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我国的稀土蕴藏量和产量为世界第一
。

稀土除在工业和国防上广泛应用外
,

在农业
、

畜牧业
、

淡水养殖业

亦得到了广泛应用
。

稀土不仅可 以促进动植物的生长速度
,

也不同程度地起到了品质改良的作用
。

近十几年
,

我国海水养殖得到了迅速发展
,

其养殖产量已居世界首位
。

为促进海水养殖生产的高效发展
,

扩大稀土的应用领域
,

我们开展了稀土对海洋生物生命过程作用的研究 〔YOna 等 1 9拓
,

伽 等 11尧巧
,

辛福言等

1卯7
,

曲克明等 199 7」
。

根据研究的需要
,

必须首先建立适用海水体系中稀土测定的方法
。

尽管稀土元家的测

定方法较多 〔李万选等 19 85
,

程介克等 19 笑)〕
,

但大都是对钢铁
、

矿物样品的分析 〔虞光禹 1侧拓
,

施咏琴 1灾打
,

任

英等 1987」
,

且操作比较复杂
。

于是在罗天尧等【l哭 l」的基础上
,

研究建立了偶氮氯麟 ( 111 )光度法测定应用混

合稀土养殖对虾的水体及对虾体内积累的稀土总量的方法
。

此方法对海洋及海洋生物体内大量的金属离子

不需预分离
,

可直接测定
,

从而使操作更简便
,

并具有较高的灵敏度和选择性
,

已用于稀土在生物体内代谢规

律及分布规律的研究
。

1 材料和方法

仪器与试剂

U V
~

肠5 自记分光光度计 ( 日本岛津 ) ; HP 5 2 型酸度计 (上海雷磁仪器厂 ) ; 马福炉等
。

稀土标准溶液
:

将稀土氧化物溶解在 1 :l 盐酸溶液中
,

配成 1溯叱 RE丫L
,

用时稀释成 10 伙扩. 山 水溶液 ;

0
.

1 %偶氮氯麟 111 ( C RA m )水溶液 ; 0
.

2% 澳化十六烷基三甲胺 (C l材A B )水溶液 ; 混合稀土为
“

常乐益植素
” ,

含
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稀土氧化物 8 3% (河南省商丘稀土微肥厂 )
。

所用试剂均为分析纯 ;水为二次蒸馏水
。

2 实验方法

样品处理
:

取
“

稀土 一对虾养殖实验
”

的对虾数尾
,

去掉头脑 甲
、

壳
,

保留肌肉和内脏 (去胃部 )
。

取适量肌

肉和 内脏在匀浆器上匀浆 I n lii l
,

称取样品 2 一 5 9
,

置于 印 mL 石英烧杯中
,

在 100 ℃ 烘箱中烘干后
,

在电炉上

炭化至无烟
,

再转人马福炉中
。

在 创】)℃下灰化 6 一 s h
,

取出冷却
。

加人 5 m L I :1 盐酸
,

小火加热煮沸 I
nnll

,

将溶液转入 25 In L 容量瓶中
,

用水定容至刻度
,

待测
。

取
“
稀土 一对虾养殖实验

”

的水样
,

用 0
.

45 腼微孔滤膜

过滤
,

待测
。

测定方法
:

在 25 mL 比色管中
,

分别加人 。
、

5
、

10
、

15
、

即
、

25 傀 稀土 (以 u 计 )标准溶液
,

加人 4
mL 浓盐酸

(或 8 m L I : 1 盐酸 )
、
l

.

o n 1L O
.

2 % C们M A B 溶液
,

摇匀
。

加人 2
.

5 1n L 乙醇
,

摇匀
,

最后加人 1
.

2 功L O
.

l % C p A m

溶液
,

以水定容至刻度
,

摇匀
。

放置 5 而 n 后
,

用 I ncl 比色皿
,

以试剂空白为参 比
,

在 72 0 mn 波长处
,

测量吸光

度
。

以浓度对吸光度作工作曲线
。
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1 吸收光谱

分别用 15 愧 助
、

Gd
、

Yb (轻
、

中
、

重稀土代表 )

标准溶液
,

按实验方法作吸收光谱曲线 (图 1 )
。

结

果表明
,

三种稀土元素络合物的最大吸收峰均在

71 8
一
722 nnl 之间

,

摩尔吸光系数也很接近【(0
.

5
-

1
.

0)
x 1S0 L

·

二 1
一 ’ ·

。m
一 1

〕
,

故选择 7即 nnr 为测定

波长
,

可测定稀土元素总量
。

2
.

2 显色酸度

0
.

37 5

3
.

Y b 一 R
2

.

(记 一 R

1
.

1么 一 R

按实验方法
,

进行从 0
.

1 一 2
.

0 伽 l/ L 的酸度

实验
。

结果表明
,

在此酸度范围内都形成络合物
,

对测定结果不影 响
,

但是在 1
.

5
一
2

.

0 伽厂L 酸度
范围 内

,

络合物更稳定且更便于样品溶液的制备
,

因此
,

在反应体系中加人 8 m L I :l 盐酸 (或 4 m L

浓盐酸 )
。

0
.

12 5

以X】 6岌】

入(mn )

2
.

3 C PA lll 用量

取 15 魄 La 标准溶液
,

按实验步骤
,

分别加人

图 l 吸收光谱曲线

飞
·

1 A bos 咧佣
s xl 戈匕双 n

~
0

.

2 一 1
.

8 mL O
.

1% C P A lll 溶液
。

结果表明
,

在 。 一
l

.

o Lni 范围 内溶液 的吸光度逐渐增加
,

近似于线性 ;

超过 1
.

0 m L 后
,

溶液的吸光度增加趋于平缓 (图 2 )
。

因此
,

选择加人的量为 1
.

2 m L
o

2
.

4 C r M A B 用量

取 15 傀 恤 标准溶 液
,

按实验方法步骤
,

分别加人 。 一
2

.

0 mL 0
.

2 % C 卫M A B 溶液
。

结果表明
,

不加

门材A B 时
,

络合物不能形成
,

吸光度为零 ; 随 C刃M A B 的增加
,

吸光度上升
,

在 0
.

5 一 2
.

0 m L 范围内吸光度最

大且基本不变 (图 a)
。

因此
,

选择用量为 1
.

0 m L
o
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5 乙醇用量

在实验体系中加人乙醇的目的是改善络合物的溶解性能
,

提高反应的灵敏度及络合物的稳定性
。

在实验

中加人 15 傀 La 标准溶液
,

分别加人 o 一 4
.

s .nrl 乙醇
。

结果表明
,

在 1
.

5 一 4
.

s mL 范围内溶液的吸光度基本不

变
。

因此
,

选择乙醇用量为 2
.

5 n止
。

2
.

6 显色时间

在所选定的实验条件下
,

显色时间 5
一
1劲 n 刀n 内吸光度保持不变

。

2
.

7 共存离子的干扰

对 15 伙犷25 mL u 的测定
,

误差小于 10 % 时
,

允许各共存离子的浓度为 K + 、

Na
+ 、

M犷
+

30 m岁25 mL
;

N+zi
、

M j产
+ 、

份
十 、

甜
+

为 20 n
留 25 mL

;

对
+ 、

份
十
为 5 似酬25 Lnr

,

Cl
一 、

N O牙 为 3o 拟酬25 mL
。

由于海水及对

虾体内上述元素都小于此允许量
,

因此
,

该实验方法对干扰离子不需经过预分离和掩蔽可直接测定其稀土总

量
。

2
.

8 工作曲线

工作 曲线 在 ( o
一 2 5 ) 愧 / 2 5 mL 浓 度范围 内符合 比尔定律

,

方 程为 Y 二 0
.

1 4 x 一 0
.

1 4
,

相 关 系

数 下为 0
.

9 9 9 8
。

2
.

9 样 品测定

对
“

稀土 一 对虾养殖实验
”

中的海水样品和对虾组织样品的测定结果列人表 1
,

并做了精密度和回收率实

验
。

对海水 5 次测定的相对标准偏差 (RS D )为 7
.

印 % 一 8
.

70 %
,

对对虾肌肉测定的结果为 0
.

46 % 一 7
.

39 %
,

对对虾内脏测定的结果为 1
.

85 % 一 2
.

78 % ; 回收率分别为 89
.

0 % 一 兜
.

0%
、

00
.

3 % 一 1的
.

9 %
、

91
.

5 % -

105
.

2 %
。
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