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叮咤和叮咤标样相同的层析点的吸收光谱和

萤光光谱证明
� � � � 号中确有苯并 ��� 叮咤

和叮咤存在
,

它们的吸收光谱和萤光光谱与

标准样的完全相同
,

图 � 给出 �� � 号叮咤的

吸收光谱
�

薄 层
一萤光法测定苯并 ��� 叮 咤

,

操作

比较复杂
,

我们用高压液相色谱
一紫 外 检 侧

器法测定苯并 ��  叮咤
,

方法比较灵敏
、

简

便
�

根据吸收光谱的特征
,

我们选用 � � � 和

� �� 毫微米作为检测器的测定波长
,

前者对

苯并�� �叮咤敏感
,

后者对叮咤敏感
�

用这两

种条件证明
, � �  

,

� � � 号样品中未检出有苯

并 �
�
� 叮咤

, � � � 号和 � � � 号样品中根据保

留时间和内标法都证明有苯并 ��� 叮咤和叮

咤存在
�

图 � 为标样和 � � � 号样的高压液相

色谱图
,

所用紫外检测器的波长为 � �� 毫微

米
�

图 � 为苯并 �� 叮咤标样的高压液相色

谱的标准曲线图
�

根据样品的测定结果
,

由标准曲线计算

出每百立方米中的含量
�

用两种不同波长的

检测器测得的结果相近
,

数据列于下表中
�

从薄层色谱和高压液相色谱图中都可以

表 � 不同波长检测结果比较

, , 一 , 一 二 , , , 二入一
,

一

�
苯 并 ‘� � 、 , �。� �, 。。�

�

�

� �� �  ! 才良狈��绍装 � 一
� ‘

一
产 刁

�

� � ! ��
�

� � �
。

� � 未布盒出 � �巧之名立出

’, 。

�
‘,

’

�

�
一
�
禾 检出 �禾检

出

看出这四种样品的成份和含量很不相同
,

特

别是大气飘尘和吸烟烟雾环 境 中的 碱 性 组

分
,

其色谱行为差别很大
�

除苯并 �� 叮咤

和叮咤外
,

其它组份的鉴定有待进一步工作
�
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用环炉技术测定城市污水中的总铅量

许 惠 敏 肖 瑞 英 邱 素英
�上海工业大学冶金系� �上海市城建局排水管理处�

测定城市污水中的铅
,

常用的有原子吸

收分光光度法和分光光度法
�

前者需用特殊

仪器
,

后者实验条件较难掌握
�

鉴于环炉法设

备简单
,

容易加工制造
,

方法本身的外来污染

较少
�

鉴于目前原子吸收分光光度仪尚未普

及
,

研究用环炉法代替原子吸收法去测定污

水中的痕量铅有一定的意义
�

城市污水的主

要组分为澄清的水质
,

悬浮固体及溶解性气

体
�

我们所研究的是上述污水中总铅量的测

定

二
、
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一
、

方 法 原 理

将污水蒸千
�

加硝酸高氯酸混酸破坏有

机物
,

除铬
�

以水溶解残渣
�

用酒石酸盐
,

氰

化物掩蔽干扰离子
,

盐酸轻胺还原掩蔽铁并

抑制双硫腺的氧化
�

在 州�一�
�

� 时
,

以双硫

脍萃取
�

最后以 � �� � �
�

反萃分离出铅
,

在

环炉上进行定量
�

为了避免干扰
,

在环炉上

仍沿用硫代硫酸钠和氰化钾作掩蔽剂
�

�� �
,

用双硫棕提纯同 �劝
�

�� � � , 务醋酸铁溶液 用分析纯级试荆

制配
,

用双硫腺提纯同 �� �
�

�� � � � 硫代硫酸钠溶液 用分析纯 级

试剂制配
,

用双硫腺提纯同 �� �
�

�� � �
�

� � 氨性氰化钾洗液 用上述�� �

的浓溶液冲稀至 �
�

�多加 � 毫升超纯浓氨水
�

二
、

仪 器 和 试 荆

�
�

仪器

环炉炉子为黄铜 �表面镀金�或铝制成的

圆形炉体
,

外径 �� 毫米
,

中间钻一直径为 ��

毫米的圆孔
�

炉体外壳包以云母片或石棉纸
,

其外缠绕石棉绳 �也可以用直径恰接近于炉

体外径的具有凹槽的瓷质绝缘管�
,

之外绕以

电热丝
,

后者接于调压变压器
,

以调节炉体温

度 � � �一 � � �℃
�

�
�

试剂

�� � 标准铅溶液 称取 �
�

� �� 克金属铅

��� �� ”务� 溶于最小量纯硝酸 ��
� � � 中

,

蒸

发至近干
,

加去离子水�先经蒸馏
,

然后用离

子交换法提纯 � 溶解并稀释至 � �� 毫升
,

用

此冲稀制备每毫升含铅 � �� 微克的工作溶液

�即冲稀 � � � 倍�
�

�� � 硝酸
、

高氯酸
、

盐酸
、

氨水均为保证

试剂
�

�� � �� �� 务 双硫腺溶液需提纯
,

并贮藏

于棕色试剂瓶中备用
,

此溶液极易变质
,

必须

新鲜制备
�

�� � �多 氰化钾溶液 先用分析纯氰 化

钾配制�� 肠浓溶液
,

在分液漏斗中
,

加小量双

硫朦氯仿溶液萃取提纯
,

直至有机相不呈红

色
,

水相用氯仿萃取 � 次以移除残余双硫腺
,

用去离子水冲稀至 �肠
�

�, � �� 外酒石酸钾钠溶液 加氨水调至

�� �
,

用双硫腺提纯同 �� �
�

�� � �� 多盐酸羚胺溶液 加氨 水调 至

三
、

操 作 方 法

�
�

前处理 取污水样 �� 毫 升
,

蒸 发近

干
,

加 � 毫 升 � �仇 和 �
�

�一 � 毫 升 � � ��
� ,

加热消解并蒸发近干
,

趁热滴 加 浓 � �� 除

铬
,

蒸发近干
,

加水 �一 � 毫升
,

驱除剩酸
,

加

�一 �毫升水溶解残渣
,

过滤到 �� 毫升分液漏

斗 中
,

加 �� 外 酒石酸钾钠溶液 �� � 毫升
,

用

氨水调 �� 至 9一9
.
,

,

加 20 多氰化钾溶液 1

毫升
,

20 % 盐酸经胺溶 液 1 毫 升
,

反 复加

0
.
03 多双硫棕氯仿溶液 1 毫升萃取至双硫腺

溶液颜色不变(从萃出液颜色深浅
,

初步可知

铅量多寡
,

凭经验可作出半定量估计)
,

合并

双硫朦溶液
,

用 1多 硝酸分两次每次 1 毫升

对双硫腺萃取液进行反萃 (如萃出液颜色很

浅
,

仅呈浅灰色
,

反 萃 时 l多 硝 酸 用 量为

0
.
, 一1毫升已足够)

.

2
.
标准环的制备 用微量注射器分别吸

取 0
.
5 、 1

.

0

、

3

.

0

、

5

.

0

、

7

.

0 及 9
.
0 微升标准工

作溶液 (分别含铅 0
.
05、 0

.

1

、

0

.

3

、

o

,

5

、

0

.

7 和

0
.
9微克)注加于六张定量滤纸的中央

,

再分

别置于环炉上
,

使溶液斑点位于炉孔中心
,

在

每个斑点上依次注加 10 微升 15 外醋酸铁溶

液
,

3 X
10 微升 5肠硫代硫酸钠溶液

,
6 x

lo 微

升去离子水于斑点中央使铅富集于 环 圈 上
,

3 x
lo 微升 1呢氰化钾溶液

,

6 X
10 微升去离

子水冲洗
,

千燥后取下
,

立即用 0
.
03 多双硫腺

氯仿溶液喷洒显色
,

然后将环圈浸于 0
.
2外氨

性氰化钾溶液中 1 分钟
,

取出后用去离子水

细流(用塑料洗瓶
,

水出口 处愈细愈好 )
,

冲洗

半分钟
,

最后放在红外线灯下烘千备用
.

3
.
环炉上 的操作 取 (l) 前 处理 所得
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的反萃液 10 一50 微升 (视铅含量的 高 低 而

定)
,

注加于滤纸中央
,

按照上述 (2)标准环的

制备作操作
,

制作三个环圈所得环圈分别与

标准环比色
.

4
.
计算

铅含量 (毫克/升) ~

三个环圈上铅的总量 (微克)

四
、

实 验 结 果

首先进行了环炉法重现性试验
,

并与原

子吸收法对比其结果列于表 l.

然后采用环炉法对各种不同的试样进行

了分析
,

现将其与原子吸收的结果一并列于

表 2.

三次取样总体积(微升)
x 反萃液体积 (毫升) X 100

表 l 重现性试验结果
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表 2 环炉法与原子吸收法的对比试验结果 (pp. )
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讨 论

1
.
方法的重现性不亚于原子吸收法

.
变

更系数 士 5
.
1多
.

2
.
大多数数据误差范围在 10 多 以内

,

间

有个别出格 > 30 % 的
.
灵敏度为 0. 05PP m

3
.
试样前处理是一个关键步骤

.
本工作

只研究环炉法代替原子吸收法的可能性
,

未

对前处理作深人探讨
.

4
.
环炉法与原子吸收法的对比

,

用同一

试样经前处理后分成两部
,

第一部份作环炉

法
,

第二部份作原子吸收法的实验
.
若前处

理与上述前处理操作法有出人
,

则结果会有

偏差出现
.
经初步摸索

,

各种消解法中以上

述硝酸高氯酸法为最佳
.

5
.
本法试样用量少

,

仅为原子吸收法的

十分之一 所以预处理时
,

试剂用量少
,

操作

时间短
.
单个试样从蒸发污水到测出结果约

需 50一60 分钟
,

其中消解时间占了 3/5
.
(消

解时同时可以处理几个试样)
,

单个试样的测

定实际上约需 20 分钟左右
.

6
.
观察萃取液的颜色可估计铅含量

,

但

Bi、 T i
(
x
) 干扰

.

7
.
在 目前原子吸收光谱仪未普 及 阶 段

,

我们认为环炉技术在环境监测方面有一定的

用处
.
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本试验在沈石年同志指导下进行
.
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氢化物一无色散原子荧光法测定煤灰水中硒

徐 宝 玲 吴 歌 新
*

(中国科学院上海冶金研究所 )

在环境保护工作中
,

硒的监测十分重要
.

‘

本文介绍无色散原子荧光法测定煤灰水 中的

硒
,

采用电加热代替显一氢火焰
.
与氢化物

-

原子吸收法相比
,

该法装置简单
,

灵敏度高
,

:

操作简便
,

硒的检测极限为 S X lo
一加 克

.
文

i
中还介绍了其它水中硒的测定数据

.

实 验 部 分

一
、

实验装置

装置示意图见图 1
,

详见文献「11
.

图 l 实验装置示意图

1
.
微波发生器 宝应无线电厂

.

2
.
硒无电极放电灯 (西安冶金地质研究

所供给)
.

3
.
氢化物发生器 用币28 又 1 00 m m 玻璃

管制成
,

参阅文献〔2]
.

4
.
原子化器 衬.s x 6Om m 石英管

,

外

层用镍络丝绕制
,

并用石棉绳包裹

5
.
透镜 f4om m

6
·

R l “ 日盲光电倍增管
7
.
同步检波相敏放大器

8
.
记录仪

二
、

试剂

1
.
硒标准溶液配制 称取 0

.
100 克硒置

于石英小烧杯中
,

加人 10 毫升硝酸 (l
:1)

,

在

水浴上加热
,

直至硒全部溶解
,

取下冷却
,

用

蒸馏水稀释到所需体积
,

配制成 1 毫克 /毫升

的原始溶液
,

保存于聚四氟乙烯瓶中备用
.

2
.
硼氢化钾溶液 0

.
7 % ( M /v )加 l外氢

氧化钠
.

3
.
盐酸

、

硝酸
、

硫酸 超纯试剂
.

4
.
过氯酸 分析纯

.

5
.
蒸馏水 二次离子交换

.

三
、

实验条件

微波功率 输入 30 w ;反射功率 10 w
.

调制频率 38 0 周 反应体积 5毫升

氮气流量 0
.
9一1

.
0升/分

硼氢化钾加液速度 1
.
5 毫升/秒

,

6 秒

钟后加液自动停止
.

四
、

分析 步骤

1
.
校正曲线绘制 在一系列 50 毫 升容

量瓶中
,

分别加入硒标准液 0
.
2一2

.
0微克

,

用

10 多 盐酸稀释到刻度
,

测定时分别吸取上述

溶液 5 毫升于氢化物发生器中
,

盖上磨口塞
,

通人氮气
,

20 秒钟后打开电磁阀
,

加人硼氢

化钾溶液
,

这时反应立即产生
,

所得荧光信号

* 温州天平仪器一厂
.


