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摘要：利用氢氟酸一硝酸体系溶解钛自粉样品，以磷酸二氢铵为基体改进剂，用石墨炉原子吸收分光光度法测

定钛白粉中有害金属元素铅含量。结果显示，该方法的检出限为0．79ng／ml，加标回收率为97．0％～103．o％，

相对标准偏差2．6％～5．2％。该方法用于钛白粉中微量铅的测定，简便快捷，效果理想。
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Abstract：A method has been developed for the determination of micro lead in titanium dioxide by

graphite furnace atomic absorption spectrometry(GF—AAS)．Titanium dioxide was completely

dissolved by HF—HN03 and determined with ammonium dihydrogen phosphate as matrix

modifier．The detection limit was 0．79 ng／m1．The recoveries for spiking samples were 97．0％

～103．0％with the relative standard deviation of 2．6 0A～5．2％．The proposed method has been

applied in the analysis of titanium dioxide and the results are ideal．
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二氧化钛俗称钛白粉，其物理化学性质十分稳

定且具有优良的光学性能，是当前最佳的白色颜料

之一。钛白粉广泛应用于造纸、塑料、印刷油墨、化

纤，陶瓷、化妆品、制药、食品添加剂等行业。钛白粉

是广西主要的有色金属产品之一，全区拥有钛白粉

生产企业近十家，其中部分企业的产品还远销国外。

近年来，随着钛白粉在食品和制药领域的应用越来

越广泛，钛白粉的安全问题也引起了相关部门及研

究人员的重视。目前，国内对钛白粉中杂质元素的分

析方法主要有等离子体质谱法[1]、原子发射光谱

法[z]、催化动力学光度法嘲和火焰原子吸收分光光

度法¨1等。本文利用石墨炉原子吸收法测定钛白粉

中微量的有害金属元素铅，为钛白粉检测提供更可

靠的分析方法。
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l 实验部分

1．1仪器及参数

石墨炉原子吸收分光光度计(Varian A240Z)，

铅空心阴极灯(Varian，非编码)。石墨管为Varian公

司提供的热解涂层石墨管。

铅的测定波长为283．3 nm；灯电流为6 mA；塞

曼(Zeeman)扣背景；积分方式为峰高，灰化温度为

600C，原子化温度为2100℃。

1．2主要试剂及标准溶液

钛白粉样品来自于广西梧州钛白粉企业的检验

样品，氢氟酸、硝酸为优级纯，硼酸、磷酸二氢铵为分

析纯，实验用水为二次蒸馏水。

标准溶液为1000mg／L铅标准储备溶液(国家

钢铁材料测试中心配制的NCS国家级标准溶液)，

贮存于4‘C冰箱中。配置工作曲线的标准时，精确移

取一定体积储备溶液，然后用5％硝酸稀释定容，摇

匀，待用。
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1．3样品处理

准确称取一定质量的经105。C干燥后的钛白粉

样品置于聚四氟乙烯烧杯中，吹人少量水润湿试料，

加入10ml氢氟酸，摇匀，置于低温电热板上加热至

样品完全溶解，继续蒸发至约lml，取下样品杯，然

后依次加入lml浓硝酸，少量水，及lml饱和硼酸溶

液，混匀。冷却后，定容至25ml。

2结果与分析

2．1溶样体系

钛白粉的化学性质非常稳定，不溶于水、稀酸，

微溶于热硝酸，在长时间高温煮沸下溶于浓硫酸，在

常温下，部分溶解于氢氟酸，在低温电炉上加热后则

完全溶解。氢氟酸溶解样品后，当稀释溶液到一定体

积，由于酸度的降低，会发生水解现象，可加入一定

量的硝酸来提高酸度，抑制钛的水解。因此，我们采

用了氢氟酸一硝酸体系溶解样品，保证测试溶液的酸

度为5％，以防止发生水解，影响铅的测定。

2．2基体改进剂的选择

根据文献r53及仪器厂商的推荐说明，我们选取

磷酸二氢铵、磷酸、草酸钠、EDTA、柠檬酸钠等几种

常见的基体改进剂进行比较。表1为采用不同基体

改进剂测定浓度为30ng／ml的Pb标准溶液及同一

钛白粉样品中铅的吸光度值。可以看出，采用磷酸二

氢铵和磷酸为基体改进剂时，吸光度值及信噪比均

较高。由于磷酸盐与铅离子形成难熔磷酸盐，可提高

灰化温度，信号稳定，避免灰化时铅的损失，故本方

法选取磷酸二氢铵作为基体改进剂。

衰1 采用不同基体改进剂测定的吸光度值

2．3基体及杂质元素的影响

为了确定基体对测定元素铅的影响，选取一个

钛白粉样品，采用标准加人法，分别加入不同的铅

量，测定铅的回收率。表2结果显示，铅的回收率为

95％～105％，表明基体的存在对铅测定没有影响，

在配置工作曲线时可不进行基体匹配。

在Pb标准溶液(浓度为40ng／m1)中分别加入

Si、Na、Sb等于扰元素，然后测定其中的铅含量。表3

结果表明干扰元素的存在，对铅的测定无显著性影

响，而一般钛白粉中所含的杂质元素远低于试验所

加入的量，故常见的杂质元素在低于表3中所加入

的浓度时，对铅的测定无影响。

表2基体存在时铅的回收率

表3干扰元素共存时铅含量的测定结果

干扰干扰元素浓度Pb含量 干扰干扰元素浓度Pb含量
元素(vtg／m1)(ng／m1) 元素(／xg／m1)(ng／m1)

Si 20 38．90 K 40 37．95

Na 20 40．21 V 40 41．88

Sb 40 38．59 Fe 40 42．44

Mg 20 41．78 Mrl 20 41．69

As 20 42．09 Hg 20 41．70

2．4精密度和检出限

根据本实验选定的条件，选择一个钛白粉样品，

进行7次铅含量的测定，结果如表4所示。

表4精密度测定结果

编号Pb含鼍 编号Pb含量
(mg／kg) (mg／kg)

1 20．3 5 18．7

2 19．O 6 20．0

3 17．6 7 18．3

4 17．9

根据表4中实验数据计算得到其标准偏差

(SD)为1．02，相对标准偏差(RSD)为5．41％。

连续测定11次铅空白溶液的吸光度，计算铅的

检出限为0．79 ng／ml。

2．5钛白粉中铅的测定

用浓度为1000mg／L Pb标准储备溶液作为母

液，稀释至0ng／ml、20．0ng／ml、40．0ng／ml、60．0ng／

ml、80．0ng／ml和100．0ng／ml，用5％硝酸定容，摇

匀。按照前面所述实验条件进行石墨炉原子吸收测

定，以吸收峰面积与标准系列的浓度进行线性拟

合，得到线性方程：Y=0．00038x+0．0196，re=

0．998，工作曲线如图1所示。
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图1 标准铅溶液的工作曲线
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图2 Rietveld全谱图拟合的结果

实验值(圆点)和计算值(连续线)拟合图，图形下方表示

两者的残差，图形下方的垂线表示计算出的布拉格反射位置

3 结论

本实验对铁矿石试样的分析获得的R。值为

12．08％，将所得结果换算成试样中铁的百分含量为

64．13％，与防城港检验检疫局用化学分析法得到的

结果64．88％非常接近。所以用X射线粉末衍射技

术和Rietveld全谱图拟合法定量分析获得的结果是

可靠的。
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选取3个钛白粉样品，按照以上方法进行石墨

炉原子吸收测定，依据实验得到的工作曲线，测得

Pb含量分别为(3．82×lO-3)％，(2．37×10_3)％，

(O．65×10_3)％。采用加标回收方法验证准确度，回

收率达到97．0％～103．o％；相对标准偏差(R5D)

为2．6％～5．2％(以=5)。

3 结束语

采用氢氟酸一硝酸体系溶解样品，选取磷酸二氢

铵作为基体改进剂，通过石墨炉原子吸收分光光度

法测定钛白粉中的微量铅元素，效果理想，方法的灵

敏度较高，测量结果令人满意。该方法是可以用于生

产和科研中快速测定钛白粉中铅含量的一种较为理

想的分析方法。
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