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浊点萃取
A

石墨炉原子吸收法测定高盐样品中的痕量铅

张
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源!罗文鸿(

!李
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汕头大学医学院中心实验室!广东 汕头
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的缓冲体系中!样品溶液中的痕量铅与加入的吡咯烷二硫代氨基甲酸铵%
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&为络

合剂形成稳定的配合物#通过
#/[

恒温水浴
>L

!铅配合物被萃取到表面活性剂相并与水相分开#分离后的

表面活性剂相室温就可配成上机待测样液#此法不但将大量基体离弃在水相!从而消除高盐带来的高背景

信号干扰!并将水样或
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食盐溶液的痕量铅富集
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倍#用氘灯校正背景石墨炉原子吸收法进行测

定!方法检出限)食盐
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!水样
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#回收率为
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*/Am

#用于食盐"海水"

井水中痕量铅的测定!结果令人满意#
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铅是对人体有害的重金属元素#在高盐基体中往往存

在着高背景值的干扰!致使较弱的铅信号难以检测#吡咯烷

二硫代氨基甲酸铵
-

甲基异丁基甲酮%

:JDI-NHPb

&萃取后

能大大降低食盐中铅的检出限!因而可以用火焰原子吸收

法就可以测定食盐中微量铅'
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#采用氢化物发生
-

原子吸收

法能将铅从基体中挥发出来!也能大大降低检出限'
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#电感

耦合等离子体原子发射光谱
-

质谱法以极低的检出限"分析

速度快"精密度好的优点广泛运用于痕量分析中!但高盐量

样品中的盐分在仪器进样装置中易产生沉积!影响分析的

准确性和精密度'
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#用双硫腙棉填充固相萃取微柱分离基

体能解决上述问题!但富集倍数仍受限制'
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#作者曾用浊点

萃取法富集水样中的钴'

,

(

!只需要极少量表面活性剂及络

合物!且可重复萃取!富集倍数能大大提高#本文通过

:JDI

为络合剂!

B4;3%8f-*//

为中性表面活性剂浊点萃取!

在有效分离基体的基础上同时能高倍数地富集到试样中的

铅#本方法能适用于带氘灯扣背景效应装置的石墨炉原子

吸收仪器测定高盐基体中的痕量铅!效果令人满意#
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材料与方法
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仪器及工作条件
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型原子吸收分光光度计%日本岛津公司&!
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石墨炉原子化器!
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自动进样器#铅空心阴

极灯!波长
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!工作电流
*/M:

!狭宽
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方式测量峰高#
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纯水器#石墨炉加热程序见表
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产品!配成
*/m
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Zm

&水溶液#新鲜配制
*m :JDI

水溶液$
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F*醋

酸钠溶液或醋酸#硝酸为优质纯!未作说明的试剂均为分析

纯#所有溶液均为超纯水配制!超纯水为
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结果与讨论
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的影响

水样中的金属离子在一定条件下主要与合适的络合物



形成稳定的疏水性配合物!进一步萃取到表面活性剂相中#

)

T

是重要条件之一#试验不同
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值与萃取率关系结果见

图
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表面活性剂浓度影响

表面活性剂浓度对萃取率及仪器测定均有一定的影响#

浓度太低!对萃取率有影响!太高会增加表面活性剂相的体

积!减少富集倍数#试验表明!

/',m B4;3%8-*//

表面活性

剂浓度满足本方法萃取要求#
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浓度影响

:JDI

不同浓度对铅的萃取率影响如图
!

所示#在
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为
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和体积浓度
/',m B4;3%8-*//

条件下试验了
:JDI

浓

度对加入
+/
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F*铅标准溶液后的水样富集萃取!图中

可看出!萃取率开始达
*//m

的
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起始浓度为
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#本文采用含
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的萃取体系体积
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进行样本富集#
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浊点温度和萃取时间等因素的影响

温度太低了不会引发相分离#太高了由于相分离时间

太短!对铅的萃取率有一定影响!可能由于表面活性剂分子

沉降过快!导致部分配合物来不及进入表面活性剂相内#盐

析型电解质的存在!可使胶束中氢键断裂脱水!降低浊点!

缩短相分离时间!有利提高萃取率#但盐浓度增大!水相密

度增大!当大于
!/m

使表面活性剂悬浮!造成分离上的困

难!所以!食盐浓度不宜过浓#本文为
*m

食盐浓度#萃取

时间见图
>

所示#萃取时间过少!萃取率较低!可能与表面

活性剂相是否完全沉降有关!本文萃取时间采用
>L
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空白*检出限及方法的工作曲线

按
*/

倍空白标准偏差为定量检测下限!对食盐样品的

*m

水溶液通过浊点萃取富集
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倍!本方法能定量检测到

食盐
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!对水样浊点萃取富集
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倍!本方法

能定量检测到
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#

超纯水浊点萃取富集
*/

倍后空白值变化不大!但富集

*//

倍空白值会明显提高%由原来的
/'//>

提高到
/'//#
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以井水和海水作样品基体匹配标准工作曲线!并与超纯水

标准工作曲线比较!见图
A

所示#图
A

可看出!三条曲线基

本平行!井水或海水的基体经浊点萃取后遗弃在水相中!基

本上被分离掉!不再对测定产生干扰#因此测定过程中!可

以用超纯水标准工作曲线作测定水样或盐溶液中铅#线性

范围在
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样品分析及回收率试验

样品分析)%

*

&食盐)将在
*/A[

烘干的食盐固体称取

/',

U

!置于
,/MY

尖底刻度离心管中!加入
A/MY

超纯水!

使其充分溶解!依次加入
!',MY*/m B4;3%8f-*//

!

*MY

*m :JDI

溶液!用超纯水稀释到
,/MY

刻度线#放于水浴

箱中
#/[

水浴
>L

后!趁热分离弃掉上层的水相!冷至室

温#在表面活性剂相中加入
*//

*

Y/',m

硝酸!摇匀后用超

纯水稀至
*MY

刻度线#上机分析#%

!

&水样)吸取
*/MY

水

样%对含有不溶性微粒的水样须经过滤&置于
*,MY

离心管!

用醋酸
-

醋酸钠缓冲液调水样的
)

T

值为
#'/

左右!依次加

入
/',MY*/mB4;3%8f-*//

!

/'!MY*m :JDI

溶液!充

分混匀#以下操作步骤与上述相同#

部分分析结果与回收率见表
!

和表
>

#

>

!

结
!

论

!!

本文采用的浊点萃取法可以完全分离试样中的高含量

基体!并能高倍数地富集到试样中的痕量铅#从而解决高含

量基体对测定过程中带来的干扰及痕量铅的检出限问题#

方法能适用于氘灯校正背景的石墨炉原子吸收法对试样中

的痕量铅的测定!分析结果令人满意#
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