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二氧化锰棉柱富集水中痕量铅—石墨炉

原子吸收光度法测定

王 俊 汤 凤 庆

广东省职业病防治院

水中痕量铅的测定对环境水质监测和卫

生评价有着重要的意义 为 了 准 确 地 测 定

水 中痕量铅
,

通常需要对水样进行预富集处

理 目前报道的富集方法很多
, 最常见的为

有机溶剂萃取法
、

共沉淀分离法和离子交换

树脂分离法等

最近
,

国外有人利用 能吸附溶液中

各种阳离子的特性
,

提出用 富集水中

痕量铅 可能是通过与
·

表

面的经基团起反应
,

形成牢固的结合力而被

吸附【, ,

本文采用脱脂棉为载体
,

制成 棉

柱
,

吸附水中痕量 以稀
一 。

溶

液作洗脱剂
〔, ,

用石墨炉原子吸收法测定水

样中的

肠 悬浮液
,

用分析纯

过筛
,

取 一 目
,

称 加去离子水至

洗脱剂
,

去离子水
,

加 超纯
,

外 分析纯
,

加水至

铅标准溶液 称取光谱纯金属铅
,

用 浓 溶解
,

置于 容量

瓶
,

加去离子水至刻度 此为 时 贮备

液 用时以  外
。

逐级稀至 雌 面

标准应用液

一
、

主要仪器和试剂

一

型原子吸收分光光度计
。

一

型石墨炉
一

自动进样器

元素空心阴极灯
一

型酸度计
。

二
、

操作步骤

取一小团脱脂棉用玻棒装进滴定管

 底部
,

松紧适宜
,

约 3
cm 高

.
充分摇匀

0
·

5 外 M
no Z 悬浮液

,

加 sm l于棉柱内
,

去水
,

用少量去离子水把管壁上 M n o : 冲进棉柱

内
,

制成 M nO Z 棉柱
.
取水样 soom l(pH S一6)

于分液漏斗(视 Pb 含量而定)
,

以 40 一 80 耐/

m in 流速通过 M n0 2 棉柱进行富集
,

液面保

持超过棉柱
.

富集后
,

用 20 m l洗脱剂分三次洗脱柱上
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M n0 2, 并收集溶液于 25 tnl 容量瓶中
,

流速

为 2一3m !/m in
,

用玻棒搅动
,

使 M n0 2 完全

溶解洗脱
,

尽量挤压干
,

加水至刻度
,

混匀
,

此

为待测样品液
.
同时制备 M n0

2
空白溶液

.

工作曲线制备 分别吸取 1此Pb /ml 标

准液 0
.
10 ,

0

.

2 0
,

0

.

4 0

,

0

.

6 o m l 于sm l容量瓶中
,

以样品液为底液
,

加至刻度
,

混匀
,

相当于

l
·

0 0

,

2

·

0 0

,

4

.

0 0
,

6

.

0 0 P p b p b 标准系列
.
然

后
,

自动进样
,

石墨炉原子吸收法测定
.
以氖

灯进行背景校正
,

进样量 20冈
,

取二次进样

测定平均值
,

由工作曲线计算出水样 Pb 含

量
.
仪器测定条件参数列于表 1

.

表 1 仪器测定条件参数

灯电流

波长

狭缝

干燥温度

时间 (保持/斜波)

灰化温度

时间(保持/斜波)

原子化温度*

时间

清除温度

时间

;:

3

100

3 0/2

500

20/2

2300

寻
/
1

2 5 0 0

l /
1

* 原子化时氢气流量为 50
In
lj m in

.

三
、

结果与讨论

1
.
载体的选择

以醋酸纤维滤膜
、

快速定量滤纸和脱脂

棉 为载体
,

分别进行试验
.
滤膜和滤纸均易

被 M nO Z微粒堵塞微孔
,

影响流速不宜采用
.

而脱脂棉则可随意调节流速
,

是 M
no Z 的理

想载体
.

2
.
洗脱剂的选择

分别用 6m ol H e l 和稀 H
ZO ;一 H N o

3

溶

液作洗脱试验
.
6m o1 H CI 需加热才能完全溶

解 M
nO Z ,

而且
,

高酸度对石墨炉测定有抑制

作用
.
以稀 H 刀

2一
H N O

。

溶液作洗脱剂
,

可

直接洗脱棉柱上的 M n0 2 ,

对石墨炉测定也

没有影响
,

快速方便
.
对 H ZO Z 和 H N O 。

的

比例
、

浓度也进行了试验
,

选出了快速洗脱

M nO Z 的最低浓度为 1oom l洗脱剂中 H N O
3:

H ZO Z 为 1 :1
.
5 。

3

.

M
n

o
,

粒度的选择

不同的 M n O
Z
粒度

,

其表面积不同
,

对

Pb的吸附效率会有影响
.
对 60 目

,

1
00 目

,

1 4 0 目
,

1 8 0 目几种不同粒度的 M nO Z, 以相

同用量
,

相同流速通过 Pb 含量一致的加标准

溶液水样进行试验
,

吸附效率最好的为 140 一

180目
.

4
.
水样 pH 值和介质对富集效果的影响

用 P b 含量一致的加标准溶液水样
,

以

H N 刃H 或 H N O 、

调节 pH 值分别为 pH I
,

2

,

3

,

4

,

5

,

6

,

7

,

s 进行试验
,

结果为水样

pH S一6 的富集效果好
.

另外
,

分别用 0
.
lm ol H A C

、

0

.

l m
o
l H C I

、

o

·

0 5
m

o

l
H

Z

S O

;

和 0
.
1 m ol H N O 3 调节相同

Pb 含量的加标准溶液水样至 pH S一6
,

按上述

方法富集 pb 并侧定
,

用 H A C
,

H C I
,

H

Z
S O

; ,

H N O 护做介质
,

其Pb 的回收率分别为 100
.
2多

,

9 0

.

3 务
,

9 6

.

4 多
,

和 100多
,

由此可见
,

用这几种

介质调节水样 pH 值对 Pb 的 富集没有影响
.

5
.
M nO Z 用量对富集效果的影响

分别用 10m lo
.
2并

,

0

.

5 外
,

1

.

0 多
,

2

.

0 多

M nO Z 制成棉柱
,

通过相同含 Pb 量的加标准

溶液水样
,

结果证明上述浓度的 M n o ,

富集

效果都很好
.
但 1

.
0并 以上则较难洗脱

,

以

0. 5多 为宜
.

然后以不同量的 0
.
多多M

no Z富集加标水

表 2 干扰试验

干扰离子 加人 量 (pP
Jn )

100
.
2

n曰�j通.11n曰n�

……
‘

, J7自,
尹
l,j0

.
。1n钊n曰八创nU�n勺

,
l
‘

ee

‘1.

1

回收率%

自川n曰n曰nU八11�nUn曰7一,‘日,臼n曰1
1.
卜T工11勺一, .J

CI-
sol

广叫
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表 3 水样分析结果
、

精密度和回收率

7 卷 3 期

水 样 含 pb 量 pp b 加 P b 量 PP b 测定量 P Pb* 标准差 变异系数% 回收率 %

去离子水 0
.
40

l
。

0 0

2

.

0 0

月
。

0 0

l

。

2 8

2

。

2 8

3

。

9 2

0

。

0 6

0

.

0 9

O

。

1 2

9 1

.

舟

9 弓
.
0

8 9
,

l

月,n
J1.

…
日,了r卜

河水 0
.
生6

l
。

0 0

2

。

0 0

4

.

0 0

1

。

4 4

2

。

6 0

4

。

斗0

0
。

0 8

O

。

0
9

0

.

1 3

‘

:

.
。 9 8

。

6

1
0 弓

。

7

f
)

5

.

6

自来水 0
。

5 斗

1
。

0 0

2

.

D O

4

。

0 0

1

。

斗O

2
。

1 6

4

.

4 0

0

。

1 2

0

。

0 6

0

.

2 4

9 0

。

9

8 5

,

0

9 6

.

q

17
5.H

井水 0
.
98 :{

0
。

1 0

O

。

0 3

0

.

1 6

[ O

2

.

1

7

.

0

:

: :

:

:

,一n门曰曰八勺1
工厂门

海水 O
。

书4

l
。

0 0

2

。

0 0

4

,

0 0

工
。

3 4

2

,

1 4

3

.

8 8

0

.

0 5

0

.

1 1

0

.

0 9

‘

:

.
。

* 去离子水
、

河水
、

井水
、

海水为 4 次测定平均值
, 自来水为 6 次测定平均值

.

了户声广
叶||||作|3020

侧米套

0 10 2()

铅含量

30

(P Pb)

图 1 富集与未富集的工作曲线示意图

(1) 富集后
,

( 2 ) 未富集

样
,

分别以 O
,

2

,

4

,

6

,

8
,

10 ml 进行试验
,

结果

为 4m [以上的富集效果都很好
,

所以选定 5

inl 0
.
5并M

nO 2.

6
.
流速对富集效果的影响

用相同含 Pb 量的加标准溶液水样
,

以

流速分别为 20
,

4 0
, r

6 o
,

8 0
,

1 o o m l
/ 分进行试

验
,

结果为 100 ml /分以下的流速对富集没有

明显的影响
.

7
.
干扰试验

用去离子水加 pb 标准液 (2
.
0 0雌 pb/

soom l) 对可能影响富集 Pb 的常见离子进行

了干扰试验
,

结果见表 2
.
实验证明

,
A C

一 、

H N
3 + 、

N O
一3 、

C I
一 、

5 0 毒
一 、

F
一 、

p o 几
一

等对

M nO 。

富集 Pb 都没有干扰
.

8
.
样品分析精密度与回收试验

取各种水样 500 ml
,

分别加人几种不同

含量的 Pb 标准液
,

按操作方法进行富集测

定
,

重复多次
,

计算出样品中 Pb 含量
、

精密

度和回收率
。

结果列于表 3
.

9
.
方法的灵敏度和测定范围

取 SO0m l含量分别为 0
.
50 ,

l

·

0 0

,

2

.

0 0
,

4

·

0 0

,
6

·

0 0 p p b 的 pb 的加标准溶液水样
,

按方

法进行富集测定
,

绘出曲线
.
另取 Ph 含量分

别为 2
.
00 ,

5

.

0 0

,

1 0

.

0
,

2 0

.

0
,

4 0

.

0 p p b 的加标

准溶液水样直接测定
,

绘出曲线
,

以比较富集

与未富集的测定灵敏度
.
见图 1

.

本法富集测定 的 线 性 范 围 为 0一4
.
00

P Pb ,

计算出灵敏度为o
.
10P P b/ l并吸收

,

比未

富集的灵敏度高十几倍
.
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对游泳池池水污染病毒的检测

刘 征 利 李 洪 海
(中医研究院西苑医院)

19 8 3 年夏季
,

北京地区的中小学生中
,

暴发一种以高烧 (体温 39 一40 ℃ )
、

眼红
、

咽

扁桃体红肿为主要症状 的 流 行 性
“

咽 结 膜

热
”
[l, 2] ,

来势凶猛
,

传播迅速
.
经统计

,

病儿

98务有游泳史
.

关于游泳池池水被感染性病毒所污 染
,

造成一些因游泳传染而致的传染性疾病的流

行与蔓延
,

在国内外虽然早就有过报告t3,
4 , ,] ,

但从未从游泳池的水中分离出病毒[31
,

我们

从当时游泳池的水中成功地 分 离 出 了 腺 病

毒
.

的水解乳蛋 白 H ank’s 液
.
加人 1拓量的青

、

链霉素混合液
,

37 ℃ 静置培养待接种
.

一
、

水体环境

水样取自于 1983 年 8 月中旬发病率较

高的海淀区某游泳池
.
当时该游泳池的环境

情况如表 1所示 (取样 日期为 19 83 年 8 月

19 日)
.

二
、

材料和方法

1
.
标本采集与保存

采集深水池
、

浅水池与幼儿池水样各一

份
,

每份 巧ml
,

分别注人到盛有lm l青
、

链霉素

混合液的无菌试管中(浓度为青霉素 loo00
u

/Inl
,

链霉素为 lom g /m l)
,

一30 0C 冻存
.

2
.
细胞培养与接种传代

(l) 人胚肾细胞培养 按实验室常规方

法进行培养
.
生长液为含有 10 多 小牛血清

(2) 接种传代 采用原 代 人 胚 肾 细胞

(呈梭形排列
,

如图 1 所示)
.
维持液为含有

2多 小牛血清的乳 H an k’s 液
,

并加人含量各

为乡多的青
、

链霉素与卡那霉素
,

浓度同前
.
将

细胞管中的生长液排除
,

吸取水标本液 Zml
,

接种于细胞管中
.
每份水标本接种 4一5 管

,

放人 37 ℃ 温箱内静置吸附 3 小时
.
然后将

水标本液吸出
,

再用 H an k’s 液反复冲洗细

胞管 5一6 次
.
最后加人维持液 lml

.
经 37 ℃

静置培养
,

逐 日观察细胞病变
.
若细胞变圆

、

肿胀
、

聚成葡萄状
,

似腺病毒典型病变 (图

2)
,

待病变达++
十
一++ ++ 时收获并冻存

,

以备

毒株鉴定
.
对于那些经 10 一14 天观察仍无

病变出现的细胞标本
,

盲传 4一5 代
.

(3) 水标本病变出现时间与代数关系

如表 2 所示
,

深水池标本第一代于第四天出

现病变
,

第八天病变达++ ++ ;浅水池标本第二


