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)* 与 !" 羟基喹啉反应生成的黄色三（!" 羟基喹啉根）合铝!配合物，用氯仿萃取，在 +! 烷基键合固定相

上，以甲醇 " 乙酸乙酯 " 水 ,体积比 -&. $&. -& /为流动相，于 (’& 01 处测定。拟定了金属配合物的萃取 " 高效液

相色谱法，对萃取条件和萃取百分率，色谱分离条件进行了研究。进行了饮用水中总 )* 的含量（$& 2 3&&"4·

5 6 %）的测定，讨论了测定的灵敏度、选择性和重现性。
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& 前 言

铝的生态学效应及其对人类健康的作用是近年来引人注目的一个课题 : % 2 ( ;。环境水中铝

的成分分析和形态分析受到普遍关注 : - 2 8 ;。铝与有机试剂的配合反应形成显色配合物，由于这

类配合物在水相中相对稳定而在有机溶剂中有较大的溶解度，可以经萃取浓缩后进行反相高

效液相色谱分析。<=>>=>:3 ; 等人报告了金属 !" 羟基喹啉配合物的反相高效液相色谱法，由于

体系和试剂空白的干扰，测定的灵敏度不高，体系要求使用非金属材质。?=@ABC@D=:! ;等进行了

铁、钴、铝和铬等金属乙酰丙酮配合物的分离，讨论了烷基键合相碳链长短和流动相溶剂强度

对分离的影响。EB0FDB 等 : ’ ; 利用二羟基代偶氮苯配合物的形成# 反相离子对高效液相色谱分

析透析病人血清中 8 2 $&%"4·5 6 % 的铝。

本文利用 )* 与 !" 羟基喹啉反应生成的黄色三 （!" 羟基喹啉根）合铝!配合物 : %& ;，用氯仿

萃取后，进行高效液相色谱分析。对金属配合物的萃取 " 高效液相色谱方法，包括萃取条件和

萃取百分率，色谱分离条件，样品测定的灵敏度、选择性和重现性等方面进行了研究。报告了

饮用水样品中铝含量的分析的结果。

% 实验部分

%9 % 仪器与试剂

仪器：5+"!)" 高效液相色谱仪，配有 GHI"8)J 紫外 " 可见分光光度检测器，+"K-) 色谱处
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%&’( !’)*·( + $ 盐酸溶液，加热溶解，冷却后转移入 $&&&’( 容量瓶中，用水稀释至刻度，浓度

为 $’,·’( + $。实验中分别稀释成 $&!,·’( + $ 和 $!,·’( + $ 铝标准溶液。

$- . 标准样品 /* 0123!456 " 的制备 7 $& 8

#9 羟基喹啉在醋酸缓冲液 0 :3 % ; !6 中< 将铝定量地沉淀< 在 $.& ; $%&=下干燥后< 就能

以 该 形 式 称 量 沉 淀 < 进 行 重 量 分 析 。 所 得 沉 淀 为 三 （#9 羟 基 喹 啉 根 ）合 铝"配 合 物

/* 0123!456 "，铝与 #9 羟基喹啉的摩尔比为 $> "，换算因子 /* ? /* 0123!456 " @ &- &%#A"< 不含过

量试剂，且组成恒定< 可作为色谱标准品。

$- " 铝与 #9 羟基喹啉的配合反应和配合物的氯仿萃取

取含铝量已知的标准溶液加水至 %&’( 或水样 %&’( 置于 $&&’( 分液漏斗中< 加入 $- &’(
3/B95C/B 缓冲溶液（$’)*·( + $，:3 @ %- #），$- %’( #9 羟基喹啉的乙酸溶液（&- $D%E ），然后用

$’)*·( + $ 三羟甲基胺基甲烷（FGHI）溶液调节 :3 至 #- %，用氯仿 %’( 分两次萃取，萃取液经滤

纸过滤至 $&’( 比色管中，用氯仿稀释至 %’(
刻度。

$- D 饮用水中测定铝的高效液相色谱分析

饮用水中测定铝的高效液相色谱分析的

实验条件和典型的色谱图示于图 $。色谱柱为

J1#9$&，#D’’ K .%&B’ 不锈钢柱，内装 1# 烷

基键合固定相，$&!’。流动相为甲醇、乙酸乙

酯和水的混合溶液 （体积比 D&> .&> D&），内含

.- %’’)*·( + $ 乳酸锂和 &- &%’’)*·( + $ LM9
F/。流速为 $- &’(·’HN + $。检测器波长为

"2&N’。按 .- " 节方法用 #9 羟基喹啉萃取饮

用水中的铝，注入水样的氯仿萃取液 $&!(，

完成色谱分析。用外标法计算测定结果。

. 结果和讨论

.- $ 检测波长的选择

紫外分光光度法测定三（#9 羟基喹啉

根）合铝"配合物的吸收曲线表明< 该化合

物在 "2&N’ 处仍有较大的吸收< 且可避开过

量 #9 羟基喹啉试剂、其它有机化合物和其它

金属 9#9 羟基喹啉配合物的干扰。

.- . 铝的萃取条件和萃取百分率

当 %& ’( 水样中铝含量在 $ ; "&!, 范

围内< 加入过量 ! 倍以上的 #9 羟基喹啉时 （试剂和缓冲溶液总体积约为 $"’(）< 用 %’( 氯仿

分两次萃取即可萃取完全。取标准铝溶液按 .- " 节实验条件进行萃取，用纯甲醇作流动相进行

高效液相色谱测定< 测得标准铝溶液的萃取百分率< 结果列于表 $。

.- " 三（#9 羟基喹啉根）合铝"配合物的反相高效液相色谱分析

.- "- $ /* 0123!456 " 标准品的色谱响应的线性范围

图 $ 水样测定的色谱图
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配制一系列铝含量为 % &#’!(的三)*+ 羟基喹啉根,合铝"配合物标准品的 -./氯仿溶液，按 01 !
节色谱条件分别进样2 得到的色谱峰面积与铝含量有良好的线性关系。色谱峰面积 ! 与三 ) *+

! 3 4 !$"" 5 "#*0"2 相关系数 # 3 ’1 $$$-
由此可见，线性关系相当精确。

01 #1 0 水样中铝含量的测定

取水样 -’./，按 01 # 和 01 ! 节所拟定的金属配合物萃取 + 高效液相色谱法测定了几种饮

用水中铝含量，测定结果列于表 0。

表 0 饮用水中铝含量的高效液相色谱分析结果

!"#$% & ’$()*+() ,-+.%+. *+ /0*+1*+2 3".%0

671 89.:;< =9.< >; ? )!(·/ 4 % , @<:@7ABCDED;DFG
% F9: H9F<@ --
0 F9: H9F<@ E7D;<A HDFI 9;B.D=B. J<88<; %"! KL 3 M1 %N 2 $ 3 %%
# F9: H9F<@ E7D;<A 0’ .D=BF<8 HDFI 9;B.D=B. J<88<; -%"
! F9: H9F<@ E7D;<A 0 I7B@8 HDFI 9;B.D=B. J<88<; "-# KL 3 01 ’N 2 $ 3 -
- .D=<@9; H9F<@ ) OP , 0’
" :B@< H9F<@ ) K/ , 0%
M :B@< H9F<@ )QR , -"

表 0 中，除重现性试验外2 均取两次测定结果的平均值。用铝锅煮沸的自来水中铝含量随

煮沸时间增加而有显著增加，表明铝质炊具的使用导致人体摄入铝量增加。

01 #1 # 干扰试验

取含铝 %!( 的标准溶液，加入干扰离子后稀释至 -’./，按 01 # 节的方法用氯仿萃取后进

样 %’!/2 从色谱响应判断干扰情况。测得各离子的干扰倍数为：S<，% 倍；K7，0 倍；6D 和 PTR>，

均为 # 倍；U=，0’ 倍；KB、K9 和酒石酸，均为 -’ 倍；V(，% 倍；S，0’’ 倍；柠檬酸，-’’ 倍。

由于各种金属离子的 *+ 羟基喹啉配合物的形成、萃取和紫外吸收的存在差异，而饮用水

中它们存在的量不可能大，故饮用水样品中铝的测定无明显干扰。

01 #1 ! 方法的准确度、精密度和重现性试验

表 0 中部分水样测定报告了重现性数据。相对偏差符合分析要求。

取含量已测定的水样 -’./ # 份，分别加入不同量的铝标准溶液，按前述方法萃取后分析，

取三次色谱测定的平均值，计算加标回收率，结果列于表 #。能满足饮用水中铝的测定的要

求。

# 结 论

金属配合物的形成和萃取，对于发展高灵敏度检测和去除杂质干扰的金属成分高效液相

表 % 标准铝溶液的萃取百分率
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唐 英等：三（*+ 羟基喹啉根）合铝"配合物的萃取和高效液相色谱分析

羟基喹啉根 ,合铝"的量 " 关系的回归方程为Y
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色谱法有重要作用。本文拟定了金属配合物萃取 % 高效液相色谱测定饮用水中铝的含量的方

法。测定条件是以合成三（&% 羟基喹啉根）合铝!配合物作为标准品，将铝与 &% 羟基喹啉配合

物的氯仿萃取液，在 ’& 烷基键合固定相上，以甲醇 % 乙酸乙酯 % 水 （体积比 "#( )#( "#）为流动

相，于 *+#,- 处检测。萃取百分率 +./ .0 ，标准品测定的线性范围好，饮用水中 )# 1 .##"2·

3 4 $ 铝含量测定的结果，重现性和加样回收率均符合痕量分析的要求。

表 * 铝锅刚好煮沸的自来水样品的加标回收试验
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) &/ $& ./ ## $!/ )" $#./ #*
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