
２０２０年３月
Ｍａｒｃｈ２０２０

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３９，Ｎｏ．２
２４３－２５０

收稿日期：２０１９－０５－２８；修回日期：２０１９－０９－１１；接受日期：２０１９－１２－１６
基金项目：国家自然科学基金项目（２１５６５０１３）；大学生创新创业训练项目
作者简介：叶陆芳，在读本科生，从事痕量分析及样品前处理技术研究。Ｅ－ｍａｉｌ：２５３０３３５１７１＠ｑｑ．ｃｏｍ。
通信作者：吴少尉，博士，教授，从事原子光谱／质谱联用分析技术研究。Ｅ－ｍａｉｌ：２３６１１３０５３４＠ｑｑ．ｃｏｍ。

叶陆芳，宋小华，余代顺，等．固相萃取掺氧空气 －乙炔火焰原子吸收光谱法测定水和植物样品中的痕量镓［Ｊ］．岩矿测试，
２０２０，３９（２）：２４３－２５０．
ＹＥＬｕ－ｆａｎｇ，ＳＯＮＧＸｉａｏ－ｈｕａ，ＹＵＤａｉ－ｓｈｕｎ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＧａｉｎＷａｔｅｒａｎｄＰｌａｎｔＳａｍｐｌｅｓｂｙＯ２－ｄｏｐｅｄＡｉｒ－
ＡｃｅｔｙｌｅｎｅＦＡＡＳｗｉｔｈＳｏｌｉｄＰｈａｓｅＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＰｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９（２）：２４３－２５０．

【ＤＯＩ：１０．１５８９８／ｊ．ｃｎｋｉ．１１－２１３１／ｔｄ．２０１９０５２８００７３】

固相萃取掺氧空气 －乙炔火焰原子吸收光谱法测定水和植物
样品中的痕量镓

叶陆芳，宋小华，余代顺，杨小慢，谢文根，吴少尉

（湖北民族大学化学与环境工程学院，湖北 恩施 ４４５０００）

摘要：目前研究萃取分离富集镓大多偏向在强酸性体系中，一定程度上给操作带来安全风险，另需耐酸器皿

设备，易污染，空白背景值高。本文开发了一种在弱酸性条件下萃取分离富集痕量镓的方法。以大孔吸附树

脂为载体，十六烷基三甲基溴化铵调节其表面极性，热固化负载２－乙基己基磷酸（２－乙基己基）酯，制备了
镓的萃取树脂。动态考察了固相萃取镓的吸附容量，优化选择固相萃取分离富集条件，实验表明萃取条件温

和，分离富集痕量镓效果理想。当溶液酸度为ｐＨ２．５时，Ｇａ（Ⅲ）达到最大的回收率９９％，并确定了掺氧空
气乙炔火焰原子吸收光谱法（ＦＡＡＳ）测定镓的最佳参数，提升了常规空气乙炔ＦＡＡＳ测定镓的灵敏度。方法
检出限（３σ）为２．６ｎｇ／ｍＬ，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝７）为２．８７％，加标回收率在９５．７％～１０２．０％之间，理论
富集倍数为４０。本方法已应用于自来水、中药材和水培蔬菜样品中痕量镓的测定，简便、快速、可靠。
关键词：水；植物；镓；固相萃取；掺氧空气乙炔火焰；原子吸收光谱法

要点：

（１）制备价廉的固相萃取介质。
（２）在弱酸性体系中对痕量Ｇａ进行固相萃取分离预富集前处理。
（３）优化了固相萃取Ｏ２－空气－乙炔ＦＡＡＳ测定镓的方法，拓宽了ＦＡＡＳ使用范围。
中图分类号：Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

镓及其化合物在冶金电子、航空航天、能源、通

信、生物医药等领域有着广泛的应用。镓在地壳中

的平均含量为１８μｇ／ｇ［１］，而在生物圈植物和水体中
含量更低，除了富镓植物外，一般植物中的镓含量在

几十个ｎｇ／ｇ到几百个ｎｇ／ｇ，自然水体中镓含量低于
５ｎｇ／Ｌ。镓的广泛使用可以导致地下水含量提升到
几十个μｇ／Ｌ［２］。一些镓化合物具有抗菌消炎和抑
制人类肿瘤免疫活性［３］，人体内的微量镓可能来源

于饮水、食物等。这些源头中痕量镓的准确测定为

环境监测评价、生物体内镓的生理生化作用机理研

究提供了有力技术支持。简便、快速、准确测定水、

植物样品中的痕量 Ｇａ是分析测试工作要解决的重
要内容。

常用的镓检测方法，已有电感耦合等离子体发

射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）用于测定高纯金属［４］、地质样

品［５－６］中的镓；光度比色法测定地质赤泥样品中的

镓［７－９］；石墨炉原子吸收光谱法（ＧＦＡＡＳ）测定土壤
中的镓［１０－１２］。电感耦合等离子体质谱法［１３］（ＩＣＰ－
ＭＳ）具有多元素同时检测能力，已报道应用 ＩＣＰ－
ＭＳ测定了燃料煤炭［１４］、环境样品中［１５］镓、铟、锗三

元素，同时测定食品中镓、锗、铜、锌等 ３１种元
素［１６］，测定地质样品中微量镓［１７－１８］以及人尿中镓
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抗癌药物等［１９］。比色法需要控制合适的酸碱度待

络合显色稳定后再测定，抗干扰较差，操作繁琐。镓

虽然熔点较低，沸点却很高，石墨炉 ＡＡＳ可以测定
镓含量在几十个ｎｇ／ｍＬ以上的样品，但均需要另外
加入基体改进剂改善原子化效率［１１］，不致于施加太

高的原子化温度，否则会大大缩短石墨管的使用寿

命。若以常规空气 －乙炔火焰原子吸收光谱法
（ａｉｒ－ａｃｅｔｙｌｅｎｅＦＡＡＳ）直接测定［２０］，特征灵敏度仅

为２．３μｇ／ｍＬ（１％吸收），Ｗｕ等［２１］采用镓元素双线

吸收法测量了掺氧空气乙炔新型高温火焰的温度并

研究其原子吸收光谱分析性能，测定镓的特征灵敏

度达０．３μｇ／ｍＬ（１％吸收），但仍然较难直接进行痕
量检测。

采用适当的分离富集技术来提高分析方法的灵

敏度和选择性是有效措施。前人研究了液相萃

取［２２－２３］、固相萃取（ＳＰＥ）［２４－３０］等样品前处理技术，
分离除去大量铝、钙、镁等基体成分，同时使痕量镓

得以富集。但萃取分离富集镓大多偏向在强酸性体

系［２２－２７］中，如Ａｍｉｎ等［２６］使用２ｍｏｌ／Ｌ硝酸，并在分
离体系［２３－２４］中使用了浓度高达５～６ｍｏｌ／Ｌ的盐酸，
在一定程度给操作带来安全风险，还需耐酸实验器

皿，易污染，空白背景值高。故开发弱酸性条件下萃

取分离富集、快速检测痕量镓联用分析体系将给应

用带来极大的便利。

本文实验选择ＡＢ８大孔吸附树脂作模板载体，
十六烷基三甲基溴化铵调节其表面极性，热固化负

载２－乙基己基磷酸（２－乙基己基）酯，制备镓的萃
取树脂，应用该树脂对水体和植物样品中的痕量镓

进行固相萃取分离预富集。通过优化选择固相萃取

分离富集条件，设定掺氧空气乙炔 ＦＡＡＳ最佳测定
参数，建立了痕量镓的分离富集与简便快速的分析

方法。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

ＷＦＸ－２１０型原子吸收光谱仪（北京北分瑞利
分析仪器有限公司）。仪器工作参数为：Ｇａ分析线
２８７．４ｎｍ，光谱带宽０．２ｎｍ，时间积分测量２．０ｓ，灯
电流３．０ｍＡ，观测高度３ｍｍ，乙炔流量６．０Ｌ／ｍｉｎ，氧
气流量３．５Ｌ／ｍｉｎ，空气流量６．５Ｌ／ｍｉｎ。

ＨＬ－２型旋转蠕动恒流泵（自制 ＰＴＦＥ微柱，
２０ｍｍ×２．０ｍｍ ｉ．ｄ．）。恒流泵上柱流速 １．０
ｍＬ／ｍｉｎ，洗脱流速 ０．４０ｍＬ／ｍｉｎ。内径 １．０ｍｍ的
ＰＴＦＥ连接管。ＰＨＳＪ－３Ｆ酸度计。

１．２　标准溶液和主要试剂
Ｇａ（Ⅲ）标准储备溶液（１０００μｇ／ｍＬ）：准确称取

０．１３４４ｇ优级纯三氧化二镓于烧杯中，加入 ３ｍＬ
５０％的盐酸，于水浴上加热溶解，以５％盐酸转移定
容于１００．０ｍＬ容量瓶中，摇匀。

Ｇａ（Ⅲ）标准工作液（１．０μｇ／ｍＬ）：吸取镓的标
准储备液用１％盐酸逐级稀释制备。
２－乙基己基磷酸（２－乙基己基）酯（ＡＲ）、十

六烷基三甲基溴化铵（分析纯）、盐酸为优级纯，超

纯水（ＭｉｌｌｉＱ）。常规方法配制１０ｇ／Ｌ或１ｇ／Ｌ干扰
离子溶液；实验前先在１０％的硝酸中浸泡玻璃器皿
至少２４ｈ，再分别用自来水和超纯水冲洗干净备用。
１．３　实验样品

澄清透明无异味的自来水样（恩施市一水厂）

在实验室直接接取；黑色何首乌粉样（购自当地中

药店）；本地超市购买的落花生，用 ２００μｇ／ｍＬ（以
Ｇａ计）的硝酸镓溶液培养花生芽，待长至８～１０ｃｍ
白色芽苗后，晒干研磨成粹粉待测。

１．４　萃取树脂及微柱制备
大孔吸附树脂 ＸＤＡ－１Ｂ、ＬＳＡ－１０、ＨＺ８１８、

ＡＢ－８、Ｄ４００６均有着较大的孔径和比表面积，其中
ＨＺ８１８、Ｄ４００６体现非极性，而 ＸＤＡ－１Ｂ、ＬＳＡ－１０、
ＡＢ－８表现为弱极性。实验选用５种６０目大孔吸
附树脂作模板直接负载萃取剂 ２－乙基己基磷酸
（２－乙基己基）酯，ＸＤＡ－１Ｂ和ＡＢ－８两者的负载
量相当且均高于 ＨＺ８１８、Ｄ４００６、ＬＳＡ－１０树脂。鉴
于ＡＢ－８的成本更加便宜，选择ＡＢ－８树脂作模板
载体，其表面呈疏水弱极性，为了提高电负性萃取剂

Ｐ５０７的负载量，选用既有合适疏水基团又带有明显阳
离子基团的表面活性剂十六烷基三甲基溴化铵

（ＣＴＡＢ）来协同树脂负载萃取剂。称取３．０ｇ已预处
理［３１］的大孔树脂 ＡＢ－８于烧杯中，加入 １５ｍＬ
０．５％（ｍ／Ｖ）ＣＴＡＢ－乙醇溶液，在摇床中振荡 ８ｈ
过滤，将树脂转移于瓷盘中，８５℃下将改良树脂烘干
３ｈ。取出冷至室温后转移至 １００ｍＬ锥形瓶中，加
１５ｍＬ５０％（ｍ／Ｖ）的２－乙基己基磷酸（２－乙基己
基）酯－石油醚溶液，摇床中振荡吸附负载１８ｈ，过
滤转移干净瓷盘中，８５℃加热烘干６ｈ固化制备萃
取树脂。准确称取两份５０ｍｇ萃取树脂，分别装入
两个ＰＴＦＥ微柱中，在柱两端填充少许纤维棉，两端
螺帽接口旋紧后，将两个微柱平行接入一台旋转蠕

动恒流泵上待用。

１．５　分离富集步骤
先用少许超纯水冲洗微柱，再用１．０ｍＬｐＨ２．５
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的盐酸－甘胺酸缓冲液调节萃取树脂。将酸度已调
节到ｐＨ２．５的４０．０ｍＬ样品溶液均分两份，在设定
流速下，分别让恒流泵以顺逆时针两方向同步泵入

溶液，吸入两个平行柱中进行分离富集，富集完成

后，用两份０．５０ｍＬ１．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸洗脱富集的镓，合
并收集洗脱液并用掺氧空气乙炔 ＦＡＡＳ检测其中镓
的含量。

１．６　实际样品处理和测定
直接在实验室接取自来水２２０ｍＬ（ｐＨ７．８６），

加入２５ｍＬ盐酸－甘胺酸缓冲溶液，调节 ｐＨ２．５并
定容到２５０．０ｍＬ。分取４０．０ｍＬ水样依照１．５节分
离富集步骤处理后，掺氧空气乙炔 ＦＡＡＳ测定自来
水中的镓含量。

准确称取三份０．８０００～１．００００ｇ干何首乌生物
粉平行样于５０ｍＬ瓷坩埚中，在可调电炉上加热炭
化，当不冒烟后移入马弗炉内，升温至５５０℃，灰化
约３ｈ，冷却后取出，见所有埚底呈灰白色，分别加入
５ｍＬ１０％硝酸超声分散溶解灰分。用盐酸 －甘胺
酸缓冲液调节ｐＨ，转移并定容到５０．０ｍＬ容量瓶中
（ｐＨ２．５），摇匀静置。分取４０．０ｍＬ样品溶液依照
１．５节分离富集步骤处理后，测定何首乌中的镓
含量。

图１　镓固相萃取条件的选择
Ｆｉｇ．１　ＣｈｏｉｃｅｏｆｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒＧａ

准确平行称取三份０．１０００～０．２０００ｇ水培花生

芽干粉样于５０ｍＬ瓷坩埚中，在可调电炉上加热炭
化，当不冒烟后移入马弗炉内，升温至５５０℃，灰化
约１ｈ，冷却后取出，见所有埚底无炭粒呈白色，分别
加入５ｍＬ１０％硝酸超声分散溶解灰分。用盐酸 －
甘胺酸缓冲液调节 ｐＨ，分别转移定容到 １００．０ｍＬ
容量瓶中（ｐＨ２．５），摇匀静置。分取４０．０ｍＬ样品
溶液依照１．５节分离富集步骤处理后，测定花生芽
粉中的镓含量。

２　结果与讨论
２．１　固相萃取条件的选择
２．１．１　ｐＨ的影响

待分离富集溶液的酸碱度（ｐＨ）是影响萃取效
率的一个关键因素，决定着萃取率的高低。按１．５
节步骤操作，保持上柱流速 ０．５ｍＬ／ｍｉｎ，洗脱流速
０．２ｍＬ／ｍｉｎ时，实验研究了ｐＨ值对 Ｇａ（Ⅲ）在固相
萃取柱上回收率的影响。从图１ａ看出，当 ｐＨ值从
１到２．５时，Ｇａ（Ⅲ）的保留逐渐增加；在 ｐＨ２．５时
几乎达到全部回收（回收率最大，达到 ９９％）；
ｐＨ＞３后，回收率又开始下降，这可能在 ｐＨ２．５时
萃取树脂更易络合 Ｇａ（Ⅲ）。本实验选择溶液 ｐＨ
２．５作为萃取富集Ｇａ（Ⅲ）的酸度条件。
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２．１．２　上柱流速的影响
溶液的上柱流速影响待测物在萃取树脂上的吸

附动力学行为。配制浓度为５０．０ｎｇ／ｍＬ的 Ｇａ（Ⅲ）
溶液（ｐＨ２．５），保持恒定洗脱流速０．２ｍＬ／ｍｉｎ，研
究上柱流速对Ｇａ（Ⅲ）吸附行为的影响。结果如图
１ｂ所示，当上柱流速从０．２ｍＬ／ｍｉｎ逐渐增加到１．０
ｍＬ／ｍｉｎ时，Ｇａ（Ⅲ）的总回收率基本不受影响，超过
９５％以上，上柱流速大于１．０ｍＬ／ｍｉｎ时，回收率开
始下降。本实验选择上柱流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ。
２．１．３　洗脱流速的影响

洗脱剂的流速对待测物回收率也有影响，洗脱

流速太快，待测物不能完全被洗脱下来，从而影响回

收率。配制浓度为５０．０ｎｇ／ｍＬ的 Ｇａ（Ⅲ）样品溶液
（ｐＨ２．５），保持上柱流速为 １．０ｍＬ／ｍｉｎ时，用１．０
ｍＬ１．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸考察洗脱流速对 Ｇａ（Ⅲ）洗脱效
果的影响。结果如图１ｃ所示，当洗脱流速低于０．５
ｍＬ／ｍｉｎ时，Ｇａ（Ⅲ）的回收率都高于９５％；洗脱流速
大于０．５ｍＬ／ｍｉｎ时，回收率明显下降。本实验选择
０．５ｍＬ／ｍｉｎ的洗脱流速。
２．１．４　洗脱剂体积的影响

为了考察洗脱剂体积对Ｇａ（Ⅲ）回收率的影响，
实验配制 ｐＨ值为 ２．５，浓度为 ５０．０ｎｇ／ｍＬ的
Ｇａ（Ⅲ）样品溶液，上柱流速为１．０ｍＬ／ｍｉｎ，上柱体
积为２０．０ｍＬ时。保持洗脱流速为 ０．５ｍＬ／ｍｉｎ，考
察不同体积的 １．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸洗脱剂对所保留的
Ｇａ（Ⅲ）的洗脱效果。结果表明，洗脱剂体积在０．２
～０．７ｍＬ范围内时，都能够定量回收 Ｇａ（Ⅲ），回收
率超过９５％。综合考虑到富集倍数和ＦＡＡＳ检测进
样体积量的要求，选择洗脱剂体积为０．５ｍＬ。
２．１．５　洗脱剂浓度的影响

为了考察洗脱剂浓度对Ｇａ（Ⅲ）回收率的影响，
配制浓度为 ５０．０ｎｇ／ｍＬ的 Ｇａ（Ⅲ）样品溶液
（ｐＨ２．５），维持上柱流速 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，洗脱流速
０．５ｍＬ／ｍｉｎ，固定洗脱剂体积 １．０ｍＬ。考察不同浓
度的盐酸对所保留的 Ｇａ（Ⅲ）洗脱效果。结果如图
１ｄ所示，盐酸浓度在 １．０～２．０ｍｏｌ／Ｌ范围内时，
Ｇａ（Ⅲ）的回收率在９５％以上。本实验选择洗脱剂
浓度为１．５ｍｏｌ／Ｌ。
２．１．６　干扰离子的影响

为了考察常见共存离子对 Ｇａ（Ⅲ）分离富集及
其测定的影响，在浓度为５０ｎｇ／ｍＬ的 Ｇａ（Ⅲ）的溶
液中，分别加入不同浓度的 Ａｌ３＋、Ｆｅ３＋、Ｍｎ２＋、Ｋ＋、
Ｎａ＋、Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、Ｐｂ２＋、Ｃｕ２＋和 Ｚｎ２＋等离子。在最
佳的实验条件下，考察它们对Ｇａ（Ⅲ）信号强度的影

响。当待测元素的信号测定误差小于±５％时，认为
所加入的干扰离子对待测物的分离及测定无影响，

实验结果表明以下共存离子的浓度量无干扰：Ｎａ＋、
Ｋ＋（３．０ｍｇ／ｍＬ）；Ｍｇ２＋、Ｃａ２＋（２．０ｍｇ／ｍＬ）；Ｃｕ２＋和
Ｆｅ３＋、Ａｌ３＋、Ｚｎ２＋（１．０ｍｇ／ｍＬ）；Ｍｎ２＋和 Ｐｂ２＋（０．５
ｍｇ／ｍＬ）。
２．１．７　萃取柱的稳定性及其吸附容量

在每次分离富集完成后，依次用稀酸、纯水、ｐＨ
２．５的缓冲溶液清洗平衡萃取柱，接着进行再次分
离富集。实验结果表明，当萃取柱重复使用次数超

过６０次时，对 Ｇａ（Ⅲ）的回收率仍然可达 ９０％以
上。在选定的最佳分离富集条件下，将浓度为

２０μｇ／ｍＬ的Ｇａ（Ⅲ）溶液连续通过微柱，每１ｍＬ流
出液收集为一个溜分，以掺氧空气乙炔 ＦＡＡＳ测定
每一个溜分中 Ｇａ（Ⅲ）的浓度，以流出液溜分中
Ｇａ（Ⅲ）的浓度超过１．０μｇ／ｍＬ时作为始漏点（即上
柱试液浓度的５％），评估萃取柱对 Ｇａ（Ⅲ）的动态
吸附容量为２９．１ｍｇ／ｇ。
２．２　掺氧空气乙炔ＦＡＡＳ测定参数选择
２．２．１　氧气、乙炔流量

镓的吸收信号与Ｏ２、乙炔流量及其含量比有很
大的关系。增大 Ｏ２流量可以提高火焰的温度，有
利于镓原子化。但是Ｏ２流量过大，火焰的还原性气
氛减弱，会使镓的信号有所降低，另外燃烧速度不宜

过快，以防回火。在空气流量为６．５Ｌ／ｍｉｎ条件下，
始终保持火焰微富燃，改变Ｏ２和乙炔流量进行优化
实验选择，当 Ｏ２流量为 ３．５Ｌ／ｍｉｎ，乙炔流量为
６．０Ｌ／ｍｉｎ时灵敏度最高。此时预混合气中 Ｏ２总含
量为３０％，Ｏ２与乙炔气量比约为１∶１．２５。
２．２．２　火焰观测高度

固定空气流量为 ６．５Ｌ／ｍｉｎ，Ｏ２流量为 ３．５
Ｌ／ｍｉｎ，乙炔流量为６．０Ｌ／ｍｉｎ，试验了火焰观测高度
对５μｇ／ｍＬＧａ吸光度的影响。结果表明观测高度
为３ｍｍ时吸光度最大为０．０９６，故选定最佳观测高
度为３ｍｍ。
２．３　分析性能

试样溶液与 Ｇａ（Ⅲ）浓度分别为 ０．００、１０．０、
２０．０、４０．０、８０．０、１００．０ｎｇ／ｍＬ的标准系列溶液萃取
富集后，用标准曲线法校准。在选择的最优实验条

件下，对本方法的分析性能进行了评价。拟合曲线

方程为Ａ＝０．０００８ρ＋０．０００３，相关系数 ｒ＝０．９９９。
以１．５ｍｏｌ／Ｌ的盐酸做空白溶液（内含０．１％ＫＣｌ消
电离剂），依据ＩＵＰＡＣ定义，测定Ｇａ的检出限（３σ）
为 ２．６ｎｇ／ｍＬ，相对标准偏差（ＲＳＤ）为 ２．８７％
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（ρ＝２５．０ｎｇ／ｍＬ，ｎ＝７），理论富集倍数为 ４０倍。
将本方法与文献所报道的关于固相萃取（ＳＰＥ）分离
测定镓的分析性能对比，从表１中的数据来看，得到
了较低的检出限，这与后续采用掺氧空气乙炔火焰

原子吸收光谱法改善了测定灵敏度有关。若在吸附

容量内增加上柱溶液体积，富集倍数还可以增加，检

出限进一步降低。

表１　本文与文献报道固相萃取分析镓的方法性能比较
Ｔａｂｌｅ１　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｗｉｔｈｔｈｏｓｅｒｅｐｏｒｔｅｄｉｎｔｈｅｌｉｔｅｒａｔｕｒｅｆｏｒＧａ（Ⅲ）

吸附剂 方法 富集倍数 检出限 样品 文献

聚氨酯塑料 ＳＰＥ－ＩＣＰ－ＭＳ － ２２ｎｇ／ｇ 稀土矿石 ［２４］
改性胺基硅胶 ＳＰＥ－ＦＡＡＳ ２００ ４．１ｎｇ／ｍＬ 水，沉积物 ［２５］

ＡｍｂｅｒｌｉｔｅＸＡＤ－４树脂 ＳＰＥ－ＵＶ－Ｖｉｓ ５００ ３．１ｎｇ／ｍＬ 水，生物 ［２６］

聚氨酯泡沫体强酸阳离子交换纤维
ＳＰＥ－ＦＡＡＳ
ＳＰＥ－ＩＣＰ－ＡＥＳ

４０
－

６．０ｎｇ／ｍＬ
３．９ｎｇ／ｍＬ

铝合金，尿液

铝土岩

［２７］
［２８］

离子印迹多壁碳纳米管 ＳＰＥ－ＦＡＡＳ ４３ ３．０３ｎｇ／ｍＬ 飞灰 ［２９］
磷酸三丁酯纤维棉 ＳＰＥ－ＩＣＰ－ＡＥＳ ５ ６５ｎｇ／ｍＬ 地质样品 ［３０］

改性大孔树脂
ＳＰＥ－掺氧空气
乙炔 ＦＡＡＳ

４０ ２．６ｎｇ／ｍＬ 水，植物 本研究

表２　样品测定分析结果（ｎ＝３）
Ｔａｂｌｅ２　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒＧａ（Ⅲ）ｉｎｗａｔｅｒｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｓｏｌｉｄｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝３）

样品

样品含量

水样（μｇ／Ｌ）

植物（μｇ／ｇ）

平均值

水样（μｇ／Ｌ）

植物（μｇ／ｇ）

加标量

水样（μｇ／Ｌ）

测定值

水样（μｇ／Ｌ）
回收率

（％）

ＩＣＰ－ＭＳ法

水样（μｇ／Ｌ）

植物（μｇ／ｇ）

自来水 ２０．９，２０．３，１９．１ ２０．１
１５

２５

３３．６

４６．０

９５．７

１０２．０
１９．３

何首乌 １．２７，１．２９，１．３６ １．３１ － － － １．２７
花生芽 ６１．３，６１．９，６０．５ ６１．２ － － － ６２．３

注：标注“－”为植物固体样未做加标回收实验。

２．４　样品分析
将本法分别用于自来水、中药何首乌和水培蔬

菜花生芽干粉中镓的测定，平行三次测试结果见

表２，液体试样的加标回收率在９５．７％～１０２．０％之
间，各种样品测定结果与 ＩＣＰ－ＭＳ测定较为一致。
对于何首乌和花生芽消解后的样品溶液，依照罗道

成等［９］的方法。萃取富集 －８－羟基喹啉显色光度
法测定其中 Ｇａ（Ⅲ）的含量，分别为 １．２３μｇ／ｇ和
６０．４μｇ／ｇ，与本法测定无明显差异，推测消解后的
样品溶液中镓基本是以无机三价态Ｇａ（Ⅲ）存在。

３　结论
本文通过十六烷基三甲基溴化铵调节 ＡＢ－８

大孔吸附树脂表面极性，负载 ２－乙基己基磷酸
（２－乙基己基）酯制备镓的萃取树脂，对无机形态
Ｇａ（Ⅲ）进行固相萃取分离预富集前处理。优化了
Ｏ２－空气 －乙炔 ＦＡＡＳ测定镓的参数，建立了固相
萃取 Ｏ２－空气 －乙炔 ＦＡＡＳ测定痕量镓的方法。
该方法成本低廉、简便，拓宽了 ＦＡＡＳ的使用范围；
回收率高，相较于偏强酸性萃取体系，富集样品溶液

的酸度降低，在ｐＨ２．５时几乎达到全部回收，分析
操作应用带来了极大便利。但上柱吸附流速不高，

这也部分限制了分析效率。
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