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摘　要 :采用三氯甲烷萃取 -石墨炉原子吸收光谱法测定水中四乙基铅 ,优化了试验条件。方法在 2. 00μg/L～

50. 0μg/L范围内线性良好 ,检出限为 1. 3 ×10 - 5 mg/L,标准溶液测定的 RSD≤8. 6% ,实际水样加标回收率为 90. 4%

～108%。
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Abstract: The tetraethyl lead in the water was determ ined by extraction of trichloromethane /graphite fur2
nace atom ic absorp tion spectrometry. The op tim ized tests p roduced the following results: a good linearity in range

from 2. 00μg/L to 50. 0μg/L; detection lim it 1. 3 ×10 - 5 mg/L; RSD of standard solution ≤8. 6% ; sp iked re2
coveries of p ractical samp les 90. 4%～108%.
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　　四乙基铅是一种剧烈的神经毒物 ,可通过吸

入、食入、皮肤吸收等途径进入人体 ,影响人体健

康。国内外报道的测定水中四乙基铅的方法有气

相色谱 /质谱法 [ 1 ]、高效液相色谱 /质谱法 [ 2 ]、石英

炉原子吸收光谱法 [ 3 ]、电感耦合等离子体质谱

法 [ 4 ]等 ,对仪器要求较高。国内目前还没有测定

水中四乙基铅的标准方法 ,《生活饮用水标准检验

方法》( GB /T 5759. 6 - 2006)中采用双硫腙比色

法 ,操作繁琐 ,溴化反应难以控制精密度。今采用

三氯甲烷萃取 -石墨炉原子吸收光谱法测定水中

四乙基铅 ,步骤简便 ,结果令人满意。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

PE - 700型原子吸收分光光度计 ,美国 Perkin

Elmer公司 ; N - EVAP 112型氮吹仪 ,美国 O rgano2
mation A ssociates公司。

200 mg/L四乙基铅标准溶液 (溶剂为甲醇 ) ,

美国 New Haven公司 ;三氯甲烷、无水乙醇 ,分析

纯 ; 1 g /L硝酸钯溶液 :称取 0. 1 g硝酸钯 (化学

纯 ) ,用少量纯水加热溶解后蒸至近干 ,用 1%硝酸

溶液溶解残渣 ,稀释定容至 100 mL。

1. 2　试验方法

1. 2. 1　样品保存与预处理

水样采集后于 0 ℃～4 ℃冷藏保存 ,尽快分

析。量取 100 mL水样 (用纯水作空白试验 ) ,置于

250 mL分液漏斗中 ,加入 6 g氯化钠 ,振摇使其溶

解后 ,分别用 5 mL、5 mL三氯甲烷连续萃取两次 ,

每次强烈振摇 2 m in。合并三氯甲烷萃取液 ,经无

水硫酸钠脱水后转移至氮吹管中 ,氮吹浓缩至

1 mL待测。三氯甲烷易挥发 ,宜尽快测定。

1. 2. 2　标准溶液系列配制

将 200 mg/L四乙基铅标准溶液用无水乙醇逐
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级稀释成 50. 0μg/L标准使用液 ,再由石墨炉原子

吸收光谱仪自动进样器稀释配制成 5. 00μg/L、

10. 0μg/L、15. 0μg/L、20. 0μg/L、30. 0μg /L标准

溶液系列。采用 1 g/L硝酸钯溶液为基体改进剂 ,

无水乙醇为清洗液。

1. 2. 3　仪器测定条件

选用铅灯 ,氘灯扣除背景 ,波长 283. 3 nm,狭

缝 0. 7 nm,载气为氩气。石墨炉升温程序见表 1。

表 1　石墨炉升温程序

步骤
温度

θ/℃

升温时间

t / s

保持时间

t / s

载气流量

qV / (mL·m in - 1 )

1 110 5 20 250

2 140 15 15 250

3 900 20 20 250

4 2 000 0 4 0

5 2 600 1 5 250

2　结果与讨论

2. 1　样品预处理过程简化

试验采用无机铅溶液配制标准系列 ,将四乙基

铅由三氯甲烷从水中萃取出来后 ,与溴反应生成

PbB r2 ,再加入硝酸生成易溶于水的硝酸铅后测定 ,

结果样品空白值非常高。分析原因 ,是溴化反应中

采用了溴 -硝酸溶液 (将 3 mL纯溴加入 100 mL

优级纯硝酸中配制而成 ) ,硝酸含量很高 ,而石墨

炉原子吸收光谱法一般采用 0. 2%硝酸溶液为空

白 ,硝酸含量过高导致铅空白值激增 ,影响测定。

无水乙醇毒性较小 ,且与甲醇、三氯甲烷、水混溶 ,

用其配制四乙基铅标准系列 ,并用作清洗液 ,省略

了溴化反应步骤 ,简化了样品预处理过程 ,测定结

果也令人满意。

2. 2　基体改进剂的选择

试验采用硝酸镁溶液、磷酸氢二铵溶液为基体

改进剂 ,试样经干燥、灰化、原子化程序后均不能出

现铅的特征峰。采用 1 g/L硝酸钯溶液 [ 5 ]为基体

改进剂 ,出峰情况良好。

试验采用水 /乙醇混合溶液 (体积比为 1∶9)配

制硝酸钯溶液 ,开始能互溶 ,随着分析时间延长 ,硝

酸钯逐渐析出 ,基体改进剂的作用越来越弱。改用

1%硝酸溶液配制硝酸钯溶液 ,可稳定放置半年。

2. 3　石墨炉升温程序优化

较高的灰化温度有助于共存物质蒸发 ,降低背

景吸收。试验了灰化温度对测定的影响 ,结果表

明 ,灰化温度为 700 ℃～800 ℃时 ,灵敏度很低 ,峰

形毛糙 ;提高至 900 ℃,并将升温时间由通常的

10 s延长至 20 s后 ,灵敏度提高 ,峰形光滑。将原

子化温度由 1 800 ℃提高至 2 000 ℃,原子化时间

由 5 s减至 4 s,也使灵敏度得到了提升。

2. 4　校准曲线与检出限

用该方法测定 2. 00μg/L～50. 0μg /L四乙基

铅标准溶液系列 ,以质量浓度为横坐标、吸光值为

纵坐标绘制校准曲线 ,回归方程为 y = 0. 002 4 x, r

= 0. 999 9。

连续测定 7个 0. 02μg/L实验室空白加标样

品 ,按 3倍标准偏差计算方法检出限为 1. 3 ×

10
- 5

mg/L。

2. 5　精密度与加标回收试验

连续测定 2. 00μg/L和 40. 0μg/L四乙基铅

标准溶液 6次 , RSD分别为 5. 9%和 8. 6%。采集

实际水样作加标回收试验 ,水样中均未检出四乙基

铅 ,加标回收试验结果见表 2。

表 2　加标回收试验结果

样品 加标量ρ/ (μg·L - 1 ) 回收率 /%

空白 1 10. 0 98. 8

空白 2 10. 0 90. 4

样品 1 10. 0 101

样品 2 12. 5 108

样品 3 12. 5 102

样品 4 12. 5 90. 4

样品 5 5. 00 98. 8

样品 6 5. 00 100
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