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浊点萃取-石墨炉原子吸收法测定高盐样品中的痕量铅
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摘  要  在 pH 6~ 7 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( APDC)为络

合剂形成稳定的配合物。通过 70 e 恒温水浴 3 h, 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 1%食盐溶液的痕量铅富集 10~ 100 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 01 000 5 Lg# g - 1 , 水样 01 01 Lg # L- 1。回收率为 921 3% ~ 104%。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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引  言

  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( APDC-M IBK )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[ 1]。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[ 2]。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[3]。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[ 4]。作者曾用浊点

萃取法富集水样中的钴[ 5] , 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

APDC为络合剂, T r iton X-100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。

1  材料与方法

11 1  仪器及工作条件
AA-660 型原子吸收分光光度计 (日本岛津公司 ) ,

GFA-4B 石墨炉原子化器, ASC-60G 自动进样器。铅空心阴

极灯, 波长 2831 3 nm, 工作电流 10 mA, 狭宽 11 0 nm,

BGC-D2 方式测量峰高。10 LL 进样。美国 Millipo re公司超

纯水器。石墨炉加热程序见表 1。

Table 1 Furnace programmers

Step Temp1 / e Tim e/ s T ype

Drying 150 30 Ramp

Charin g 350 25 Step

Atomizat ion 1 600 4 Step( zero gas flow )

Clean ing 2 100 2 Step

11 2  试  剂

标准应用液: 将铅为 11 000 g# L - 1标准贮备液(国家钢

铁材料测试中心)用 01 5% ( V% )硝酸稀释成 01 0, 100, 200,
400, 800 Lg # L - 1 ; T rit on X-100 为 Sigma产品, 配成 10%

( V% )水溶液。新鲜配制 1% APDC 水溶液; 2 mo l # L- 1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 181 2 M8 # cm

( M illipo re)。

2  结果与讨论

21 1  pH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。

pH 是重要条件之一。试验不同 pH 值与萃取率关系结果见

图 1。图 1 表明合适的 pH 在 61 0~ 71 6 之间。

Fig1 1  The eff ect of pH on extraction

21 2  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, 01 5% T riton-100 表面活性

剂浓度满足本方法萃取要求。

21 3  APDC浓度影响
APDC 不同浓度对铅的萃取率影响如图 2 所示。在 pH

为 7 和体积浓度 01 5% T riton-100 条件下试验了 APDC 浓

度对加入 80 Lg# L - 1铅标准溶液后的水样富集萃取, 图中

可看出, 萃取率开始达 100%的 APDC 起始浓度为125 Lmo l

# L- 1。本文采用含 01 02% APDC(相当于 125 Lmo l# L- 1 )

的萃取体系体积 10 mL 进行样本富集。

Fig1 2 The eff ect of APDC concentration on extraction

21 4  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 20% 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 1% 食盐浓度。萃取

时间见图 3 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 3 h。

21 5  空白、检出限及方法的工作曲线
按 10 倍空白标准偏差为定量检测下限, 对食盐样品的

1%水溶液通过浊点萃取富集 100 倍, 本方法能定量检测到

食盐 01 000 5 Lg# g - 1 , 对水样浊点萃取富集 10 倍, 本方法

能定量检测到 01 01 Lg# L - 1。

超纯水浊点萃取富集 10 倍后空白值变化不大, 但富集

100 倍空白值会明显提高(由原来的 01 003 提高到 01 007)。

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 4 所示。图 4 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 0~ 80 Lg # L- 1 , RSD< 5%。

Fig1 3 The ef fect of time on extraction

Fig1 4  Comparison beween the matrix matching

calibration curve and the standard curve

1: Wel l w ater; 2: S ea w ater; 3: M illipore w ater

21 6  样品分析及回收率试验
样品分析: ( 1)食盐: 将在 104 e 烘干的食盐固体称取

01 5 g, 置于 50 mL 尖底刻度离心管中, 加入 40 mL 超纯水,

使其充分溶解, 依次加入 21 5 mL 10% Tr iton X-100, 1 mL

1% APDC 溶液, 用超纯水稀释到 50 mL 刻度线。放于水浴

箱中 70 e 水浴 3 h 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 100LL 01 5% 硝酸, 摇匀后用超
纯水稀至 1 mL 刻度线。上机分析。( 2)水样: 吸取10 mL 水

样(对含有不溶性微粒的水样须经过滤)置于 15 mL 离心管,

用醋酸-醋酸钠缓冲液调水样的 pH 值为 71 0 左右, 依次加

入 01 5 mL 10% Triton X-100, 01 2 mL 1% APDC 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 2 和表 3。

3  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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Table 2  Determination of salt samples and recoveries

Sample C on cent rat ion/ (Lg # L- 1 ) Added concent ration/ ( Lg # L- 1) Recovery/ % RSD( n= 5) / %

T able salt1 01 21 01 05 103 21 2

T able salt2 01 010 01 1 921 3 21 7

Salt 01 09 01 2 951 6 41 1

Table 3  Determination of water samples and recoveries

Sample C on cent rat ion/ (Lg # L- 1 ) Added concent ration/ ( Lg # L- 1) Recovery/ % RSD( n= 5) / %

Sea w ater 61 3 10 97 41 4

Well w ater 61 7 5 93 31 5

Lake w ater 111 2 10 104 11 9
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Determination of Trace Lead in Water Samples and Salt Samples by

Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry after Cloud Point

Extraction

ZHANG Yuan, LU O Wen-hong* , L I H ui

Shantou Univer sity M edical Co llege Cent ral Labor ator y, Shantou  515041, China

Abstract A method w as developed for the determinat ion of t race lead in water samples and salt samples by GFAAS after cloud

po int extr action. T he par ameter s of ex traction sy st em such as pH, the concentrat ions of the ex tractant and the surfactant, and

the t ime for cloud po int extr action were optimized. Under the optimized conditions, t he det ection limits o f lead w ere 01 000 5 Lg
# g- 1 fo r salt, and 01 01 Lg # L - 1 for w ater, respectiv ely . The proposed method was applied to the determination of lead in

water sam ples and salt samples, and satisfactor y r esults wer e obt ained.

Keywords Cloud point ex traction; Lead; GFAAS
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