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摘要!基于氟试剂分光光度法的显色原理"采用目视比色法和试剂定量包装技术构建氟化物现场快速测试盒$ 该测试盒具

有便于携带#操作简便#快速#测试结果准确等特点"测试范围为 )Q)B U"Q() 1JSX$
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@@氟化物广泛存在于各种水体中"它的摄取量与

人类的健康密切相关"质量浓度 w)QB 1JSX时"有

益于预防龋齿%质量浓度为 "QB 1JSX时"可以促进

骨骼和牙齿的发育%质量浓度为 "QB U=Q) 1JSX时"

导致孩童易患氟斑牙%质量浓度 n=Q) 1JSX时"易

患氟斑牙和氟骨症%质量浓度n") 1JSX时"骨骼易

断裂"且有患癌症的风险+",

$ 我国生活饮用水卫生

标准+(,

&\cB<=#-());'规定氟化物质量浓度不超

过 "Q) 1JSX$

水中氟化物的测定方法很多"生活饮用水卫生

规范+!,中氟化物的检测方法有!离子选择电极法#

锆盐茜素比色法#氟试剂分光光度法和离子色谱法$

其中锆盐茜素比色法可用于目视比色快速检测氟含

量"但该法产生的络合物颜色不稳定"而氟试剂分光

光度法是氟化物日常监测中最常用的方法"也是氟

化物测定中研究得最为完善的方法$ 本文中首次基

于该法的显色原理"研制开发了一种水中氟化物现

场快速测试盒$ 测试盒由试剂 A&液体试剂'#试剂

c&粉末试剂'#比色管#标准比色卡及说明书组成$

该测试盒具有便于携带"操作简便#快速"测试结果

准确"价格低廉等特点"适合于水中氟化物含量的现

场快速检测$

:;实验部分

:<:;实验试剂与仪器

"Q"Q"@仪器

f̂>̂/[台式酸度计&&[B")'#岛津紫外可见

分光光度计&fZC"O))'#岛津分析天平&Afj(()'#

实验室超纯水机&*489%-C$'$

"Q"Q(@试剂

乙酸C乙酸钠缓冲溶液的配制!称取 ;) J无水

乙酸钠"加纯水至 O)) 1X"在 &[计上以冰醋酸调节

至 &[a=QB l)Q""然后稀释到 " ))) 1X$

硝酸镧溶液的配制 &" m")

C!

1+5SX'!称取

)Q")O! J硝酸镧"溶于纯水中"稀释到 (B) 1X$

试剂 A!将乙酸C乙酸钠缓冲溶液&" 1+5SX"

&[a=QB l)Q"'#硝酸镧溶液&" m")

C!

1+5SX'#丙酮

按体积比 !u#uO进行混合$

试剂c!将氟试剂和麦芽糖按质量比 )Q!u##Q<

进行混匀后包装"每包 )Q") J$

D

C标准溶液的配制!称取 )Q==") JW4D溶于煮

沸冷却后的纯水中"稀释至 " ))) 1X"得到质量浓度

为 ()) 1JSX的氟标准储备液"使用时稀释为 ")Q)

1JSX的氟标准使用液$

以上试剂除氟试剂为指示剂外"其余均为分析纯

试剂"实验用水为本实验室超纯水机制备的超纯水$

=;实验方法

=<:;测试方法

(Q"Q"@测试原理

在 &[=QB l)Q" 的缓冲介质中"氟化物与氟试

剂和硝酸镧反应"生成蓝色络合物"随着氟离子浓度

增加体系的颜色由氟试剂的红色逐渐转变为络合物
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的蓝色"形成多种不同的色调"通过与标准色阶对

照"得到水中氟化物的含量$

(Q"Q(@测试方法

于 ") 1X比色管中配制一系列不同浓度的 D

C

标准溶液"加入 ( 1X试剂A"再加入 )Q") J试剂c"

盖上盖子"振摇至溶解"摇匀并放置 ") 12."以纯水

为参比"于 ;().1处测定吸光度$

=<=;标准比色卡的制作

准确标定氟化钠的浓度"然后分别配制成质量

浓度为 )#)Q)B#)Q")#)Q"B#)Q()#)Q!)#)Q)=#)QB)#

)Q;)#)QO)#"Q))#"Q() 1JSX的标准溶液$ 按照测

试盒规定的操作步骤对每个浓度点进行显色"对照

标准溶液的颜色调制比色卡$

=<?;试剂盒使用方法

取一洁净比色管"加水样至 ") 1X刻度线"加入

( 1X试剂A"摇匀"再加入一包试剂c"盖上盖子"振

摇至溶解"静置反应 ") 12. 后"把比色管提高至离

比色卡 " 31空白处与标准色阶自上而下目视比色"

最接近的色阶指示的浓度即为水样中氟离子的质量

浓度&1JSX'"若管中溶液的颜色居于 ( 个色阶之

间"则取两色阶浓度的平均值$

?;结果与分析

?<:;试剂A配方的确定

!Q"Q"@乙酸C乙酸钠溶液的 &[对溶液显色的影响

乙酸C乙酸钠缓冲溶液的 &[对体系显色吸光

度的影响如图 " 所示$

注!-

DC

a)QB 1JSX%缓冲溶液 )Q! 1X"硝酸镧溶液 )Q# 1X"丙酮

)QO 1X")Q")J)Q!T的氟试剂

图 "@缓冲溶液 &[的变化对吸光度的影响

如图 " 所示"当缓冲溶液 &[为 =Q= U=Q; 时"溶

液吸光度最高且基本稳定"因此选择缓冲溶液的 &[

为 =QB l)Q"$

!Q"Q(@丙酮用量的影响

固定其他试剂的用量"改变丙酮用量"溶液吸光

度情况如图 ( 所示$

图 ( 表明"丙酮的用量上升至 )QB 1X后溶液的

吸光度趋于稳定"说明丙酮的用量大于 )QB 1X后对

溶液吸光度没有影响$

注!-

DC

a)QB 1JSX%缓冲溶液 )Q! 1X"硝酸镧溶液 )Q# 1X"

)Q") J)Q!T的氟试剂

图 (@丙酮用量对体系吸光度的影响

!Q"Q!@溶液配比对溶液显色的影响

固定试剂A用量为 ( 1X"改变试剂A中 ! 种溶

液的用量"检测溶液吸光度"结果如表 "$

表 :;试剂7中 ? 种溶液用量的选择

编号 缓冲液用量S1X硝酸镧用量S1X 丙酮用量S1X 吸光度值

" )Q( )QO "Q) )Q(#;

( )Q( )Q# )Q# )Q!")

! )Q( "Q) )QO )Q(#O

= )Q! )QO )Q# )Q!("

B )Q! )Q# )QO )Q!=!

; )Q! "Q) )Q< )Q!(;

< )Q= )QO )QO )Q(OB

O )Q= )Q# )Q< )Q(#!

# )Q= "Q) )Q; )Q(O"

由表 " 可知"B 号方案中吸光度具有最大值"所

以该条件下显色反应最为充分"本文选择试剂 A中

乙酸C乙酸钠缓冲溶液&&[a=QB l)Q"'#硝酸镧溶

液&" m")

C!

1+5SX'#丙酮 ! 种溶液的体积比为 !u#u

O"用量为 ( 1X$

?<=;试剂c配方的确定

!Q(Q"@填充剂的选择

由于氟试剂的水溶液保质期比较短"无法满足

产品化要求"需要使用固体填充剂制成粉末试剂"大

量的无机阴离子会干扰氟化物的测定"故选择有机

试剂作为该试剂的填充剂$ 笔者对水合葡萄糖#蔗

糖#麦芽糖#乳糖#可溶性淀粉多种有机填充剂进行

了筛选实验"结果如表 ($

表 =;各种填充剂性能的比较

@填充剂 水溶性 流动性 吸湿性 与氟试剂兼容性

水合葡萄糖 易溶 差 低 兼容

蔗糖 易溶 好 高 兼容

麦芽糖 易溶 好 低 兼容

乳糖 易溶 差 低 兼容

可溶性淀粉 微溶 差 低 兼容
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@@由表 ( 可知麦芽糖具有易溶于水#颗粒流动性

好#不易吸潮#能与氟试剂稳定共存等优点"本试验

最终选择麦芽糖作为氟试剂的稀释填充剂$

!Q(Q(@氟试剂含量的确定

固定氟试剂用量为 )Q" J"改变氟试剂含量"考

察不同氟试剂含量对试剂盒检测下限#检测范围的

影响$ 结果如表 !$

表 ?;氟试剂含量的影响

氟试剂质量分数ST 检测下限S1J*X

C" 检测范围S1J*X

C"

)Q(B )Q)B )Q)B U)QO)

)Q!) )Q)B )Q)B U"Q()

)Q!B )Q") )Q") U"QB)

由表 ( 可知氟试剂越高"检测范围越宽"但会导

致检测限升高以及溶液颜色加深而不利于目视比

色"若氟试剂含量偏低则会导致测试范围变窄"由

表 ( 可知当氟试剂质量分数为 )Q!T时"溶液颜色

适中#检测限较低#测试范围较宽"本试验选择试剂

c中氟试剂的质量分数为 )Q!T$

?<?;试剂的稳定性

将试剂A和试剂c于室温条件下自然存放"定

期检验试剂的外观及对氟离子标准溶液显色的吸光

度$ " 年内 ( 种试剂外观及显色吸光度值均无明显

变化"所以试剂保质期至少为 " 年$

?<F;试剂盒性能指标

!Q=Q"@测试盒的检测限和测试范围

水中氟化物现场快速测试盒的检出限为!)Q)B

1JSX"检测范围为 )Q)B U"Q() 1JSX$

!Q=Q(@&[使用范围

测试水样的 &[应在 (QB U#Q)$ 如不在此范

围"测试前应使用稀释的盐酸或氢氧化钠调节$

!Q=Q!@显色温度及显色后溶液的稳定性

当水温
2

"Be时""( 12. 显色完成%"B U!Be

时"") 12.显色完成%

1

!Be时"O 12.完成显色$ 显

色后溶液吸光度均可稳定 (= 0 以上"所以选择试剂

盒测试条件为!室温条件下显色 ") 12.$

!Q=Q=@干扰

当检测 "Q) 1JSX的 D

C时"水中 /5

C质量质量

浓度n!)) 1J*X

C"

%WY

C

!

#$Y

( C

=

质量质量浓度 n())

1J*X

C"

%/4

( b

#*J

( b质量质量浓度 n!) 1J*X

C"

%

D%

! b质量质量浓度n! 1J*X

C"

%W2

( b

#A5

! b质量质量

浓度 n" 1J*X

C"

%FE

( b

#i.

( b质量质量浓度 n

( 1J*X

C"时对测定均产生干扰"水样色度和浊度较

大时也会对测定产生干扰$ 污染严重或色度#浊度

较大的水样测试前要用硫酸蒸馏法对水样进行预

处理$

!Q=QB@测试盒精密度和准确度

&"'方法的对比实验

对同一生活饮用水水样"分别用氟试剂分光光

度法#离子色谱法#测试盒法进行氟化物的测定"结

果如表 =$

表 F;不同测试方法氟化物质量浓度对比

方法 单次测得值S1J*X

C"

"( aB

平均值S

1J*X

C"

$HS

T

d$HS

T

离子色谱法 )Q"O;")Q"#)")Q"<#")Q"OO")Q"#" )Q"O< )QB( (QO)

分光光度法 )Q"O)")Q"<;")Q"O=")Q"O"")Q"O; )Q"O" )Q!; (Q)

目视比色法 )Q(")Q(")Q(")Q(")Q( )Q( ) )

由表 = 结果可知"目视比色法测得值与离子色

谱法和分光光度法比较无显著差异"且 B 次测定结

果一致"说明该试剂盒具有较好的精密度和准确度$

&('加标回收率实验

取生活饮用水#广州某山泉水和地表池塘水作

为水样进行加标回收率实验"计算回收率"结果如表

B 所示$

表 A;水中氟化物质量浓度加标回收率实验

样品
本底值S

1J*X

C"

加标值S

1J*X

C"

测得总值S

1J*X

C"

回收率S

T

生活饮用水 )Q"OB )QB) )Q<) ")OQ"

山泉水@@ )Q"=( )QB) )Q;B ")BQ;

地表水@@ )Q="! )QB) )Q#) #;Q#

结果表明!加标回收率为 #;Q#T U")OQ"T"测

试盒用于实际水样的测定具有较好的准确度$

F;结论

该测试盒体积小"便于携带"操作简便#快速"非

专业人员也能操作"且测试重现性好"结果准确"适

合于水中氟化物含量的现场快速检测$
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