吸附在柱上的待测物!洗脱液以
C6

为内标!用
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U.

检测$
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结果与讨论

>/0

!(

Y

值的影响

用盐酸将含有一定浓度的
8<

DK 离子溶液"
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S*

#调节到不同的
(

Y

值!按上述实验方法操作!在进样

体积为
!-NH

的条件下!考察了在不同
(

Y

值下
8<

DK在纳

米碳纤维柱上的吸附行为!结果如图
*

所示$从图中可看出!

在
(

Y*&-

"

D&-

范围内!

8<

DK可被定量吸附!回收率在

L-J

以上$本实验选择
(

Y!&-

的
YG%

溶液为吸附介质$
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流速对吸附率的影响

样品流速对吸附率有显著的影响$实验控制进样体积为

!-NH

!在
-&*

"

!&-NH

/

N96

S*范围内!考察了不同流速对

待测离子吸附率的影响$结果表明!当流速低于
*&-NH

/

N96

S*时!待测物的回收率在
L-J

以上&当流速
,

*&-NH

/

N96

S*时!由于吸附动力学方面的原因!

8<

的回收率随流速

的增大而逐渐降低$本实验选择的进样流速为
*&-NH

/

N96

S*

$
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洗脱剂的选择

实验研究了
YG%

!

Y'F

D

和硫脲等洗脱剂的洗脱性能$

盐酸(硝酸对待测物
8<

DK不能定量洗脱!用盐酸调节而得

到的
(

Y*&-

的
DJ

硫脲溶液的洗脱效果最好!洗脱率在

L,J

以上$此外!实验还考察了洗脱剂流速(体积对洗脱效

果的影响$结果表明!在
-&DNH

/

N96

S*的流速下!

!NH

(

Y*

的
DJ

硫脲溶液可定量洗脱待测物$

>/G

!

试样体积

固定待测离子
8<

DK的量为
*-6

O

!考察了试样体积变化

对回收率的影响$结果显示!当溶液体积小于
!--NH

时!

8<

DK可定量富集!回收率大于
L-J

$被吸附的
8<

DK可用

(

Y*

的
DJ

硫脲溶液
!&-NH

完全洗脱!故本法对
8<

的富

集倍数为
*--

$

>/M

!

动态吸附容量

吸附容量的大小是衡量吸附剂性能的一个重要参数$根

据文献)

*D

*推荐的方法!在所选定的实验条件下!使试液通

过微柱!测定得到纳米碳纤维对
8<

的动态吸附容量为
**&,

N

O
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O

S*

$

>/P
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干扰试验

考察了常见金属离子
A

K

!

'5

K

!

G5

!K

!

U

O

!K

!

8%

DK

!

X6

!K和
:/

DK对吸附的影响$结果表明!对
-&*6

O

/

NH

S*

8<

DK溶液!

A

K

!

'5

K的允许量为
,R*-

) 倍&

G5

!K

!

U

O

!K

!

X6

!K为
*R*-

)倍&

X6

!K

!

8%

DK和
:/

DK为
*R*-

D倍$可以看

出!本法具有较强的抗干扰能力!可用于地质样品中痕量

8<

的测定$

>/T

!

方法的检出限&精密度

根据
CV>8G

的定义!在选定的实验条件下!按实验方

法对
**

个样品溶液进行测定!得到
8<

的检出限"

D

2

#为
-&*M

6

O

/

NH

S*

!对地质标准物质"

Z?a-=!L*

#进行
M

次重复测

定!通过计算得到
8<

的相对标准偏差"

c.@

#为
"&,J

$

>/O

!

样品分析

准确称取地质标准样品"

Z?a-=!L*

#

*&---

O

于消解罐

中!加入
D&-NH

浓
Y'F

D

!

"&-NH

浓
YG%

和
!&-NHY:

!

然后将其放入微波系统中!按设定的消解程序"

!--g

(升温

*-N96

(保温
D-N96

(功率
*---a

#进行消解$消解结束后

冷却至室温!将消解液转移至
,-NH>E:I

烧杯中!然后蒸

至近干以尽可能除去
Y:

!再用少许
-&*N$H

/

H

S*

Y'F

D

溶解!最后转入到
,-NH

容量瓶中!定容至刻度"

(

Y!&-

#$

按所述实验方法测定试液中
8<

的含量!结果列于表
!

中$

可见!测定值与标准值吻合较好$
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