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原子吸收法测定水样中痕量秘国外 已有

报道
�� 一��

�

因实际水样中秘的含量极低
,

直接

测定相当困难
,

故常需要预富集处理
�

已使

用的方法有共沉淀富集 �� 
、

离子交换富集 �� 
、

浮选分离富集 �� 
、

萃取后蒸发浓缩 �� 等多种方

法
�

但这些方法操作费时
,

有的选择性较差
�

本工作表明
,

以水溶性季胺盐澳代十六烷基

三甲基胺 �� � �� � �作为萃取剂
,

能一次定量

萃取水样中的痕量秘
,

并能与大量共存离子

分离
,

进而用高灵敏度无焰原子吸收法测定
�

该方法简单
、

快速
,

适用于水样品中 ��� 级

痕量秘的测定
�

以含秘 �
�

乡 � �� 的水样测定
,

方法的变异系数为 ��  �
�

对 � � � 级的样品

进行标准加入试验
,

回收率为 � � 外一 � �� 多
�

一
、

仪器与试剂

日立 � �于 � � 型偏振塞曼原子 吸 收 分光

光度计 � 日立公司产秘空心阴极灯
�

秘标准储存液 �
�

�� � � � � 时
,

准确称取

�
�

� � � � � 高纯金属韧 �� �
�

� �务�
,

溶解于 ��

� � � 的硝酸中
,

后转人 ��� �� 容量瓶中
,

以去

离子水稀至刻度
,

使用时按需要均由此液以

去离子水临时稀释而成
�

� � � � � 溶液 � 多 ��
·

� �� � � 水溶

液 � � � �
一

仗�
·

� �� 其它试剂均为 �
·

�

级以上试剂
�

二
、

实验方法�见工作曲线的绘制 �

三
、

条件试验
�

�

原子吸收测定的最佳工作条件

原子吸收分光光度计的基本工作条件见

表 �
�

表 � 仪器基本工作条件

波长
��

,。 �
灯 电流

�。 � �
狭缝宽度
��

, 。 �
进样体积
�群��

载气流量
�� � ��� �

, 。 , 。
�

� ��
�

�

本试验原子化装置选 用 热 解 涂 层石墨

杯

石墨炉工作条件的选择 对秘的灰化时

间
、

原子化时间
,

灰化温度
、

原子化温度都进

表 � 石墨炉工作程序一览表

干干 燥燥 灰 化化 原 子 化化 除 残残

温温度度 时间间 温度度 时间间 堤寞寞 时 �可可 彝寞寞 叹�门门
���℃ ��� �� ��� �℃ ��� �� ��� �书少少 �� ��� � � 少少 咬� ���

��� �一 � ���� � �
。

��� � � � 一 �� ��� ��
。

��� � � � ��� �
。

��� � �� ��� �
。

���

���� ��� � �
。

��� �� ��� ��
。

�



·

��
·

环 境

行了选择试验
�

其结果见表 �
�

经选择确定干燥
一

灰化
一

原子化阶段的最

佳工作程序为
� 干燥

、

灰化阶段使用斜坡升

温技术并在最高温度下稳定一段时间
�

试验

表明
,

如此操作
,

效果最好
�

�
�

痕量钞的萃取条件试验

�� 萃取介质及酸度 试验 结 果表明
,

在 土一二
� �

� � � � 一 ‘

磷酸介质中�即 �一 �可�
,

秘

科 学 � 卷 � 期

存在时有不同程度的 干扰
�

加人 �� � �� 务

的柠檬酸可消除干扰
,

且不影响秘的测定
�

四
、

样品分析

�
�

工作曲线

以秘的标准储备液
,

用去离子水逐级稀

释
,

配制成 �
�

� � � � 的秘标准液
�

准确吸取

�
·

� � � � 的秘标准液 �
�

� �
、

�
�

� �
、

斗
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

�� �� 于 �� 间 刻度分液漏斗中
,

用水稀释至

��以
创絮誉

与碘离子
、

� � � � � 形成的三元络合物能被

定量萃取
�

而在盐酸介质中不被萃取
,

在硝

酸介质中部分被萃取
·

故本法选用
普
� ��

� 一 ‘的磷酸� 即 �� �
��� �

�

� � � 有机溶剂 经选用甲基 异丁 基酮
、

苯
、

二甲苯
、

乙酸戊醋及乙酸乙醋为萃取溶

剂
,

效果均不好
,

只有三氯甲烷能一次定量萃

取之
,

且分层良好
�

选用三氯甲烷为其萃取

溶�� !
�

� � � �� � � � 用量 � 多 �� �� � 溶液

�一���
,

可定量萃取 � � � 级的秘
,

在此选用

�� �
�

� � �
�

� � 的加人量 �� � � � 一‘ 的 � � 溶

液 �一 �间 萃取结果良好本法选用 ���
�

� � � 相比的影响 固定有机相的体积为

�间
,

水相体积 �� 一 � �� � 均能获得满意效

果
�

本试验选用 �� � 卜

� � � 萃取振荡时间 �
�

�一�� �� 均能一

次定量萃取 � 静止分层后
,

放置 �� �
,

经测定

并未发现反萃现象
�

本法选用振荡 � � ��
,

静

止 � � � � �

� � � 共存离子的干扰试验 在上述选定

的最佳工作条件下
,

本实验考察了 �� 种常见

元素离子的千扰情况
�

结果表明
, �� � � ��

、

� 本 、

�矛
� � �� � � � ��

、

� � , � 、

�� ��
、

� � � � � �� �

� �
� � 、

� � , �
、

� � � � 、

� � � ��
,

� � �
、

� � � ���
,

� �
、

� �‘� 、

� � , � � �
�

, � � � � , � 、

� � � � � � � �
�

� � �

� �
� � � � 均无 千扰

�

� � � � � , � � � � � � � � � �

�
�

�� � � � , �
、

� � � � � �
�

�� � � � � ���
, � �

、

� � �
�

� �
,

� � � � � �
�

� � �
�

��

� �的浓度伍� � � 】�

图 � 秘的工作曲线
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—
浓度 �脚�� ��
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�
然后依次加人 10多 的柠檬酸 Zm l,

丝 m
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的
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K l 1m l, 2 多 的 C T M A B Zm l
,

摇匀
.
后加人

5
.
oom l C H C 13

,

振荡 Im in ,

静止 3om in 后
,

将有机相转人 10 ml 干燥带塞试管中
,

按选定

的工作条件进行测定
.
以吸光度对有机相秘

浓度作图
,

绘制工作曲线 (见图 1)
.

2
.
样品分析

于 60 ml 刻度分 液 漏 斗 中
,

准 确 移 人

50
.
00 ml 待测水样

,

以下操作同工作曲线的绘

制
.
最后由测得的吸光度值

,

通过工作曲线求

出样品中秘的含量
.
表 3 给出了五个水样的

分析结果
.

同时对五个水样作了回收试验
.
结果表

明
,

在不同水样中加人 4
.
opp b 的泌

,

其回收

率均在 95 % 一 10 5并之间
.
同见表 3.

3
.
测定精度
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表3 水样分析结果及其回收率
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以含韧 4
.
spp b 的水样

,

平行测定九次
,

结果其变异系数为 8
.
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天然水中溶解态磷化物的化学形态分析

蒙 飞 袁 秀 顺
(中国科学院长春应用化学研究所 )

进行天然水中磷化物的化学 形 态 分析
,

对评价水质
、

预防与治理水的富营养化是一

项有意义的工作
.
天然水中磷化物的化学形

态分析包括正磷酸盐
、

聚合磷酸盐和有机磷

三种主要的化学形态分析[1]
.

天然水中一般聚合磷酸盐的聚合度都在

6 以下
.
除特殊情况外

,

水中有机磷由农药

和污水等引人
,

它们的含量都较无机磷为低
.

因此
,

应用差减法测有机磷受总磷和无机磷

的影响较大
,

同时适用范围也受到限制
.
光

度法测定有机磷农药[2J
,

也仅对一种或几种

农药有选择性反应
,

不适合水体中复杂成分

的分析
.
文献中还未见分离富集后光度法测

定有机磷的方法
.

本文基于我们前一部分工作
,

乙基紫磷

钥杂多酸离子缔合物分光光度法测定正磷酸

盐的方法的建立 (文章待发表 )
,

对夭 然水中

溶解态磷的光度分析条件作了研究
,

确定了

溶解态磷的不同化学形态的测定方法
.
特别

对有机磷的测定
,

经提取
、

分离
、

浓缩和高压

煮解
,

可单独进行测定
,

克服了差减法的不

足
.
提取剂选择适合提取有机磷化合物的二

氯甲烷
,

它的沸点 (39 一41 ℃ )低
,

便于浓缩
,

且减小了热稳定性差的有机磷化合物在浓缩

时损失的可能
.
本方法灵敏度高

,

可用于有

机磷低至 0
.
lppb (以 p 计 )水平的水样分析

.

实 验 部

一
、

仪器与试剂

1
.
仪器

高压釜 (不锈钢外套
,

烯增涡 )
,

自制
.

分
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