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因此在不同浓度的情况下
,

三
、

四
、

五氯

苯可以测到卫生限量标准以下
�

在萃取浓缩

的情况下
,

一至五氯苯全部可测到卫生限量

标准以下
�

�
�

方法的精密度及准确度

根据加入一定量的二
、

三
、

四
、

五氯苯到

合成样品中
,

测定氯苯回收率的方法
,

测定了

方法的准确度
,

结果见表 �
�

不同氯苯的回

收率灰�� 一 ��� 多
�

七
、

结论
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采用气相色谱方法
,

在恒温条件下
,

用

甲基苯基硅橡胶改性的 ��
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,

对几个取代氯苯进行了分离实验
,

除 � , � , � ,

�一和 �
, � , � , �一四氯苯不能分离以外

,

所

有其他取代氯苯都得到 了 完全的 分离
�

在

�另℃ 时
,

一至三氯苯的分离可在 �� 分钟内

完成
,

一至五氯苯的分离可在 �� 分钟完成
�

�
�

初步建立了农药废水中
,

一至五氯苯

的气相色谱分析方法
�

该法灵敏度高
,

各种

氯苯都可测到卫生限量标准以下
�

沉淀和吸附载带法测定食品中总
�
核素

赵 万 成
�迁宁省劳动卫生研究所放射防护研究室�

夭然放射性核素
,

绝大多数为
�
放射性

,

特点是半衰期长
,

毒性大
�

因此
,

对环境样品

中总
�
核素的监测是重要的

�

环境和生物样品中总
�
核素的放射性测

定
,

过去各国多采用厚层法
�

但食品及生物

样品中的
�
放射性核素含量低

,

用厚层法测

量需要数十小时
�

近二十年来
,

国外采用了

质谱
、

带有锗锉探测器的多道分析器
、

方波极

谱和原子吸收光谱法等测定技术
�

同时对快

速
、

简单
、

有效地分离和浓集方法也做了不少

工作
�

我们参考国外资料
,

结合我国实际情

况
,

着重研究了 �� ��
�

共沉淀
、

偶氮砷 ��� 络

合
,

活性炭吸附载带共同浓集
,

再用无 自吸收

的薄层
。 测定方法

�

实验结果表明
,

该方法

简便
、

快速
,

结果可靠
�
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、
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� 克灰样 于 �� 毫 升 烧

杯中
,

加人 �� 毫升新配的王水溶解
,

缓慢蒸

发至干
�

冷却后
,

用 �一 � 毫升浓盐酸微热溶

解
,

加入 �� 毫升水煮沸浸取
,

过滤于 �� � 毫

升烧杯中
�

残渣连同滤纸灰化后
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在原 叨 毫
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,
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, 一 �
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� 、 � 毫

升 � �
,
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蒸干后
,

取下冷却
,

加人 �

毫升浓 � �� 溶解
,

加入少许水煮沸
,

将其过

滤于原滤液中
,

水洗 �一� 次
,

洗涤水合并于

滤液中
�
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�

共沉淀吸附浓集
�
往溶液中加 �

�

� 毫

升 � �

��
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载休溶液
�

在搅拌下
,

加 � 毫升 � , �

�多�
,
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炭
,

搅拌使其吸附 � 分钟左右
,

过滤
,

弃滤液
�

沉淀连同滤纸转入瓷增垠中
,

先炭化
,

然后于

� �� ℃高温炉中灰化 �� 分钟
,
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�

�
�
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、

测量
、

计算
� 将上述灰化样品研

细
,

扫于样品盘上
,

滴 �一� 滴水
,

用玻璃棒铺

匀
,

小心烤千
,

冷却后测定
。
放射性

�

测定结果按下式计算
�

二
、

结 果 与 讨 论

�一� 方 法的化学回收率
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� � 、 脚� �
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、 � � � � 和混合的总
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标准源溶液

,

分别

加入混合食品灰中
,

按上述分析步骤测定化

学回收率
,

见表 �
�

表 � 方法对混合食品灰中 � 核素的化学回收率
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为每分钟衰变量

表中数据表明
,

方法的回收率在 90 多左

右
,

数据的重复性较好
.

(二) 吸附时酸度衬总
“ 化学回 收率 的

影响

本文选用有效络合剂偶氮砷 111 与铜系



核素络合
,

然后用活性炭吸附
.
活性炭吸附

为无定形吸附
,

通常 pH 上升
,

有利于吸附
.

但酸度过低则妨碍与其它杂质的分离
,

使最

终测量的灰量增大
,

影响自吸收校正系数
.
为

此
,

我们测定了不同酸度吸收对
a
核素的化

学回收率的影响
,

结果见表 2
.

表 2 吸附时酸度对a 核素回收率的影响
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实验结果表明
,

吸附的酸度低于 pH 一 5
,

“核素的化学回收率在 95 务以上
,

考虑到铺

样的灰量
,

在实际分析时
,

选 择 pH ~ 5 为

宜
.

(三) 自吸收校正系数的刚定

为使测定结果准确
,

必须对 自吸收校正

系数 f 进行测定
.
将含有 u

、

T h

、

Ra

、

脚N P.

23争u
、 2 41

A m 按操作步骤得到的测量灰 样
,

放

射性强度为 176
c
脚
*/毫克

,

按不同质量厚度

铺样测量
.
结果列于表 3

.

结果表明
,

总灰量 35 毫克
,

即质量厚度

在 1
.
8 毫克/厘米以下时

,

无 自吸收产生
.
我

们测定的总灰量在 20 毫克左右
,

因此
,

在我

们计算中取 于~ 1
.

(四) 方法对各种食品的适应性

食品灰 0. 5一1
.
0克

,

加人总 a 核素 136

dpm 的标准液
,

测定化学回收率都在 90 % 以

上
,

而且稳定性较好
,

所以本方法对各类食品

的分析是适应的
.

表 3 质最厚度与计数率的关系
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( 五) 方法 的检出限度

若试样灰量取 王克
,

放射性测量采用 FH

一4 08 与 FJ
一3 28 闪烁探头

,

本底 < 0
.
1CPm

,

对

a
探测效率> 40 务

,

测量时间 选 择 为 30 分

钟
.
化学回收率以 96 多 计算

,

按文献 [1
,

2]

规定的定义
,

可估算本方法 的 检出 限度 为

L S x 10一 13 居里/克灰
.
若能有本底更低

,

稳

定性更好的测量仪器
,

再增加分析样品灰量
,

方法的灵敏度可望进一步提高
.

响测定结果
,

加人适量柠檬酸三钠作掩蔽剂

可以消除影响
,

达到了无自吸收
.
简化了操

作步骤
,

并且提高了工作效率和准确性
.
本

法测定食品中总
“
核素

,

化学回收率高
,

重复

性好
,

平均回收率均大于 90 多
.
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三
、

结 论

由于生物及食品样品中含有大量的钙和

磷酸盐等
,

在分析过程中易生成大量沉淀
,

影

为每分钟的计数


