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180mI／min，原子化阶段：3oral／rain；测量方式：浓度直读；计算时间：5．O ；时间常数，0．2s； 

进样体积：lOu1}干燥 80～12O℃，30sl放化 140Q℃， 3On； 碾 子 化 2800~C，5 ； 清 洗 

2900~C ，3s。 

结 果 与 讨 论 

I．灰化沮度： 
不同石墨管的灰化曲线如图 1所示。尽管灵敏度有所差异，其中GT和PGT的灰化曲线的 

变化趋势是一致的。而钽、锆、铝和钨盐处理的石墨管，由于形成金属碳化物涂层，隔绝了si与 

石墨的直接接触 ，减少了sic的形成，其变化规律也是一致的。本实验选用灰化温度 1400℃。 
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图1 不同石墨管中si的灰化曲线 
蕾通石墨臂(GT)，热解石量蕾(PGT)，钮靠屠臂 (T_GT)，话靠展首‘ZrGT)· 

钼诗崖首‘MoGT)，鹌诗层首‘WGT)． 

2．原子化誓度。 

图2所示为不同石墨管的原子化曲线。可以看出，2200~C之前基本观察不到si的信号。随 

着原子化温度的继续升高，灵敏度有不同程度的提高。这是由于sic不断解离所致 ’。考虑 

到石墨管的使用寿命和测量的精密度，实验选用原子化温度为28O0℃。 
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图2 不同石墨管的『si原子化曲线 
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8．不同石墨瞥的曼敏度比较； 

不同石墨管的特征置及在O．O～O．8pg／ml浓度范围内的线性相关系数如表1所示。由此 

可见，普通石墨管的标准曲线线性相关较差。WGT的曲线线性优于其他石墨管 虽然PGT的 

灵敏度略高于 WGT，但为保证测量的精密度并从经济效益角度考虑，以后的试验选用WGT 

进行试验铡定。 

表 1 不同石墨管的特征量及标准曲线的相关系数 

管 垂 PGT WGT MoGT GT T●GT ZrGT 

特征量(Pg，0．oo44A) 54 70 0l 1lO 120 2O0 

相 关 系 羲 0．9063 0．099S 0．90'Z6 0．0706 0．99T8 O．口9lT 

4．共存离子的干扰： 

实验表明不大于1000倍的 Fe”、AI”、 

ca“，Mg“(皆为氯化物)对 si的测定无干 

扰。从图3可见，HC1对测 si无 干扰。 幕 

HNO 3、HCIO‘产生较大干扰。试液中HNO 、 兰 

HC10。的量达到 5 时，si的吸收信号分别 m 

下降43 和53 。PO：’干扰严重，试液中加 

入25p,g／ml的La可完全消除PO：’的干扰。 

5．光控和非光控对蔫量的影响； 图3 各种酸对测 si的影响 

光学 温度控制器是使用光学敏感元件进 

行温度控制下的最大功率加热。这种快速升温技术可以克服一般石墨炉因升温速率低所导致 

的石墨管内空间温度低于石墨管壁温度的缺点，从而可以提高测量的灵敏度及精密度，并延 

长石墨管的使用寿命。表 2为光控与非光~GFAAS澍 Si的灵敏度比较。 

表 2 光控与非光控GFAAS法测定si的吸光度比较 
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6．时问常数的选择： 

实验结果表明，仪器响应速率对峰高灵敏度影响较大。时间常数不大于0．2s时，可以保 

证仪器测硅的升温速率与响应速率相匹配。 

T．A r气洼速的形响： 

灰化阶段载气流速在30~200ml／min范围内变化对测定 si的灵敏度基本无影响。原子化 

阶段减少 气流速可增加测定si的灵敏度，其中峰面积吸光度的增加幅度较太 。 

8．矿采饮料中痕量Si的测定； 

不同矿泉水及其饮料中si的测定结果如表 3所示。 
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表3 矿泉水饮料中 si的测定结果 

潮得 音量’ 加 入 量 涸 博总量 圄 收 率 硅相蓝 比色诖* 
品 名 

(ggfm1) (pg／mt) ( g／m1) ( (pgtm1) 

御泉矿泉永密桃汽水 0．20 97．5 

硒 锌泉矿 泉 水 0．19±0．02 0．20 0．3P±0．01 98．S 

泉 宝矿泉水 12．I5±0．75 12．OS 

蓝寿矿泉永 1I．05±0．70 10．80 

’4撤铡定的平均值 * 吉林商检局=扯王东平同志提供 
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A bstract 

Silicon absorbanee which is dependen ted On ash and atomization temperature has been 

studied for uncoated and pyrolyti~ coated tube and also n variety of m etal coatio g tubes． 

The sensitivity and Jinentity for  different tubes have been co mpared
． Uslng the olaieai 

temperature control ncc~essory，silica peak height sigoal was enhanced doub坤 ，reducing ato- 

mizatlon tim e，extendin g useful time of graphite tube．The effect of time constan t， flOW 

rote of inert gas and a series of acids and salts tmve been investigated．An accurate m ethod 

for the determination of trace silicon in drinks was established． 

Key wo rds：Optical tem perature~ontrol graphite furnace aturaie absorption speetmmetry， 

Driks arkalysis，Silicon． 
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