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摘要：在 ｐＨ 值为 ５．８ 的六次甲基四胺缓冲液的存在下，用 ＥＤＴＡ 和酒石酸钠掩蔽，铍与新型显色剂：偶氮氯膦 ＭＫ
形成稳定络合物。 最大吸收波长于 ６２０ ｎｍ 处。 表观摩尔吸收常数为 ２．３２×１０４Ｌ·ｍｏｌ １·ｃｍ １。 铍含量在 ０～５ μｇ ／
２５ ｍＬ 内服从比耳定律。 该方法用于水样中铍含量的测定，得到较好效果。
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　 　 铍是一种环境有害元素，相对不溶于水，却能被

油类物质紧密吸附。 铍及其化合物可通过粉尘、蒸
汽造成人畜呼吸道及肺部损害，因此环境对铍含量

的要求很高。 铍的分析研究进展很快，在分光光度

法、荧光光度法、原子吸收法和发射光谱法方面都有

较大进展［１ ３］。 分光光度法是测定微量铍最常用方

法［４］，Ｂｅ ＳＣＲ ＣＴＭＡＢ 光度法测定铝及铝合金和

镁及镁合金中的铍，已定为国家标准分析方法。 近

年来测铍的新显色剂层出不穷，使分析方法多样化，
并提高了分析的灵敏度和选择性。 测铍的新显色剂

主要有以下几类：三苯甲烷类染料，偶氮胂类，偶氮

氯膦类［５ ７］，三羟基荧光酮类。 该文主要对偶氮氯

膦 ＭＫ 法测定水中的铍的实验条件进行了最佳选

择［８ １１］。

１　 实验部分

１．１　 主要仪器与试剂

（１）仪器：７２１ 型分光光度计，上海雷磁 ＰＨＳ
３Ｃ 型酸度计。

（２）试剂：铍标准溶液，称取 ０．６９４ ０ ｇ 高纯氧化

铍于 ４００ ｍＬ 烧杯中，加入（１＋１）盐酸 ３０ ｍＬ 浓硫酸

１０ ｍＬ，加热搅拌溶解，将溶液转移到 ２５０ ｍＬ 容量瓶

中，以水定容，用时稀释成 １ ｕｇ ／ ｍＬ 的标准溶液。
偶氮氯膦 ＭＫ 溶液：０．０４％称取 ０．０６８７ｇ 偶氮

氯膦 ＭＫ 于 ４００ ｍＬ 烧杯中，用无水乙醇溶解，移入

２５０ ｍＬ 容量瓶中，以无水乙醇定容。
六次甲基四胺缓冲液：ｐＨ ＝ ５．８，称取 ４０ ｇ 六次

甲基四胺，溶于 １００ ｍＬ 水中，加入 ２ ｍＬ（１＋１）盐酸。
ＥＤＴＡ 溶液：０． １ ｍｏｌ ／ Ｌ；酒石酸钠：０． １ ｍｏｌ ／ Ｌ。

以上试剂均为分析纯及以上，水为去离子水。

１．２　 实验方法

移取一定量的铍标准溶液于 ２５ ｍＬ 容量瓶中，
加入 １．０ ｍＬ ＥＤＴＡ 和 １．０ ｍＬ 酒石酸钠溶液，１．５ ｍＬ
偶氮氯膦 ＭＫ 溶液，５．０ ｍＬ 六次甲基四胺缓冲液，
以水定容，摇匀。 放置 ４５ ｍｉｎ 后，用 １ ｃｍ 比色皿，
在波长 ６２０ ｎｍ 处以试剂空白为参比测定其吸光度。

２　 结果与讨论

２．１　 最佳波长的选取

取 ３ ｍＬ 铍标液，按照实验方法在不同波长下以

试剂空白为参比测定其吸光度。 由图 １ 可知，试剂

空白最佳波长在 ５５０ ｎｍ 处，由图 ２ 知络合物最佳波
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长在 ６２０ ｎｍ。

图 １　 试剂空白最佳波长

图 ２　 络合物最佳吸收波长

２．２　 最佳显色时间的确定

移取 ３ ｍＬ 的铍标液，按照实验方法放置一定时

间后，进行测量。 结果如图 ３ 所示，４５ ｍｉｎ 后络合物

达到稳定状态。

２．３　 显色剂用量的影响

按照实验方法，移取 ３ ｍＬ 铍标液，加入不同量

的 ＣＰＡ ＭＫ 显色剂，测定结果如图 ４，由图 ４ 可知

每微克铍对应 ０．８３ ｍＬ ＣＰＡ ＭＫ 显色剂时，吸光度

最大。

２．４　 缓冲液用量的选取

按照实验方法，移取 ３ ｍＬ 铍标液，加入不同量

的缓冲溶液，测定结果如图 ５，由图 ５ 可知每微克铍

对应 １ ｍＬ 缓冲液时，吸光度最大。

图 ３　 最佳反应时间

图 ４　 显色剂用量

图 ５　 缓冲液用量

２．５　 干扰离子的影响

根据实验方法，大部分离子被掩蔽，对结果无干

扰。 在 ５ μｇ ／ ２５ ｍＬ 铍存在下，相对误差在正负 ５％
范围内，以下常见离子量（μｇ）不干扰：Ｓｒ２＋，Ｈｇ２＋，
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Ｍｎ２＋，Ｐｂ２＋，Ｍｇ２＋，Ｚｎ２＋ 各 １． ０ ｍｇ；Ｆｅ３＋，Ｃｕ２＋，Ｃｄ２＋ 各

０．８ ｍｇ；Ｃａ２＋，Ａｌ３＋各 ０．４ ｍｇ；Ｎｉ２＋ ０．１ ｍｇ；ＮＯ３，ＳＯ２
４ 各

２．５ ｍｇ；Ｆ ２ μｇ。

２．６　 工作曲线

在实验条件下改变铍标液的用量进行测试，结果

如图 ６ 所示。 由图可知，铍含量在 ０～５ μｇ ／ ２５ ｍＬ 内

服从比耳定律。 工作曲线 Ｙ ＝ ３．３３３３３Ｅ－４＋０．１０３×Ｘ
相关系数 Ｒ＝０．９９９０８＝２．３２×１０４Ｌ·ｍｏｌ １·ｃｍ １。

Ｘ—加入铍标准溶液量；Ｙ—吸光度

图 ６　 工作曲线

３　 试样测定

３．１　 自来水样中铍含量的测定

取 １００ ｍＬ 自来水加入 ３ ｍＬ ＨＣｌ，再加入一定

量铍标液，加热至小体积，用去离子水定容到 １００
ｍＬ 容量瓶中，取一定量样品后按照实验方法进行测

定，结果如表 １。
表 １　 模拟水样中铍的测定结果

水样 加入铍（ｕｇ） 测得铍（ｕｇ） 回收率（％）

１ ５ ４．７６ ９５．２

２ １０ ９．５２ ９５．２

３ １５ １４．７６ ９８．４

４ ２０ １９．７６ ９８．８

３．２　 模拟工业废水样中铍含量的测定

取 １００ ｍＬ 自来水加入 ３ ｍＬ ＨＣｌ，加入 Ｐｂ２＋，
Ｍｇ２＋，Ｚｎ２＋各 １．０ ｍｇ；Ｆｅ３＋，Ｃｕ２＋，Ｃｄ２＋各 ０．８ ｍｇ；再加

入一定量铍标液，加热至小体积，用去离子水定容到

１００ ｍＬ 容量瓶中，取一定量样品后按照实验方法进

行测定，结果如表 ２。

表 ２　 模拟废水样中铍的测定结果

水样 加入铍（ｕｇ） 测得铍（ｕｇ） 回收率（％）

１ ５ ５．１５ １０３．０

２ １０ ９．７３ ９７．３

３ １５ １５．２１ １０１．４

４ ２０ ２０．４６ １０２．３

４　 结论

由表 １ 和表 ２ 可知，测定铍的回收率在 ９５．２％
～１０３．０％之间符合实验要求。 与其他方法相比此方

法试剂配置简单，显色速度快，结果准确，可作为环

境监测铍的常用手段。 由于没有找到合适的标样，
没能测试下固体样品。 有条件者可做下镁合金及铝

合金样品的测试，并与 ＧＢ ／ Ｔ１３７４８． １１ ２００５ＧＢ ／
Ｔ２０９７５．２２ ２００８ 方法做下对比。
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