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摘　要　采用双硫腙显色分光光度法测定蒙药中痕量铅,该方法具有简单、快速、灵敏等特点,用以测

定蒙药中的痕量铅,获得了满意的结果。

该方法线性范围为 0. 00—0. 40ΛgömL Pb2+ ,相关系数 0. 9993,回收率 95%—110%。
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1　前言
铅是一种有害人体健康的元素。因此,需要经常调查和检测。为研究铅在环境中的分布,积累

规律,控制铅的污染,需要一种灵敏而又简便的分析方法。测定微量铅的方法较多,已有微分脉冲阴

极伏安法,原子吸收光谱法,吸附溶出新极谱法,电位滴定法,异金属双核三元络合物光度法,催化

动力学分析法等。这些方法各有特色。然而利用双硫腙显色分光光度法测定痕量铅的方法具有灵

敏度高,选择性好的特点。

作者在实验过程中发现,当反应时间固定时,在一定范围内, Pb2+ 的浓度与吸光度呈线性关系。

在此基础上建立了萃取,分离,双硫腙显色分光光度法测定蒙药中痕量铅的方法,且具有准确度高,

干扰少,操作简便快速,不需要昂贵的仪器等特点。应用于蒙药中痕量铅的测定,获得了满意的结

果。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

2. 1. 1　仪器

721型分光光度计 (上海分析仪器厂)。

2. 1. 2　试剂

1. 0molöL N H 3·H 2O; 0. 003%双硫腙的四氯化碳溶液; 2%酒石酸氢钾22%盐酸羟胺 (1∶1)混

合液;铅 (Ê )标准溶液:准确称取经 105℃干燥 1h 的 Pb (NO 3) 2 1. 5984g于 50mL 烧杯中,加入浓硝

酸 10mL 及少量水溶解,移入 1000mL 容量瓶中,加水稀至刻度,摇匀,得到 1m gömL Pb2+ 溶液,再

由此配成 1ΛgömL Pb2+ 溶液。0. 01molöL K I溶液, 1∶100 (V öV )的HNO 3; 1%尿素溶液。所用试剂



均为分析纯,分析用水为二次蒸馏水。

2. 2　样品处理

取 1#、2#、3#、4#、5# 样品,在 105—110℃温度范围,将样品烘干 2h,研磨,准确称取一定量样

品,将其分别编号,放入 250mL 锥型瓶中,分别加 15mL 浓硝酸浸泡过夜,小火加热,待NO 2 气体冒

尽,加入 5mL HC lO 4,待白烟冒尽,作用缓和,放冷,沿瓶壁加入 1%的硝酸,之后将其加热至瓶中液

体变成棕色,不断沿瓶壁滴加硝酸至有机质分解完全,加大火力,至产生白烟,溶液应澄清或微带黄

色,放冷,定量转移至 25mL 容量瓶中,用水稀释至刻度[1 ]。

取 20mL 样品于小烧杯中, 加入 2mL 2%酒石酸氢钾22%盐酸羟胺 (1∶1)混合液和 3mL

0. 01molöL K I溶液,用 1. 0molöL N H 3·H 2O 调至 pH 8—9,转入 125mL 分液漏斗内,加入 3mL 双

硫腙萃取 2—3m in,重复萃取 2次,将有机相合并至另一只分液漏斗中,用二次蒸馏水洗涤有机相

两次,然后用 5mL 1∶100 (V öV )的HNO 3 反萃取。保留水相于 50mL 烧杯中,盖上表面皿,在电炉

上加热蒸干,冷却后,用少量水冲洗表面皿和烧杯内壁。加入 1mL 1%尿素溶液,继续在电炉上加热

蒸干,冷却后,将样品移入 25mL 容量瓶中,用水稀至刻度,摇匀[2 ]。

2. 3　实验方法

取一定量的 Pb2+ 标准溶液,加入 1mL 2%酒石酸氢钾22%盐酸羟胺 (1∶1)混合液,用 1∶1的

N H 3·H 2O 数滴调节其 pH 值至 8—9,定量转入分液漏斗内,加入 2mL 双硫腙溶液萃取 2—3m in,

重复萃取 2次,将有机相合并到另一只分液漏斗中,用二次蒸馏水洗涤有机相两次,将有机相移至

25mL 容量瓶中,用CC l4 稀至刻度,在波长 520nm 处,用 1cm 比色皿,以CC l4 作参比测吸光度A
[3 ]。

3　结果与讨论
3. 1　校准曲线

在确定的最佳实验条件下改变

Pb2+ 的用量进行实验, 取不同体积的

Pb2+ 标液,按实验方法测定吸光度,结

果表明在 0. 00—0. 40ΛgömL Pb2+ 之

间 Pb2+ 的浓度与吸光度呈线性关系,

其线性回归方程为: A = 0. 0256 +

0. 0049V x　r= 0. 9993。

3. 2　样品分析

取一定体积的样品溶液, 按上述

实验方法测定,结果见表 1。

3. 3　回收率实验

在各样品中加入一定量 Pb2+ 标准

表 1　测定 Pb2+ 的结果

样品名称
测定值

(Λgög)

平均值

(Λgög)

相对标准偏差

(% )

1# 22. 60 23. 00 22. 85 22. 81 2. 27

2# 16. 6 18. 00 17. 62 17. 41 1. 04

3# 31. 9 31. 73 32. 00 31. 87 1. 24

4# 8. 56 8. 37 8. 31 8. 24 1. 39

5# 27. 3 27. 78 26. 55 27. 21 0. 77

表 2　回收率

样品编号
含量

(Λg)

标准加入量

(Λg)

测得量

(Λg)

RSD

(% )

回收率

(% )

1# 2. 11 2 2. 2 2. 21 110

2# 2. 19 2 2. 1 1. 04 105

3# 3. 36 2 1. 9 1. 24 95

4# 0. 853 2 2. 2 1. 39 110

5# 2. 62 2 1. 9 0. 77 95

溶液,按照实验方法测定,每种样品平行测定 5次,回收率结果见表 2所示。
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Abstract　T he trace lead in M ongo lian m edicine w as determ ined w ith double sulful2hydrazone

co lour developm en t spectropho tom etric m ethod. T he m ethod is simp le, quick and sensitive. T he result

is satisfacto ry fo r the determ in ing trace lead in M ongo lian m edicine. T he linear range is 0. 00- 0. 40

ΛgömL Pb2+ . T he related coefficien t is 0. 9993. T he rate recovery is 95% - 110%.
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北京天科邮票展览馆 (邮票上科学家展览馆)

章　　程

北京天科邮票展览馆 (邮票上科学家展览馆)是科普性质、非盈利的公益性企业,展品是古今世界各国发行有
关天才科学家或他们的创造文明的纪念邮票 (复印件)及其说明,共有 529件 (2007201225)。这些科学家,一般是学
科创始人、带头人、奠基人、发明家和诺贝尔奖金获得者 (共 190人)。选择时不论其年龄、性别、肤色、职业、贵贱、党
派、宗教、信仰、国籍和有何罪过等。

1　前言
馆长夫妇都是科技工作者,一生从事科学研究和科技期刊编辑出版工作,热爱科学。退休后,想尽一点余力,宣
传、传播、倡导科学精神,靠省吃俭用的一点积蓄,创办了这个简陋的展览馆。
馆长是中国科学院《光谱实验室》期刊主编,编审 (教授) , 1982年获国家三等发明奖, 2001年退休。展品的主要
来源是馆长的著作 [《邮票上的光谱学和化学史》(科学出版社 1991 年出版)、《邮票上的化学、光学和光谱学史》
(《光谱实验室》2006年第 1期,科学出版社 2006年出版) ]、秦克诚教授的著作《邮票上的物理学史》(清华大学出版
社 2005年出版)、美国阿西摩夫的著作《古今科技名人辞典》,卞毓麟等译 (科学出版社, 1988年出版)和《邮票上的
科学家——佼佼者之路》(《光谱实验室》2007年第 1期,科学出版社 2007年出版) ]等。

2　宗旨
本馆的宗旨是普及科学知识、倡导科学方法、传播科学思想、回顾历史经验、弘扬科学精神。
3　任务
1) 介绍和总结邮票上的科学家创造发明和技术革新的成功经验和有关教训,为当今科技人员和大中专学生、
教师提供借鉴。资料来源忠实于原著,允许不同的观点。

2) 介绍科学发明创造的获得是艰苦求索的结晶,只有那些在崎岖小路的攀登上,不畏劳苦的人才有希望到达
光辉的顶点。

3) 努力造就社会“尊重知识,尊重劳动,尊重人才,尊重创造”的风气。
4　组织
本馆由展览室、联络室和编辑部等 3部分组成。各设工作人员 1名,编辑部主任由馆长兼任,展览室讲解员兼
管日常事务。联络室负责对外联系,发送门票兼管防火安全。编辑部负责收集和编辑图片和文字资料。

5　活动
1) 本馆开设实行 1- 3日前电话预约制度,参观者的文化程度暂定为高中 (含)以上, 1个人也接待。
2) 本馆免费开放。
3) 本馆不从事盈利性经营活动。
6　经费
1) 馆长在北京市延庆县刘斌堡乡刘斌堡村的 4600平方米的土地 (46年使用权)、830平方米的房产、家具、展
牌、资料和设备等为本馆的不动产。

2) 馆长在银行的 10万元个人存款,为本馆的流动资金和注册资金。
3) 馆长的退休金和友好人士的捐赠是本馆收入的主要来源。
4) 本馆资产和收入只可用于本馆宗旨所规定的范围。
7　终止
当本馆无法维持正常工作时,得自行解散,由馆长或其继承人向法院申请破产,先行清算,然后向登记机关办
理注销手续。
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