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前言

牡是一种夭然放射性元素 对人体危害

极大 国内广泛应用分光光度法测定痕量

牡
,

最小检出量为 。一 ,

克  

本文介绍了以硅胶为担体
,

为萃

取剂的柱上色层分离
,

隅氮肿 比色法 在

溶剂萃取法分离和测定矿石中社的基

础上
,

探讨了以 硅胶为固定相的柱上

色层吸附针的酸度
、

淋洗的酸度
、

淋洗体积
、

共存干扰离子的去除等问题
,

并探讨了方法

的回收率和精密度

别制成 一 的硝酸溶液装柱
,

用 硝酸

洗杂质 证明 一 酸度装柱
,

牡回收率均

为 外 如图 所示 本实验选用 硝

酸 装柱

寒
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仪器及主要试荆

仪器 型分光光度计

主要试剂  !多二甲苯溶液

外二甲基二氯硅烷 一 目硅胶

微克 毫升社标准溶液 外偶氮肿

水溶液

色层柱的制备 称取吸附 有 “ 硅

烷化硅胶 克〔〕,

湿法装人垫有脱 脂棉 的

。 酸式滴定管式交换柱内
,

柱

高
,

控制流速 一 毫升 分
,

注意柱

内不能有气泡
,

待硅胶下沉后
,

上面再装一层

脱脂棉
,

用 硝酸平衡

, 浓度万

图 上柱酸度对牡回收的影响

淋洗酸度 将 微克针配成 硝酸

装柱
,

分别用 一 盐酸洗脱针 结果如图

所示 证明 一 盐酸均可将 界 的社

洗出 本实验选用 盐酸为淋洗酸度

蒸粉多回

二一匕占丹‘人臼山肠蕊左孟,动口‘
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条件实验

装柱酸度 取牡标准溶液 微克
,

分

盐酸浓度

图 淋洗酸度对针回收的影响
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淋洗曲线 用 盐酸淋洗吸附有

微克牡的色层柱
,

每流出 毫升侧一次牡的

浓度
,

前 毫升未有牡流出
,

毫升淋洗液

可将 并 的牡洗出 如图 所示 我们弃

去前 毫升
,

选用 毫升 盐酸为淋洗体

积
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图 牡的淋洗曲线
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干扰离子的影响 取 微克牡标准溶

液
,

分别加人不同的干扰离子
,

测牡的回收

率
,

结果见表

方法精密度 选用基准物 质

夕 支对方法精密度进行检验
,

结果列于

表
一

的理论值为 微 克

毫升
,

用本方法测定 牡 含 量 为 微 克

毫升
,

单次测量值的标准偏差为 外 对
一

样分析结果证明方法的变异系数

为 并

方法回收率 取不同量的牡 标准 溶

液
,

分别加人 毫升不含针的模似

样品
,

测定结果牡的回收 率 平 均值 为

样品分析

工作曲线的绘制 分别取
、

。,
、

、 、 、 、 、 、

微克

牡标准溶液放人 毫升烧杯中
,

加人 硝

酸 毫升
,

混匀后倒人色层柱
,

控 制 流速

一 毫升 分 待溶液流完后
,

用 巧毫升

硝酸分三次洗涤烧杯
,

并转人色层柱
,

再

用 毫升 盐酸淋洗
,

弃前 毫升 用

毫升比色管承接流出液
,

加 务 草酸
、

多

尿素
、

务抗坏血酸各 毫升
,

摇匀后加 毫

升 务 偶氮肿
,

用 盐酸稀释至刻

度
,

效置 分钟 用 厘米比色皿于 毫

微米波长处
,

以试剂空白为参比进行比色测

定 工作曲线如图

样品预处理及分析结果 样品预处理

见文献 准 确 称 取 克 一 目

弋 烘干的样品灰
,

用 毫升王水浸取
,

一

图 牡的工作曲线

表 千扰离子的影响

加入离子形式
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表 2 H G H R 一
7
81 测定结果

编 号 2 3 10 牙 a
%

a
/
牙
%

牡 含 量 (拌g ) 1
。

1 0 1

.

0 8 1

。

1 5 1

.

1 , 1
.
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.
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1 0 1
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0 9 6

。

3 6
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沙浴蒸千
,

经 50 。℃ 高温炉灰化
,

用 1 :2 硝酸

提取社
.
配成 1

:2 硝酸体系装柱
,

以下操作

同工作曲线
、

分析结果见表 3
.

表 3 样品分析结果
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硅胶粒度在 80 一100 目效果理想
,

粒

度大回收率偏低
,

粒度小影响流速
.
制备色

层粉要注意不能有结块
.
装柱时注意柱内不

能有气泡
.
交换柱可连续使用 30 次以上

.

3
.
影响本法的千扰离子少

,

相对于牡含

量 2500倍的 Zr+ , 、
C
e + 2 、

Y
+ 3 、

L
a+

,
; 5 0 0 0 倍

的 U O犷
2、

B
a + ,

; 1 0
,

0 0 0 倍的 Ca+ , 、
F
e + 3 、

5 0 护
、

P O 护和混合干扰离子均不千扰牡的测

定
.
加尿素可消除 N O

:
对偶氮肿 m 比色的

影响
,

2 5 毫升比色休积中加 10 并 尿素 1 毫

升即可
.
本法适用于对环境样品中社含量的

调查
.

结果讨论

1
.
本法对基准物 H G H R 一夕81 的测定值

为 1
.
09 微克/5 毫升

,

给定的理论 值 1
.
19 微

克/, 毫升
,

单次测量标准偏差为 6. 3外
.
方

法变异系数为 6并
.
对吉林省主要环境样品

的测定回收率在 90
.
3一114 并之间

.
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环 境 中痕 量 铰 的测 定

被
一

被试剂 IH 有机络合物吸附波法

陈桂 贻 何 春 兰

(湖 南省劳动卫生研究所)

微量被的有机络合物吸附波文献[lJ 已有

报道
.
该法灵敏度虽高

,

但需将被测样品进

行富集
.
本实验是在上述底液中引人适量的

四乙基碘化按
,

从而提高了测定的灵敏度
.
我

们采用 与(3今正交设计
口’, 选取 。
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;N l 作测定底液
,

探讨了以

浸渍滤纸
、

乙酞丙酮富集大气
、

水样品中被的

条件及处理方案
,

拟定了环境样品中痕量披

的测定方法
.

该法灵敏度高
.
含被 0. 0002一1

.
00 微

克/毫升有良好的线性关系
,

对样品的测定和

回收率令人满意
.
分析美国辛辛那提质量控

制标准合成水样
,

相对误差平均为 2多
.
该法


