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本文在参考文献的基础上
,

对滤膜�超细玻璃纤

维滤膜
—

上海红光造纸厂产� 样品的处理进行了

试验研究
, � � 、

��
、

�� 的回收率在 �� � 以上 � � �

的回收一般高于 � �� �
,

这与滤膜的本底有关 � � � ,

�� 的灵敏度为 。
�

�� 微克 � 毫升
,

�� 为 �
�

� 微克� 毫

升
,

�� 为 。
�

� 微克� 毫升
�

一
、

仪器和试剂

�
�

仪器 原子吸收分光光度计 �� � �
一
� � � 超声

波发生器 �� ��
一 �� 或 � � 一� �

�

�
�

试剂 除注明外
,

全部采用分析纯
,

用去离

子水配制
�

��� 锰标准贮 存液
,

称 取 �
�

� � � � 克 硫酸 锰

��
� � �

� ·

�
�
� � 用水 溶 解

,

配成含 �
� � 毫克 �毫升

�

�� � 镍标准贮 存液
,

称取 �
�

� � �  克氧化镍

�� �� �
�

� � 溶于 � 毫升�� � ��硝酸中
,

使含 � ��毫克 �

毫升
�

�� � 铬标准贮存液
,

称取 �
�

� � � � 克重铬酸钾

��
� � � �

,

�� �
,

用水溶解
,

溶液含 � � � 毫克 �毫升
�

�劝 铁标准贮存液
,

称取 �
�

� � � � 克硫酸铁钱

��
�
� �

�

�� �
�

�
� ·

� � �
�
� � 加人 � � 毫升水使其全流

,

配

成含 �� � 毫克 � 毫升
�

二
、

试验条件的选择

振荡时间与振荡次数振荡时间 为 �� 分和 ��

分 � 浸取液用量为 叨 毫升和 �� 毫升
,

酸度为 。
�

�

� �� � �
�

�
,

结果见表 �
�

三
、

操作步骤
�

�

校准曲线的绘制 吸取 � � ,

� �
, � � , � � 各

贮存液 �
�

� , � �
�

� , �
�

� , �
�

� 毫升配成含量为 � � 微

克 �毫升标准工作液
�

�
�

� �

�
。
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标准工作液 。
.
1
、

。
.
2

、
0

.
4
、

。
.
8 、

2

.

。毫升
,

注入 50 毫升容量瓶中
,

其含量分别

为 。
.
1 、 0

.

2
、
0

.
4
、

0

.

8
、

]
.

0
、

2

.

0 微克/毫升;取 C
r
标

准工作液 0
.
5 ,

1

.

0
、

2

.

0
、

4

.

0

、
5

.

0
、

1 0

.

0 毫升依次注

入上述容量瓶中
,

其含量为 0
.
5、 1

.

0
、

2
.

。
、
4

.

。
、

5

.

。
、

10

.

。微克/毫升 ; 再取 F
e
标准溶液 。

.
4 、 0

.

8
、

1
.

。
、

2

.

0
、

4 0
、

5

.

。毫升
,

注人上面容量瓶中
,

F
。

含量为

。
·

4

、

〔)
.
8 、

1
.

0
、

2

.
{〕

、 斗
.
0

、

5

.

0 微克/毫升
,

稀释至刻

度
,

用原子吸收法测定
.

(2) 按上述同样含量取各标准液 (含量大的需

用贮存液)滴在滤膜上
,

待滤膜干后
,

放入烧杯内
,

按

前述试验条件振荡二次
,

将清液合并并浓缩至 2。一

30 毫升 ,
过滤于 50毫升容量瓶中

,

按(l)测定
,

校准

曲线见图 1一3
.

2 .样品测定 根据试测样各元素含量水平
,

取

半张或 1/4张滤膜
,

放人烧杯中
,

加人 0
.1刀刊 毫升
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表 3 大气样品的实侧结果

三1 期
{竺些
-

1980 年
6 月 丁 日

6 月 8 日

6 月 11 日

6 月 13一料 日

NNN iii C rrr

3斗2
.
5

6 又4
.
4

l(),
.
1

1又)()
.
2

1 6
一

!
7

1
8 日

19 日

2 0 日

测 得 值

NNN --- C rrr

日期样品点 样号样品点

月月月月乙U心6
自

‘

己,一,、连
趁

古城

一
N
一芍52引月

北兴安

*
含量为取样量 10 0

1
矿 内的微克数

硝酸液(以下同绘制校准曲线(2))
,

方法回收率及样

品测定结果见表 2 和表 ,
.

四
、

结果与讨论

两种方法所绘制的 校 准 曲 线 非 常 靠近
,

它

们—
Mn、

Ni

、

cr

、

Fe 的相关系数与回归系数分别

为 0
.9 95 、

0

.

0 0 3 2
、

0
.
9 9 ,

、
0

.
0 0 1 5

、
0

.
9 9 斗、

0
.
0 1 3 2

、

。
·

9 9 4

、 。
·

。侣 在制作校准曲线时
,

将各元素配成混

合液或将标准液滴在滤膜上均可
.

承蒙段风瑞副研究员对本文提供了宝 贵意见
,

特此致谢
。

薄层扫描法测定大气飘尘中苯并ta] 花

赵 炳 成 张 稠

(中国医学科学院卫生研究所)

应 用快速法提取样品和薄层扫描技术比洗脱斑

点法测定苯并卜」花 (简称 Ba P)简易
、

安全
.
此法 3

小时可分析 6 个提取样品
,

方法回收率 95 % 以上
,

最低可检量为 l毫微克 Ba P
.

实 验

1
.
仪器和试剂

M PF 一斗型荧光分光光度计(附有薄层扫描装置)

或 Cs
一 9

10 型双光束薄层扫描仪
.
其它仪器和试剂

与斑点洗脱荧光法相 同
.

2
·

操作步骤

(l) 真空升华法或粘附法提取样品 用直径 13

毫米的打孔器在飘尘样品上打孔取样
,

将样品放在

粘有聚四氟乙烯片 (与样品面积相同) 的玻璃板上
,

再将酷酸纤维素薄层板(每块 20 x Z。厘米玻璃板用

4克醋酸纤维素
,

12 毫升乙醇混匀涂制)放在样品上

(薄层与样品接触)两边用夹子固定
,

放人有乙醚的

层析缸 内
,
展开剂上升 5 厘米

,

取出风干
,

如此进行

斗次
,

飘尘上的多环芳烃被乙醚洗提至薄层板上
,

呈

一棕色条带
.

(2) 薄层分离 用毛细管将升华提取的 样品液

全部或一部分在板上作点状点样
,

斑点小于 4毫米
,

同时点 Ba P 标准液作为对照
.
将板放人层析缸中进

行展开(展开剂为甲醇:乙醚 :水 4:呼: 1 )
,

展至 巧 厘

米处取出薄层板于紫外灯下
,

用针划出标准斑点和

相对应位置的样品斑点
。

灯3) 薄层扫描测定 将样品板放在有薄层 扫描

的附件中
,

选择激发波长368
nm ,

发射波长 斗。0
、

刊 ,

和 410n m 进行扫描 (或将板放在薄层扫描仪中
,

选

择激发波长 368nm ,

发射波长 45 。。叼 以荧光强度

积分值进行计算 Ba P 含量
.

(钓 计算 按基线法列下式算出定量相对 荧光

强度和样品中的 Ba P (微克)

相对荧光强度

/ F~
” 一 ”

4O5 一 气一
+F;iu
2 (l)

BaP含量(微克/luu 米3)
_ F样品

.
M

·

R

·

S

·

1
0 0

右标准 . F
( 2 )

F 样品 是样品斑点扫描积分值 ; F标 准 是标准斑点


