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�伙 � � � � � �比 �� � �� 书 �� � � � � � � � 只 � � �寸�

�� � 一� � � �试剂滤纸富集环境样品中微量

元素的� 射线荧光分析

高发奎 郝敬丹 胡之德
�甘 肃 环 保 所 �

用 � 射线荧光法分析微量元素国外已有

报 道
�� 一 �� ,

但用 � 一 � �
一

毗 吮偶氮 �
一� 一茶 酚

� ��� � 和二乙胺基二硫代甲酸钠 �� � � � �

试剂处理的滤纸来富集微量 元 素 尚未 见 报

道
�

本文研究了 �� �
一
� � � � 试剂滤纸富集

微量元素的条件
,

并将此法用于土壤
、

工业废

水
、

自来水
、

茶叶等中微量 � � ‘�
、

��
, 寸 、

� � , � 、

�少�
、

� ���
、

��
�� 、

�� � 的测定
,

结果良好
�

�
�

� 升溶液
, � �

、

� �
、

� � 的检测限为 �
�

� � ���
,

� �
、

� �
、

� �
约为 �

�

�� � � � , � � 约为�
·

�� � ��
�

测定各元素的标准偏差为 �
�

�� � � 一 �
�

� ,

变动

系数为 �
�

�一�
�

�务
,

回收率大多数在 �� 多 以

上
�

分析结果与原子吸收法基本一致
,

是一

种简便快速的多元素分析方法
。

�
�

仪器和试荆

日本 � � � � � 型 � 射线荧光光谱仪 � 日本

真空微孔过滤器 � 日本 � � 一

�� 型 � � 计
�

�
�

�多 ���
一 �多� � � � 试剂溶液 准确

称取 �� � �� 克 �� � 和 �
�

� � 克 � � � � 试剂

混合溶于乙醇中
,

定溶至 � �� 毫升
,

摇匀备

用
�

试剂滤纸 将定量滤纸剪 成 直 径 约 � �

毫米 �有效过滤直径为 �� 毫米 � 的圆片
,

逐片

浸于 �
�

�多�� �
一�多� � � � 试剂溶液中 �� 一

� � 秒钟
,

取出在瓷盘或塑料板上凉干存于滤

纸袋内
,

可稳定两年以上
�

每片滤纸可吸附

约 � � 毫克 �� �
一
� � � � 试剂 �用称量法确

定 �
。

�� � �
、

� � �� 、

��
� � 、

�了�
、

��� �
、

�� ��
、

� �� �

标准溶液除 � 扩�� � 匆� � 外
,

均取纯金属

� 兰 州 大 学�

�”
�

” 多以上 � 按常法配制
,

并稀至所需浓

度
�

� �
� � �

一
� �

� � � 缓冲溶液 � �� � � �
�

� �

依常法配
,

用 哪 计校正
�

�
�

�多酚酞
一 �

�

�外百里酚酞混合试剂 用

乙醇常法配制
�

其余试剂均为分析纯或优级纯
�

�
�

实验方法

准确取含 � � � �
、

� � , � 、

� � , � 、 � 少�
、
�护�

、

�� ��
、

�护� 各 �� 微克的标准液于 � �� 毫升烧

杯中
,

加水至 � �� 毫升
、

混合指示剂 , 滴
,

用

稀盐酸
、

氢氧化钠调 声 为 �� ��
,

加 � 毫升

� �旧�
一
� �声�缓冲溶液

,

然后在置有 �� � �

� � � � 试剂滤纸的过滤器上富集样品
,

�金属

离子以难溶于水的络合物和氢氧化物沉淀的

形式被富集 �将负载滤纸凉干
,

用 � 射线荧光

光谱仪测定
�

� ��
、

� � 、

� � 、 � �
、

� � 为 � � 线
,

�� 为 � , 、

� � 为 � � �

仪器参数 钨靶管压 斗�� � , ��� �
, � ��

晶体 � � �� �
,

闪烁计数器 � �� �
,

样品自旋
,

计

数时间 �� 秒
�

�
�

结果与讨论

� � � � 对富集的影响 实验结果见图 �

由图 � 可见
,

富集 �� ��
、

�� �� 的适宜

�� 为 �一 � �
,

� � , � 、

�少� 为 � �一 ��
, �� , � 、

� �� � 为 �一 � �
, � � 为 �一 � �

。

� � � 试剂用量 实验 证 明
,

�� � 在

�� �� 一 �� �外
,
� � � � 在 �一�务为宜

�

�� � 滤纸的浸渍时间 实验得出
,

滤纸

浸渍 �一 �� 秒即可
�
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�� � 标准曲线 见图 � ,

由图可知
, � 种

� �

�
� �

元素含量各在 � �� 微克内
,

其强度与浓度成

线性关系 ��
� 为高

、

低含量两部分�
�

�� � 千扰与谱线重叠 由实验可知
,

铁

含量在 �� 毫克内对测定其余 元 素 无影 响
�

� �� , 和 � ��
。

谱线的重叠用差减法扣除
�

�
�

应 用

�� � 土壤中微量 ��
、

� � 、

� �
、

� �
、

��
、

�� 的测定 准确称取 �
�

� �� 克土样 ���� 目�

于烧杯中
,

按常规方法处理
,

定溶于 ��� 毫升

容量瓶中
,

取 � 毫升样品按实验方法测定
,

在

标准曲线上查出各元素的量
�

�� � 工业废水中微量 � �
、

� � 、

� �
、

� �
、

p b

、

A
s
、

B i 和自来水中 pb
、

B i 的测定 准确

取 25 毫升工业废水稀至 50 0 毫升
,

取自来水

250 毫升均按实验方法测定
.

(3) 茶叶中微量铁
、

M
n

、

e
r
、

e
o

、

B i 的

测定
,

准确称取茶 叶 4. 0 克按 常 规 方 法处

刻
.。

rJ-���一
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图 1 酸度对富集的影响

(4 ) 过滤速度 以每分钟 小 于 50 毫 升

的流速为宜
.

(力 体积对富集的影响 体积在 0
.
1一2

升对富集无影响
.

(6 ) 缓冲溶液的 用量 2一 6 毫升 无影

响
。

表 1 样品测定结果
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* 是换算结果
,

实际上 Fe
,

M
n 是在样品侧定结果 20 一70 微克所加人的回收量

.
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图 2 标准曲线

理
,

定溶至 100 毫升
,

取 , 毫升样品进行测

定
.
测定结果见表 1

.
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水中微量砷
、

低价硫联合测定方法的探讨

谢玉祥 谢 开
(广州有 色金属研究院) (广 东 矿 冶 学 院)

砷和硫化物是水质监测的重要项 目
,

对

人体有一定毒害
,

有关砷或硫化物测定的报

道很多
,

但有关砷
、

硫联合测定的方法
,

目前

尚未见报道
.

本文根据硫化物严重干扰二乙氨基二硫

代甲酸银盐法 [A g(D D T C ) 法 1 测定砷这

一现象
,

探索出一种联合测定水中微量砷
、

低

价硫的新方法
.
此新方法是利用生成硫化氢

还原酸性吸收液中高价铂为低价后
,

形成一

种稳定的蓝色络合物
,

颜色深度在一定范围

内与硫含量成正比
,

同时生成的砷化氢仅还

原砷吸收液中银
,

使溶液呈棕红色这一系列

的现象而提出的
.
方法灵敏快速

,

试剂用量

少
,

适用于一般水中微量砷
、

低价硫的测定
。

以 50 毫升水样计
,

砷为 0
.
00 5一20 微克

、

硫

为 0
.
04一40 微克

,

标准偏差砷为 1
.
5外

,

硫为

2
.
0务

。

1

.

仪器
、

试荆

(1) K G J一2 型分光光度计

(2) 砷
、

硫联测反应吸收装置

(3) 硫标准溶液 称 取 0. 8584 克硫 化

钠 (70. 89 肠)溶于 PH n 的水中并稀释至 50
0

毫升
,

即每毫升约为 50 0 微克 (夕
一
)

,

用时标

定
,

取一定量于 100 毫升容量瓶中
,

用 pH ll

的水稀至刻度
,

使每毫升含硫为 10 微克
.

(4) 砷
、

硒
、

锑等标准溶液 参照一般试


