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引起小鼠恶性肿瘤
,

生产的厂家停止出售并

收回存货
�

据报道
,

美国每年由于棉铃虫
、

夜

蛾毛虫危害造成棉花损失估计达 � 亿 � 千 �

百万美元
�

为了在棉区防治毁灭性的棉铃虫

的需要
,

美国环保局批准杀虫眯重新使用
,

并

且在 �� � � 年联邦农药法规的基础上 对杀 虫

眯作出新的规定�参见 八
���

, 。

痴
。。���

� ,
��

二 �

�,
·

� � � 卷 � � � � 年 �一 � 月号�
�

���杀虫眯只

能在棉花上使用
,

不能在水果
、

干果�如胡桃�

和蔬菜上使用
�

�� � 只能用飞机喷洒杀虫胀

药液
,

机务人员必须经过安全使用杀虫眯的

训练并须持有施药许可证
�

施药和清洗容器

人员必须戴防毒面具和穿防护服
�

不穿防护

服的人员应在施药一 天 后 才 能 进 人 田 间
�

�� �施药量比过去减少一半
�

过去每英亩施

� 品脱 �约 �� 毫升 �亩以上�
,

现改为 �爪一

科 学
。

��
。

� � � 品脱���
�

,一 �� 毫升 � 亩�
�

�心 杀虫眯只

能用密封的喷药机具喷洒
,

避免施药人员直

接接触
,

把飞溅的药液减少到最低限度
�

杀虫眯是否能在 �一� 个生长季 节 内安

全使用仍在继续观察
�

美国环保局正在对其

引起小鼠致癌威胁的研究及对人体健康和环

境效应的研究等方面作出新的评价
�

我国农牧渔业部和卫生部已颁发 了 《农

药安全使用规定》
,

特别对杀虫睐要 控制 使

用
�

杀虫眯可用于防治棉花红蜘蛛
、

水稻螟虫

等
�

在水稻整个生长期内
,

只准使用一次
,

每

亩用 � � 多水荆 �� � 斤
,

距收割期不得少于 ��

天
,

每亩用 。
�

� 斤
,

不得少于 �� 天
�

禁止在其

他粮食
、

油料
、

水果
、

蔬菜等作物上使用
�

这

是根据杀虫眯毒性的国内外研究结果而作出

的必要规定
�
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用涂钨碳管无火焰原子吸收法测定痕量锡

邹时复 于秀兰 梁秀凤
�山东大学化学系�

碳管涂钨或浩
、

钦
、

铜等元素使预先形成

一层碳化物
,

然后用以测定皱
、

钡等易于形成

顽固碳化物的元素
,

此类报道较多〔, 一� �
�

我们

利用涂钨碳管测定锡
,

灵敏度为 �
�

� , �� �
,

是

已报道的无火焰法中〔‘一�� 较灵敏的一种
�

本

文介绍的方法适用于废水及罐头食品中痕量

锡的测定
�

尹� � � 进样孔

户�� �

图 � 碳管的形状与大小

实 验

�
�

仪器

原子吸收分光光度计 日本 日立 �夕。一 � �

型
�

石墨炉 � � 一 � 型
�

记录仪 ��
一 � � 型

�

碳管由光谱纯电极�上海碳素厂 �自行加工制

成
�

形状大小如图 �
�

�
�

试剂

锡标准溶液 �� 贮备标准液 �
�

� � � 。克

金属锡�光谱纯�溶于 � 毫升浓盐酸
,

稀释至

�� 。毫升
,

浓度为 � 毫克 � 毫升
�

�� �使用标

准液由贮备标准液逐级 稀 释 而 成
�

浓度在

�� 微克 � 毫升或更稀时
,

则在临用时配制
�

使

用标准液含游离酸 �盐酸或硫酸 �约为 �
�

� 当

量浓度
�

其他试剂为分析纯或优级纯
�
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�
�

碳管涂钨

碳管安装合适后
,

注人钨酸按溶 液 ���

毫克� 毫升� �� 微升或适量
,

加热使形成一层

碳化物
�

加热条件见下节
,

唯原子化为 � � �

安
,

�� 秒
�

分次小量积累涂钨与一次涂足
,

效果相同
�

图 � 说明涂钨量 � �� 一 �� � � 微克
,

测锡的信号基本稳定
�

涂钨量在 � �� 微克以

创嗽咨
‘
�

。

� �

��

洲米彭

涂钨量�产乡

图 � 碳管涂钨量对信号的影响

�锡固定为 � � � �

下
,

多次使用后
,

信号稍有下降
�

为保证多

次使用的稳定性
,

我们选择了一次涂钨 � ��

微克
�

�
·

测量条件

钨空心阴极灯
,

分析波长 �� �
�

� 毫微米
,

灯电流 �� 毫安
,

氖灯背景校正
,

鞘气用氮
,

流

量 �
�

�升 �分
�

分步加热原子化 � 干燥 �� 安
,

�� 秒 � 灰化 � � � , � � 秒 � 原子化 � � � 安
, ��

秒 � 净化约 � �� 安
,
� 秒

�

原子化 温度 约

� � � �℃
,

量程扩展为 � ,

记录仪满量程 � 毫

伏
,

进样量 �� 微升
�

��秒
一七� 一

�
一

一
一

一
�

公
� �秒

图 � 涂钨前后信号比较 ��
� �� � � �〔�“��

表 � 不同酸对锡吸光度的影响 ��
�
� �川曰川�

�
�
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�
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�

�
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�� 亏 � �
�

� � � �夕
�

�川

�
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�
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结 果 与 讨 论

�
�

测量相同量的锡
,

涂钨前后信号的比

较见图 �
�

涂后吸光度较涂前高 �
�

� 倍
�

�
�

试液中游离酸的种类及浓度对测定结

果影响甚大
,

我们用盐酸
、

硫酸
、

硝酸
、

磷酸配

制成四种标准溶液 ��� � 毫微克� �� 微升 �进

行了比较
,

结果见表 �
�

其中磷酸溶液同时

含约 �
�

� 当量盐酸
�

表 � 表明试液含 �
�

肠一
�

�

� 当量浓度盐酸或硫酸时
,

均适于使用
,

但

以当量浓度为 �
�

�时效果更好
�

硝酸有负干

扰
,

而且比较严重
�

如分析经硝酸消化的有

机物时
,

需将它除去
�

磷酸的千扰更严重
�

锡量 �。�� �。召� �

图 斗 标准曲线

盐酸锡溶液标准曲线 � 硫酸锡溶液标准曲线
� 未涂钨时的标准曲线�与 � 同为一支碳管 �
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应避免它的存在
�

�
�

由盐酸
、

硫酸所制锡标准溶液的标准

曲线见图 �
�

两者有微小的差异
,

这可能与

我们 自制的碳管尺寸不严格有关
�

�
�

我们试验了表 � 中所列的 � 个离子以

及 �。护
一 ,

它们单独存在时
,

�含量同表 � �
,

对

锡吸光度的影响
,

其相对误差大于 �� 多 的
,

如表中星号所示
�

干扰较严 重 的 为铁 与 铝

�括号内标明相对误差�
�

含铁量低时
,

干扰

大
,

高时反而减少
,

其原因尚待研究
�

�� 卜

含量为 �� 微克八。微升时
,

锡的吸光度下降

�� 沁
�

为了考察上述干扰离子共存时对测定锡

的影响
,

我们按表 � 的组成配制了三份人工

合成水样
,

进行了测定
�

标准曲线法所得结

果出人意外地与配制值十分相符
, � 号回收

率为 ��� �
,

�
、

� 号亦较预期的好
,

我们估计

可能是正负干扰互相抵销的缘故
�

表 � 人工合成水样的测定结果 �量程扩展 , � �

编编号号 组 成 �
� � � ��件���� 锡 的吸吸 回收率率

光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光光度度度����� � 生��� �
� 千千 � 干干 � � � ��� � �

� 干干 �� �牛牛 � 】�干干 ��
�干干 � � �       
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一
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.
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%%%
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.
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*** 弓〔川*** 又0 0 0
***

弓勺
、***

5 0 000 5
又)()*** 5 0 0

***
5 0 0

***
0
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0 5 333 9 1
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%%%
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5
.

用本法对某农药厂 (内有二碘丁基 锡

车间)的废水进行分析
,

废水 pH 为 5
.
4 ,

经离
J
合分离

,

沉淀
,

消化
,

加盐酸酸化
,

浓缩至原体

积的 1/5
,

进行测定
.
结果如表 3

.

表 3 某农药厂废水分析结果
*

表 4 罐头食品分析结果

溶溶液部分分 沉淀部分分 总含锡是是
(((S
n科g

/ l))) ( S
n 拜 g / l))) ( S

n 月g
/ l)))

777
。

222
6

2

。

888 夕O
。

000

丁丁
。

444
5 6

.

666 6
4

。

000

666

,

888
6 0

。

666 6 7

。

444

777

.

555 5
8

。

666 6
6

。

lll

777

。

OOO 6 2

.

777
6

9

。

777

平平 均均 67
。

444

名名称称 编号号 加入标准准锡测得值值 说 明明
锡锡锡锡(pp m ))) (ppm )))))

柠柠柠 111 000 1100000

檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬檬
汁汁汁 222 000 11888 平均 114p pmmm

3333333 25000 3夕444 回收率 102 %
***

4444444 25000 36000 回收率 98
.4% ***

午午午 111 000 未检出出出

餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐餐
肉肉肉 222 000 未检 出出出

3333333 66
。

777 7 0

.

333 回收率 105 %%%

4444444 66
.
夕夕 6 2

。

222 同收率 93
.2%%%

* 减去平均值后计得
.

* 五次平均结果
.

, ,J,J es,esJ,J.
I
J

423
�

1

r..LL

es

r.L

6

.

我们选择装柠檬汁与午餐肉的铁罐各

一种
,

用硫酸与硝酸常法消化
,

除去硝酸后
,

稀释
,

进行分析
.
为了考察消化过程中有无

锡的损失
,

在上述试样消化前加人已知量的

锡进行对照
,

结果见表 4
.
由表 斗可见消化

过程中锡未损失
.
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示波极谱法测定湖泊水生植物体中微量锌

戴 全 裕
(中国科学院南京地理研究所)

锌是植物生长的必需元素
。

水生植物体

中
,

一般含锌量为 10巧
.
缺乏锌可直接影响

植物生长激素的形成和抗病能力
.
但是锌又

属污染元素
,

超过一定含量
,

对人和其他生物

造成危害
.
侧定水生植物体中微量锌

,

可以

直接或间接了解周围环境中锌污染 的程 度
.

目前测定植物体中微量锌有原子吸收法
、

比

色法和经典极谱法汇, 一4]
.

原子吸收法虽灵敏
、

快速
,

但还不能普及
,

比色法需要萃取浓缩
,

手续较繁
,

经典极谱法灵敏度不高
,

已很少应

用
.
本文提出以氨性氯化按溶液作底液

,

用

示波极谱法测定湖泊水生植物体中微量 锌
,

有较高的灵敏度
.
试验证明: 样品经湿法消

化
,

锌无损失
,

较干法灰化省时间
.
本法适合

水生植物体中微量锌的大批样品分析
.
实验

方法简述如下:

一
、

仪器与试剂

仪器 : JP
一
I A 示波极谱仪 ;参比电极为

银片电极
.

试剂 (l) 氨性氯化铁溶液
: 称取分析纯

氯化按 160 克
,

溶于 700 毫升浓氨水中
,

再用

蒸馏水稀释至 1000 毫 升 ; (2) 20 并亚 硫 酸

钠溶液 ; (3 ) 0
.
5外 明胶溶液; (4) 三酸混合

液(硝酸
:硫酸 :高氯酸 一 10 :1:4) ; (力 锌的

标准溶液 : 1 毫升 ~ 5 微克锌
.

二
、

锌的浓度与峰电流的关系

分取 o
,

2

.

5

,

5

.

0

,

1 0

·

0

,
2 0

.

0
,

3 0

.

0

,

4 0

.

0
,

50

.

0 微克锌标准液于 2 , 毫升比色管中
,

加人

氨性氯化按底液 6
.
5 毫升

,

20 多亚硫酸钠溶

液 1
.
5 毫升

,
0. 5 务 明胶溶液 1 毫升

,

用蒸馏

水稀释至刻度
,

摇匀
.
放置 20 分钟后

,

在起

始电位 一1
.
10 伏处进行示波极谱常规扫描

.

‘责一嗡拱月i厂一{了
J

浓度(产g / 2 5 m l) ( 泞一 0
.
1 0)

图 1 锌浓度和峰 电流关系

304020100

(车�妮侧

(50产g / Z S m l)

(5产g /2 5 m l)

一 1
。

I O V
一 1

.
3 3V

(s 二 0
.
1口)

爪
空 白

~ 1
.
50V

图 2 锌的阴极还原 电流曲线


