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用盐酸蔡乙二胺光度法测定二氧化氮

时
,

可选用 � 棉或 � 棉分离过滤器来消除大

量二氧化硫
、

氯气
、

硫化氢以及盐酸气的影

响
�

�
�

若用比浊法或光度法测定硫化氢
,

则

可选用 � 棉或 � 棉分离过滤器来消除大量氯

气及臭气和盐酸气等的影响
�

�
�

用铜试剂银盐
一

三氯甲烷光度 法 测 定

微量砷时
,

选用 � 棉或 � 棉分离过滤器均可

达到消除大量硫化氢干扰的目的
�

,
�

� 棉和 � 棉分离过滤器都有很好的抗

二氧化硫的能力
�

�
�

经试验
, � 种抗干扰棉分离过滤器对

砷化氢气体都无分离过滤能 力
,

但由于它是

一种极弱还原 性气体
,

故对其他气体测定方

法无影响
�

科 学 �� 卷 , 期

产生负干扰
�

�
�

以品红或盐酸付玫瑰苯胺光度法测定

大气中二氧化硫时
,

氯气
、

硫化氢
、

臭氧或氮

氧化物的存在都会产生不同程度的负干扰而

使测定结果偏低
,

其中氯气的千扰最为严重
,

故需特别注意
�

�
�

测定二氧化硫时
,

为了消除上述气体

存在的干扰
,

可在吸收管的进气 口 处接上本

文中研制的玻璃管 � 棉分离过滤器就可消除

� ��
、

� , 、

�
��

、

� �
�

和 � � �等气体干扰
,

而对所

要测定 � � �

则无任何影响
�

�
�

品红和盐酸付玫瑰苯胺�断丙种显色撼

的结构
、

性质和显色等条件都基本相似
,

故这

两种试剂可互相代用
�
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四
、

结 论

�
�

用一般气体采样器 �或排水采气法等 �

采集大气或烟气中二氧化硫
,

以碘量法 �或库

仑法 �作为测定方法时
,

则凡存在能与吸收液

中碘分子反应的其他气体都产生正干扰
,

凡

存在能与吸收液中碘离子反应的其他气体则 �收稿 日期 � �� � �年 � 月 � 日 �

激光荧光法刚定环境介 质中微量抽

吴锦海 李金全
�上海市放射医学研究所 �

自然环境中存在夭然放射性核素铀及其

子体
,

它的含量一般在 �� � 水平
,

过去常用

于微量铀的分析方法有分光光度法
,

固体荧

光和中子活化法
,

这些方法由于灵敏度低和

实验条件繁杂给分析带来一定困难
�

七十年

代末激光荧光法测定微量铀技术获 得 成功
,

克服了长期以来环境样品分析操作繁杂等过

程
�

该技术测量具有灵敏度高
,

检出下限低
,

测量速度快
,

操作简便
,

取样少等优点
,

尤其

对 天然水样测定更为方便
,

可 直接取自来水
,

井水
,

泉水
,

雨水进行测量
�

本文应用激光铀分析仪对上海 自来 水
、

土壤
、

植物和长江水中微量铀进行分析
�

该

仪器分析基本原理是依据铀酞络合物的荧光
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特性
。

一
、

签 本 原 理

激光分析仪采用激光荧光法来测定液体

样品中微量铀
,

在液体中六价铀以�� �
�

�
’� 形

式存在
,

加人荧光增强剂后使铀酞离子络合

成具有荧光效率很高的单一络合物
,

该络合

物受氮分子激光器射出紫外激光脉冲照射产

生 � ��
, � �� , , � � � � 波长绿色荧光

,

见图 �
�

这

种荧光强度与铀含量成正比
,

因此可以定量

分析
�

同时溶液中有机物在激光照射下也会

产生荧光
,

该仪器采用滤光片和利用溶液中

铀酸荧光和有机荧光寿命差
,

经过电路延迟
,

使有机荧光熄灭后再接受铀酸荧光达到定量

分析 目的
,

仪器的工作原理见图 �
�

二
、

测 � 方 法

该仪器测量方法有两种
,

标准曲线法和

标准加人法
,

标准曲线法预先用不同浓度做

好标准曲线
,

然后样品测量后直接在标准曲

线上查到相应铀含量
,

这方法在测量时对温

度要求较高
,

否则就会引起差异
�

现较普遍应

用标准加入法
,

它是在每次测量时加人一定

量标准铀溶液并与没加人标准铀溶液计数之

比 求出铀含量
,

具体方法 � 准确移取 �祖 被

测水样与测量杯中得到一个计数 � 。,

加入荧

光增强剂 。
�

, � � 得到一个计数 � � ,

加人标准
铀溶液得到一个计数 � � �

固体样品如土壤
,

·

植物首先取 �
�

�� � 一 �
�

�� 用酸溶方法转移成

液体再进行测量
�

铀荧光

剑兴淇拟

菠长�
� �
尹
。。

图 � 铀和有机物的荧光光谱示意 图

�����

三
、

计 算 方 法

�
,

一 �
。

�
,

, � 、

‘
,

� 二

—一
’ �

一
’

�� � � 矛

� �

一 � , �
二

式中
� ‘ ,

—
被测样马溶液的铀 浓 度

,

娜� � � �

��
—加荧光增强剂之前铀荧光

强度读数 �

� ,

—加荧光增强剂之后铀荧光

强度读数 �

��

—加标准铀溶液之后铀荧光

强度读数 �

�
‘

—
加人标准铀溶液 的 体 积

,

� � �

�
,

—样品溶液体积
,
� ��

��

—
标准铀溶液的浓度

, 环� � ��

在上式计算有个前提
,

即 �

�
,

一 �

—
芝址�

—�
二

� � �
丘 � � � �

� �

图 � 仪器工作原理

�
、

�
�

反射镜 �
�

激光管 �
�

保护片 �
�

透镜

�
、� 、

��
�

滤色片 �
�

光电倍增管 ,
�

激 光 电

路 ��
‘

延迟 � �
�

测量 ��
。

记录 ��
。

监测

��
�

光电二极管

当加人样品溶液为 � � �
,

加人的铀标准溶液
�

体积 � �
�

�� � � � �� 式就成立
,

否则就要考

虑加人的标准铀溶液体积对样品溶液的稀泽

作用
,

这时铀浓度的计算应用下式
�

塑止卫立丛
�

互
多
� 琳�

凡��
�

十 � ,

十 �, � 一 �� ��
二

十 币
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园
,

崇明 岛土壤和植物进行采洋
,

用 激尤铀分

析仪测量其铀含量结果见表 �一 �
�

我们对

� � � � 年上海自来水
,

长江水中铀含量 进行分

析见表 �一 �
�

�’
�,一矶

式中
� � 。

—加人荧光增强剂体积
, � � �

其它字母含义与��� 式相同

四
、

测 � 结 果

我们对上海阂行开发区
,

淀山湖
,

动物

表 � 土雄中放射性铀含量 �� �� �� �

表 � 上海自来水
、

长江水中铀含里 比较 〔解 � �幼

平均值

吧�
�月

吧�

竺里�过止兰�⋯

行行开发区区 淀山湖湖

���之上 �
�

� ��� �
�

� �土�
�

� ���

暨⋯竺⋯叫闷
里竺⋯

。

竺二竺
一

上斗三翌⋯
二望⋯�

。
·

‘, 一。
·

� ,

�
。

·

”,

�
。

·

‘, 一〔,
·

”’

�

表 � 植物�草 �中放 射性铀含量 �� �� � � � 灰 样�

淀山湖 � 动物

�
�

�� 士�
�

� � ��
�

� � 土�
�

� ���
�

�� 士�
�

� �

表 � 自来水中铀含最 护� � � �

日日期�月��� ��� ��� ��� 斗斗

铀铀含量量 �
�

�� 土�
�

� ��� �
�

��土�
�

� ���  
�

� �土�
�

� ��� �
�

� �士�
�

� ���

日日期�月���
〕〕 ��� ��� ���

铀铀含量量 �
�

� �十 �
�

� ��� �
�

� �土�
�

� 牛牛�
�
 ! 土0 .0 2220 .16 土0 .0 111

日日 期(月))) ,, 1 OOO [ lll l 222

OOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO
。

l 厂一卜0
.
勺之之之之之之之之之铀铀含量量 0 ·

1 4 土0 ·

0 111 0

.

1 7 士0 .033333 0 .15 士0 .0222

五
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讨 论

用激光荧光技术测定超微量铀是 目前昊

方便而又灵敏的方法
.

其特点是操作简便
,

测量 快速
,

试剂用量少
,

精密度好等优点
.

但

在测量时溶液酸度应控制 在 pH 3一 11 范围

内
,

温度对仪器工作有一定影响
,

温度低于

6℃ 荧光增强剂有沉淀析出
,

温度过高荧光

强度降低
,

所以在测量时温 变应控制在 6一

30℃
.

本文使用 仪器是国产 W G J一
1 型 激光

铀分析仪
.
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( 14)式中E (o) 及 E (。) 是 灸~ 0 , , 时的

E仅) 值
.

左为谐波波数
,

互一 0 ,
1

,

2. 二 ‘
.

本实验中 m ~ 20; 式 中 p(l) 是
: 一 1 秒

时的自相关系数
.

将(12)及 (14 )代人(13) 式

即可 算出 R E伏) 值
.

对每一车流状态均可

求算出 20 个R E (的值
,

其结果表示在图(2)

中
。

科 学
.

, ,
.

间间隔 △ , ,

则可能导致在相关半径内采样数

据个数的增加
.

而数据之间 自相关的增强将

导致统计 量 (等效声级 Leq ) 随机误差的增

大
,

其增大量为独立采样时的 。
.
7一 。

.
9 倍

.

4
.
交通噪声级的随机起伏

,

经显著水平

为 0
.
书 的周期性检验

,

表明在谐波波数 友一

3一 6 范围内
,

浪日对应周期为 33 秒一17 秒范

围内常表现出周期现象
.

四
、

主 要 结 论

、.J, 月J1二伪‘一..Lr.L

飞.J1 .J砚一咚
rL.f.L

1
.

在 180 辆 /h 至 1224 辆/h 离散分布的

8 种车流密度下
,

我国城市交通噪声自相关

分析表明: 采样数据的相关半径 在 4 秒 左

右 ;采样间隔时间 △,
~ 1 秒的采样数据

,

相

邻数据的相关系数均在 0
.
86 以上

,

为明显相

关
.

这不符合独立采样的要求 ; 在快速采样

的情况下
,

必需的样本时间长度应在 80 0 秒

以上 ;当 △:
< 斗 秒时

,

采样数N 应保 证 在

800/△, 以上
.

2
.
城市交通噪声功率谱的谐波波数一般

不大于 10 ,

具有
“

红噪声
”

特点
.

所以
,

城

市交通噪声实际上是红噪声调幅的宽频带噪

声
. 5 秒采样周期满足采样定理的要求

.

3
.
对城市交通噪声着选择过小的采样时
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