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摘 　要 :用碱灰化处理试样 ,采用砷铈催化分光光度法测定土壤中的碘 ,讨论了温度与时间对测定的影响。方法在

0 ng～250 ng范围内线性良好 ,检出限为 2. 58μg/kg,土壤样品测定的 RSD≤2. 9% ,加标回收率为 78. 0% ～116%。
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　　碘化物主要存在于自然界的水中 ,较高浓度的

碘主要存在于海水、工业废水及用碘处理过的水

中 [ 1 ]。土壤碘污染比空气和水体污染更加隐

蔽 [ 2 ]。土壤中的碘一般在 10
- 6 ～10

- 8数量级 ,是

地壳中的痕量元素之一 ,其测定方法有催化比色

法 [ 3 ]、流动注射光度法、离子色谱法 [ 4 ]、发射光谱

法、中子活化分析、阴极溶出伏安法 [ 5 ]、离子选择

性电极法 [ 6 - 7 ]等 ,这些方法有的需要特殊、昂贵的

仪器设备 ,难以普及推广 ;有的灵敏度较低 ,操作繁

琐 ,耗时长 ,不适应土壤中微量碘的测定及批量样

品分析。今采用砷铈催化分光光度法 [ 8 ]测定土壤

中的碘 ,不需要特殊仪器 ,方法灵敏、准确。

1　试验

1. 1　方法原理

采用碱灰化处理试样 ,使用碘催化砷铈反应 ,

反应速度与碘含量成定量关系。

H3 A sO3 + 2Ce
4 +

+ H2O → H3 A sO4 + 2Ce
3 +

+ 2H +

在反应体系中 , Ce
4 +为黄色 , Ce

3 +为无色。用

分光光度计测量剩余 Ce
4 +的吸光值 ,碘含量与吸

光值对数成线性关系 ,据此计算试样中碘含量。

1. 2　主要仪器与试剂

日立 V - 1800型紫外分光光度计 , 1 cm比色

杯 ,日本日立公司 ; TM - 2010P型马弗炉 ,北京美

诚科学仪器有限公司 ; DGG - 9140B型电热控温干

燥箱 ,上海森信实验仪器厂 ; QL - 901型混旋器 ,江

苏海门其林贝尔仪器制造有限公司 ;超级恒温水浴

箱 ;瓷坩埚 (30 mL) ;秒表 ;比色管 ;可调电炉 ;分析

天平 (精度 0. 000 1 g)。

100 mg/L碘标准贮备液 :准确称取 0. 130 8 g

经硅胶干燥 24 h的碘化钾于烧杯中 ,用 2 g/L氢氧

化钠溶液溶解后全量移入 1 000 mL容量瓶 ,稀释

至刻度 ,置冰箱 (4 ℃)内可保存 6个月 ; 10. 0 mg/L

碘标准中间液 :移取 10. 0 mL碘标准贮备液置于

100 mL容量瓶中 ,用 2 g/L氢氧化钠溶液稀释至

刻度 ,置冰箱 (4 ℃)内可保存 3个月 ;碘标准溶液

系列 : 准确吸取碘标准中间液 0 mL、0. 5 mL、

1. 0 mL、2. 0 mL、3. 0 mL、4. 0 mL、5. 0 mL,分别置

于 100 mL容量瓶中 ,用 2 g/L氢氧化钠溶液稀释

至刻度 ,配制成 0 μg/L、50. 0 μg/L、100 μg/L、

200μg/L、300μg /L、400 μg /L、500μg/L 标准溶

液系列 ,置冰箱 (4 ℃)内可保存 1个月 ;碳酸钾 -

氯化钠混合溶液 :称取 30 g无水碳酸钾和 5 g氯化

钠 ,溶于 100 mL水 ;硫酸锌 - 氯酸钾混合溶液 :称

取 5 g氯酸钾于烧杯中 ,加入 100 mL水 ,加热溶解

后再加入 10 g硫酸锌 ,搅拌溶解 ;亚砷酸溶液 :量

取 140 mL浓硫酸 ,缓慢加入盛有 700 mL水的烧杯

中 ,烧杯置于冷水浴中以利散热 ,冷却后用水稀释

至 1 L;试验所用试剂除浓硫酸、氯化钠、碘化钾为

优级纯外 ,其余均为分析纯 ;试验用水应符合《分

析实验室用水规格和试验方法 》( GB /T 6682 -

1992)中的二级水标准。

1. 3　样品制备

准确称取过 40目筛的风干土样 0. 5 g(精确至

0. 001 g) ,置于瓷坩埚中 ,加入 1. 5 mL水 (液体样、

匀浆样和标准溶液不需加水 ) ,再加入 1 mL碳酸

钾 -氯化钠混合溶液和 1 mL硫酸锌 -氯酸钾混合

溶液 ,搅拌均匀。将坩埚放入电热干燥箱 , 于
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105 ℃干燥 3 h后 ,在可调电炉上于 800 W 炭化 ,

炭化时瓷坩埚加盖留缝 ,直到试样不再冒烟为止

(约需 20 m in)。将炭化后的试样加盖放入电热高

温灰化炉 ,于 600 ℃继续灰化 4 h,使试样呈现均匀

的白色或浅灰白色。待炉温降至室温后取出试样 ,

加入 8 mL水 ,静置 1 h,使烧结在坩埚上的灰分充

分浸润 ,然后充分搅拌 ,使盐类物质溶解 ,再静置

1 h～4 h,使灰分沉淀完全。

1. 4　样品测定

小心吸取上清液 2. 0 mL 于试管中 , 加入

1. 5 mL亚砷酸溶液 ,使用混旋器充分混匀 ,放出气

体 ,置 (30 ±0. 2) ℃恒温水浴箱中温浴 15 m in。间

隔相同时间 ( 30 s或 20 s) ,依次向各试管加入

0. 5 mL硫酸铈铵溶液 ,立即使用混旋器混匀后放

回水浴箱。待第一根试管反应 30 m in后 ,每管间

隔相同时间依次于 405 nm波长处 ,用 1 cm 比色

杯 ,以水为参比 ,测量吸光值。

2　结果与讨论

2. 1　温度的影响

该方法的检测范围为 1. 29 ng～250 ng。当室

温稳定、高于 20 ℃,且测试样品少于 60个时 ,为了

操作方便 ,可于室温下测定。在不同的室温条件

下 ,催化反应的速度不同。可使用一个 250 ng的

碘标准管作为监控管 ,控制加入硫酸铈铵溶液后的

反应时间 ,当反应进行至该监控管的吸光值约为

0. 3时 ,开始依次测量各试管中样液的吸光值。

2. 2　时间的影响

碘含量与反应速度成定量关系 ,且与吸光值对

数成线性反比关系。因此 ,该方法应严格按照时间

要求操作 ,一次处理样品不宜过多 ,一般为 60个。

2. 3　标准曲线与检出限

取 7支 10 mL比色管 ,依次加入 0. 5 mL碘标

准溶液系列 (含碘质量分别为 0 ng、25 ng、50 ng、

100 ng、150 ng、200 ng、250 ng) ,用该方法测定 (注

意标准系列制备时不需要炭化 ) ,绘制标准曲线 ,

回归方程为 : y = 48. 3 - 450 ln x [ y为试样中碘的

质量 ( ng) , x为吸光值 ],相关系数 r = 0. 999。

根据 IUPAC的规定 ,以 20次空白试验的测定

结果确定方法检出限为 2. 58μg/kg。

2. 4　精密度试验

用该方法平行测定土壤样品 A 和 B,结果

见表 1。

表 1　精密度试验结果 ( n = 5)

Table 1　Test results of p recision ( n = 5)

样品 测定均值 m / ng 标准偏差 m / ng 相对标准偏差 /%

A 663 15. 1 2. 3

B 751 21. 9 2. 9

2. 5　加标回收试验

用该方法测定土壤样品 ,并做加标回收试验 ,

结果见表 2。

表 2　加标回收试验结果

Table 2　Test results of recovery

样品
测定值

m / ng

加标量

m / ng

加标后测

定值 m / ng

回收量

m / ng

回收率

/%

1 688 100 771 83. 0 83. 0

2 672 100 767 95. 0 95. 0

3 662 100 763 101 101

4 657 100 735 78. 0 78. 0

5 638 100 717 79. 0 79. 0

6 641 200 823 182 91. 0

7 641 200 864 223 112

8 637 200 870 233 116

9 662 200 841 179 89. 5

10 636 200 813 177 88. 5

3　结语

用碱灰化处理试样 ,采用砷铈催化分光光度法

测定土壤中的碘 ,不需要特殊的仪器 ,方法灵敏度

高 ,检出限低 ,精密度与准确度均符合要求。
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