
剧烈振荡 �一 �� 分钟
,

静置分层
�

弃去水层

后从上口将苯液倾注人吸收柱 �切勿使水珠

人柱�
,

以约每分钟 � 毫升的流速流过管柱
,

流干后关闭活塞
,

立即加人 � 多 氯化钠 � 毫

升
, � �� 硫酸 � 毫升

,

并用滴管吸吹使粉剂全

部溶人汞蒸气发生器中
�

�
�

测定
�
按一般测定系统装置

�

吹气

�一 �� 分钟后加人氯化亚锡
一
氯化 锡 混 合 液

�
�

�� 毫升
,

在测汞仪上试测
,

若读数高要继续

吹气
,

直至读数接近或等于零
�

然后调节流

速为 �
�

� 升 � 分
,

加人 � , 多氢氧化钠 � 毫升
,

迅速盖严
,

测记最高读数
�

样品经处理后
,

按上述方法进行测定
�

天然水及污水中微量硼的快速刚定

章竹君 耿 征
〔陕西师范大学化学系�

商寿岩 陆天庆
�西安郊区环保办�

姜黄素是测定硼的最灵 敏 和 可 靠 的 试

剂
,

它在硫酸
一冰醋酸介质中同硼生成 � �� 的

红色络合物
,

其组分为���
�� �

� �
·

� ��
�� �

� �络

离子必须在脱水的状态下
,

才能较快形成
�

当

水的含量在 �
�

�� 毫升以下时
,

反应速度降低

不大 � 当含量大于 �
�

�� 毫升时
,

反应速度迅速

降低
�

因此在现行的各种方法中都要进行脱

水操作
�

不管采用那一种脱水方法
,

操作要

求严格
,

分析速度慢
,

易出很大偏差
�

我们研究了有少量水�不大于 �
�

�� 毫升�

存在时在硫酸
一冰醋酸介质中硼与姜黄素 形

成稳定络合物的条件
�

采用小体积显色
,

加

人氟化钠掩蔽消除干扰的方法
,

快速测定了

天然水及污水中的微量硼
�

此法的优点是灵

敏度高
,

简便�不需脱水操作�
,

快速和易于掌

握
�

一
、

仪 器 和 试 剂

�
�

�� 型分光光度计
�

�
�

标准硼溶液
�
浓度为 �

�

�� 毫升 � ���

毫克硼
�

应于聚乙烯塑料瓶中保存
�

�
�

姜黄
一冰醋酸试剂

� 溶解 �
�

�� 克姜黄

素于 � �� 毫升冰醋酸中
,

配成 �
�

��� 多溶液
�

�
�

硫酸一冰醋酸溶液
� � � ��� �

�

二
、

条 件 试 验

�
�

姜黄
一冰醋酸试剂的用量

在 �
�

� 毫升硫酸一冰醋酸介质中
,

硼含量

在 �
�

�� 至 �� �� 微克范围内
,

试剂用量低于

�
�

� 毫升时
,

显色不完全
,

从 �
�

� 毫升增至 �
�

,

毫升时
,

吸光度保持恒定
,

我们选择 �
�

� 毫升

作为测定条件
,

此时姜黄素与硼的克分子比

为 � � � � � 至 � �
�

� � �
�

�
�

硫酸
一
冰醋酸溶液的用量

在小体积显色时
,

硫酸一冰醋酸溶液的用

量对硼与姜黄素络合物的形 成 速度影 响很

大
,

特别是在有少量水存在时
�

为了加快反

应速度
,

其用量要比脱水状态下的大些
�

实

验证明
,

硼含量在 �
�

�� 一�
�

�� 微克时使用 �
�

�

毫升姜黄一冰醋酸显色
,

当硫酸一冰醋酸用量

在 � 毫升以下时
,

硼显色不完全
,

从 � 增至 �

毫升时
,

吸光度保持恒定
�

我们选择 �
�

� 毫升

作为测定条件
�

�
�

显色温度

温度低于 �� ℃时显色不完全
,

高于 �� ℃

姜黄素开始缓慢分解
,

�� ℃ 以后分解 加 剧
,

吸光度显著降低
�

我们选择 �� 士 � ℃ 为测定

条件
�



�
�

显色时间

在 �� ℃ 保温 �� 分钟以上显色完全
,

我

们选择保温 �� 分钟作为测定条件
�

,
�

络合物在乙醇溶液中的稳定性

硼一姜黄素络合物极易溶 解 于 � , � 的

乙醇或 �� 务的丙酮溶液中
,

它在乙醇溶液中

稳定性很好
,

在进行试验 � 小时内
,

吸光度都

没有明显的变化
�

但由于乙醇易挥发
,

测定

过程中容器一定要加盖
�

�
�

氟化钠对硼的掩蔽作用

在 �� ℃ �� 分钟内硼与氟离子能形成十

分稳定的 �� �一 络离子
,

它能完全掩蔽硼与姜

黄素的显色反应
�

利用这一性质可以消除许

多金属离子的干扰
,

可免去硼的分离操作
�

�
�

干扰

用氟化钠掩蔽
, � �� 毫克的钙

、

镁 ��
�

� 毫

克的铜
、

锌
、

铁
、

镐 � � 毫克的镍
、

铝
、

锰
、

磷酸

根 � � 毫克的钻 � � 毫克的汞
、

银
、

砷 � �
�

� 毫

的铅 � �
�

� 毫克的钒
、

铬和 �
�

� 毫克的氰根均

不干扰
�

少量有机物对测定无影响
�

氟离子

超过 �� �� 毫克
,

硝酸盐氮超过 �
�

� 毫克均干

扰汉叮定
�

取 �一 � �

克 �升 �于 ��

、

天然水和污水分析

毫升水样�硼含量为 �
�

�一�� 毫

毫升容量瓶中
�

硼含量太低时

可以多取水样加 , 毫升 � 多 氢氧化钠
,

然后

蒸发至约 �� 毫升
,

再用 � � � 硫酸中和后移入

�� 毫升容量瓶中 � 硼量太高时
,

则应先稀释
�

再加人 �� 毫升 � � � 硫酸
,

用蒸馏水冲至 刻

度
,

摇匀
�

同时配制试剂空白溶液
�

分别移取两份试样溶液和一份试剂空白

溶液在三个 �� 毫升聚乙烯塑料杯中
,

在其中

一份试样溶液中加入 �
�

� 毫升 � 多氟化 钠溶

液
,

然后各加人 � 毫升姜黄
一冰醋酸试剂

, �
�

,

毫升硫酸一冰醋酸溶液
,

小心混匀
,

盖上盖子
,

放在保温 ��
“ 士 �℃ 的干燥箱中保温 �� 分钟

进行小体积显色
�

取出后加人 �� 毫升 �� 务

乙醇
,

搅拌使硼姜黄络合物溶解
,

� 分钟后
,

以加氟化钠的溶液作参比
,

在 �” 毫微米用

�
�

� 厘米比色槽分别测定试样溶液和 试 剂空

白溶液的吸光度
�

扣除试剂空白后
,

在工作

曲线 上查出硼含量
�

天然水中共存元素含量很少
,

可以免去

氟化钠参比溶液
,

直接以试剂空白溶液作参

比
,

测量试样溶液的吸光度
�

绘制工作曲线时
,

分别移取 �
、

�
、

� 、 �
�

�
、

�
、

� 毫升标准溶液 �� 毫升 � �� 微克硼 �

和 �� 毫升 � �� 硫酸
,

用蒸馏水冲至 �� 毫升
�

再分别移取 �
�

� 毫升上述各溶液于 � 个聚 乙

烯塑料杯中
,

按前述方法显 色 后 侧 量吸 光

度
�

水中微量硒的氢化一分光快速测定法

谢 玉 样
�冶金工 业部广东有色金属研究院监测组�

关于微量硒的测定方法已有很 多 报 导
,

有用原子吸收
、

原子荧光
、

� 光荧光
、

气相色

谱
、

极谱等
�

但目前一般多采用硒试剂比色

法
,

该法流程长
、

繁琐
,

且硒试剂对人体有害
�

本文探索了一种新的测定硒的方法
�

本

法预先使硒还原生成硒化氢
,

用相酸铁吸收

后形成一种稳定的蓝色络合物
�

此法灵敏度

较高
,

测定手续简便快速
,

适应于一般水质

和工业废水中微量硒的测定
,

测量范围硒为

�
�

�� �一�� 微克 �� � � 毫升水样�
,

相对标准


