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沙浴蒸千
,

经 �� 。℃ 高温炉灰化
,

用 � � � 硝酸

提取社
�

配成 � � � 硝酸体系装柱
,

以下操作

同工作曲线
、

分析结果见表 �
�

表 � 样品分析结果

名 称
取样灰重

�� �

牡含量
�拜� � � �

回收率�
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� �
�
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·
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� �
�

‘��
·

�
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�

�
·

� �
�
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·
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茶 叶 �
‘

·

�
�
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·
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�
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·

�

盐 � �� �
·

� � �
·

� � �
”‘

·

。

�
�

硅胶粒度在 �� 一 � �� 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 �� 次以上
�

�
�

影响本法的千扰离子少
,

相对于牡含

量 � � � �倍的 � � � , 、 � � � � 、 � � � 、 ���
, � �  � � 倍

的 � �犷
� 、 � � � , � �  , � � � 倍的 � � � , 、 �� � � 、

� � 护
、

��护和混合干扰离子均不千扰牡的测

定
�

加尿素可消除 � �
�

对偶氮肿 � 比色的

影响
, � � 毫升比色休积中加 �� 并 尿素 � 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

�
�

本法对基准物 � � � �
一夕�� 的测定值

为 �
�

� � 微克 � � 毫升
,

给定的理论 值 �
�

�� 微

克 � , 毫升
,

单次测量标准偏差为 �� �外
�

方

法变异系数为 �并
�

对吉林省主要环境样品

的测定回收率在 ��
�

�一 � �� 并之间
�

���
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环 境 中痕 量 铰 的测 定

被
一

被试剂 � � 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 �� 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 � �今正交设计
口’, 选取 。

�

�� �马��
�

�
�

�� �珍� �
一�多� � � �

一�
�

�� �另� �� 舒
�� �

� ·

昆
一 �

�

� �� 务� � 玩�
�
� � 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 �� � � � �一�
�

�� 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 �多
�

该法
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舅�
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工

�
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�

环 境 科

操作简便快速
,

适于环境中痕量被的测定
�

实验部分

一
、

仪器与试剂

�
�

��一 � 型示波极谱仪
�

�
�

底液 取下 述 溶 液 � �� � 份与 溶 液

� � � � 份混合
�

� � 支持电解质 称取氯 化铁 ��
�

� 克
、

� � �  � �
�

� 克
、

四乙基 碘 化铁 �
�

�� 克
,

用

� �� 毫升浓氨水溶解后移人 � � � �毫升容量瓶

中
,

以水稀释至刻度
�

� �� 被试 �� � �� � �� 多水溶液
�

�贮于冰

箱 �
�

�

被标准液 称取 ��  � � � 克分析纯氧化

被于 � �� 毫升烧杯中
,

加 � �� �多�
� �

�

�毫升
,

加热溶解至清亮
,

移人 ��� 毫升容量瓶中
,

用

� � 盐酸稀释至刻度
�

此液每毫升含有 �
�

��

毫克被
,

用时用 �
�

� � 盐酸稀释至所需浓度
�

�
�

浸溃滤纸及飘尘采样器请参见 《大气

监侧检验》第 �� 页
�

� 卷 � 期

� � �
�

�

� � �
不

�

图 � 四乙基碘化钱对波形的影响

�

一
�

加 �
�

� � �� � �
� � ,

�
�
� � � ��

—未加 ��
,
�

,

�
一
� �

二
、

实验条件的探讨

��� 一
、、

�
�

底液选择

既然在 � � �氏��
一 �

�

�� �氏� �
一 �拓

·

� � � �
一 �

�

� � � 多被试剂 �� 底液中出现的被波

是一种吸附波 �� ,

那么加人一些表面活性 物

能否增加络合物在汞阴极上的吸附和改善其

电极反应的可逆性 � 实验证明引入适量的四

乙基碘化按
,

不仅能提高测被的灵敏度
,

而且

能使被峰变得更加尖锐
、

对称 �见图 � �
,

有利

于低含量披的测定
�

四乙基碘化钱的用量
,

图 � 已经描述了
�

在 �� 毫升体积中引人 �外 四乙基碘化钱 �
、

�

毫升能获得最大峰电流
�

为了选取较合适的试剂用量
,

我们把汞

柱高度
、

温度固定
,

被为 �
�

, 微克 � �� 毫升
,

四

乙基碘化铁为 �
�

� �� 多
,

而以氢氧化铁
、

氯化

钱
、

� � � � 和被试剂 � � 为变化因子
,

按 肠� �’�

正交表安排实验
�

图 � 为该实验结果
�

从图

� � �� �� 。� � � � 最 �� �� �� � ��

图 � 四乙基碘化钱浓度与峰高的关系

� 中得知
� 选取 �

�

�
  氏Cl

一
1

.

S N N 氏o H
-

2关ED T A
一
0

.

0
02 务 被试剂 n l作为侧定底液

较好
.

二

2

.

样品的富集与处理

(l) 大气样品

大气被的采集国外是以 玻 璃 纤维 为 滤

料
,

用低流量采样器采样
.
而我国出产的滤

纸本底值太高
.
因此

,

现阶段多采用聚乙烯

滤膜田
.
这种滤膜虽然易于处理

,

但只用于

铰的采集
.
经多次实验

,

我们选用富集砷[’1

的漆溃滤纸
.
浸演滤纸上的氧化毗吮使被峰

电流大大降低以至消失
,

因而必须将其分离

和破坏
.
用 H N o

3:
从50

。
:
H C l o

、

为 2
.
0 :1
.
, :

1
.
5 的混合酸 8

.
0 毫升将滤纸消化至干能获得

满意结果
.
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图 3 试 剂水平对被峰电流的影响

表 1 不同 pH 值对被苹取率的影响

过剩的 E D T A 析出和萃取不完全
98
.
5 99

。

0

9 8

.

0 9 8

。

0

9 7

.

9 9 6

。

0

9 5

。

0 9 7

。

0

9 5

。

0 1 0 5

.

0 1 0 0

.

0

1 0 0

,

0 9 8

.

0 1 0 0

.

0

9 4

.

0 9 8

.

0 9 7

.

0

9 6

.

0 9 6

.

0 9 6

.

0

表 2 不同浓度被的苹取回收率 (p H ~ 的

编 号

加人铁 (拜g )

回收率(% ) 94 108 98 101 93 97 92 97 102 98 95

取 生 张浸渍滤纸
,

按上述方法处理
,

八
斗

次测定结果为
: o 、

o
、
0

.

0 0 4
、

o
、

o
、

o
、

o

、

0 微

克
.
试剂空白几乎为零

.

(2) 水样

该法灵敏度比桑色素萤光法即 高 10 倍
,

因此对于浓度高于 0
.
0002 毫克 /升的水样 可

以直接分析
.
如测定更低浓度的水样

,

必须

先对样品中微量被进行富集
.
本实验采用蒸

发浓缩和萃取两种方法
.

取不同量的铰标准液于 500 毫升分液漏

斗中
,

按水样分析步骤操作
,

得出不同 雌 值

对披萃取率影响 (见表 1)
.
而在最佳 pH 条

件下的不同浓度被的萃取回收率见表 2
.

由表可知
: pH 值在 6一10 之间萃取率

达 97 并以上 ;铰量为 0
.
1一 1

.
0微克时平均回

收率大于 98 多
.

3
.
干扰元素

表 3 连续测定某所实验室合成水样的结果

第 一 次

第 二 次

10
.
碑1 0

.
1 10

.
5 9

.
9 l0

.
5 l 0

.
1 l0

.
1 l 0

.
l 10

.
3 1 0

.
0 1 0

.
4 10

.
0 l 0

.
4 l0

.
2 1 0

.
0 l 0

.
3 l0

.
4

10
.
3 1 0

.
0 10

.
斗1 0

.
1 1 0

.
斗10

.
0 1 O

.
2 10

.
2 1 O

.
5 10

.
5 l 0

.
1 l0

.
1 1 0

.
5 l 0

.
0 10

.
1 1 O

.
4 9

.
9
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某厂大气样品目收率

呼 卷 3 期

样 品 编 号

加人钱量 (微克火 1。
,

)

回收率(% )

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

1 1 1 3 3 3 5 5 5 7 7 10

11飞 In ) 1 0 1 9 7 q 7 1门门 q 6 q 6 I n 6 9 2 9 3 9 6

本法的干扰元素少
.
Fe 3+

、

S 了十 、

A 扩十
、

5 0
1

一 、

N O 孚
、

C I
一 、

C I O 不 等 43 种阴阳离子

均不千扰
.
Bis+ 小于 500 微克亦不影响测定

.

磅有干扰
,

但一般样品中少见
.
聚乙烯氧化

毗吮及乙酞丙酮严重干扰侧定
,

必须彻底分

解
.

4
.
样品测定的重现性与可靠性

见表 3
、

斗
、

,
.

上述结果令人满意
,

变 异 系数 1
.
69 多

,

回收率平均为 99 多
,

平均相对误差为 2多
.

表 5 分析标准水样结果

水样来源
测定值
(m g /l)

美国辛辛那提质控

标准合成水样

某所实验室合成水样

0
.
270

0
.
185

0
.
0102

三
、

样品分析

1
.
样品的处理

(l ) 大气样品

(2) 水样 取水样 250 毫升于分液漏斗

中
,

一

加人 5
.
0 毫升 15 :85 乙酸丙酮

一

丙酮混合

液及 5
.
0 毫升 10 % 乙二胺四乙酸二钠溶液

,

用 1 :3氨水调 pH 为 8一9
,

静置 1一2 分钟
,

加人10
.
0 毫升四氯化碳

,

振摇 2 分钟
,

静置分

层
,

致集四氯化碳液于 50 毫升烧杯中
,

再用

5 0毫升四氯化碳提取一次
,

收集提取液于同

一烧杯中
.
加人 2

.
0 毫升 6N 盐酸

,

在电热板

上好160℃以下)蒸发至干
.
将乙酸丙酮完全挥

发
,

致下冷却
,

以 1
.
0 毫升 IN 盐酸

、

8

.

5 毫升

热熏馏水溶解残渣
.
加 1

:3 氨水 7 滴
,

混匀
.

2
.
样品的测定

分别取 0
.
004、 0

.

0 1

、

0

.

0 4

、

0

.

1

、

0

.

2

、

1

.

0

微克被标准液于 知 毫升烧杯中
,

加水至 10
.
0

毫升
.
于标准溶液及上述处理好的样品中加

10
.
0毫升底液

,

室温放置 30 分钟后
,

于原点

电位一 0
.
4夕伏处导数扫描测定被峰电流

.
根

据测定数据绘制标准曲线求其样品含量
.

取
专
张浸渍纸 样 品于 参 考 文 献

2 50 毫升三角烧瓶中
,

加人 8
.
0毫升混合酸低

温消化至清亮
,

继续加热至干
.
冷却后

,

用

3
.
0 毫升 O

.
IN 盐酸溶解残渣

,
1 :3 的氨水调

pH 值近中性
,

补加蒸馏水至 10 毫升
.

[11
[ZJ

谭政之 , 湖南地质实验
,

1
,

1(
19 81

)

.

马希文
, 正交设计的数学理论

, 人民教育出版社
,

17 斗

页
,

1 9 8 1 年
.

大气监侧检验方法科研协作组编
, 大气监侧检验方

法 , 人民卫生 出版社
,

巧 8 页 ,
1 9 7 9 年

.

曹守仁等 , 环境科学
,

2
,

1 8
(

1 9 7 9 )

.

1二j
.J

3

.
兮f

L11‘

更 正

1
.
本刊 1983年 4 卷 2 期 20 页左倒数第三行应为

‘ 为各样点表土
、

底土间差的标准差
” 。

2

.

同期 75 页右倒数第 斗行环境保护创刊时间应为

乍 为各样点表土
、

底土间差的平均值
,
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