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测定大气颗粒物中金属元素的样品前处理方法比较

李 振 声 郎永 设
〔宁夏环境保护研究所�

摘要 本文对测 定大气颗拉物中金属元素样品的 前处理方 法 � 硫酸
一

灰化法
, 常压混酸消解法

,

高压消解法
,

索

氏提取法进行了探讨
�

测定了 � �
,

��
,

� �
,

� �
,

� “
,

� �’ � � 元素
, 对各方法的空白值 , 精密度

、

准确度
, 以及样

品测定等进行了对 比与评价
�

戒储日尸愁�

微量元素与人体健康已引起人们普遍关

注
,

目前国内广泛开展了这方 面的研究
�

但

由于大气中微量元素含量低
,

测定有一定难

度
�

本文对国内外 目前广泛使用的几种样品

前处理方法 � 硫酸一灰化法川
, ’

常压混酸消

解法 �� ,

高压消解法
�习 ,

索氏提取法
〔�� ,

就其空

白值
、

回收率
、

精密度
,

以及样品测定对照分

析进行了实验比较
,

并对各法作出初步评价
�

认为 �高压消解法具有仪器设备简单
,

操作容

易
,

试剂用量少
,

精密度好
,

准确度高等优点
,

是大气颗粒物中金属元素测定较理想的前处

理方法
�

常压消解法若精心操作
,

防止沾污
,

也是简单易行的方法
�

一
、

实 验

�
�

主要仪器试剂

样品采集设备 � � � 一 � �� � 型空气采样泵

� 青岛唠山 �过氯乙烯滤膜 �遵义化工厂 �

样品前处理仪器设备
� 聚四氟乙烯

、

不

锈钢高压消解瓶
、

石英增塌
、

索氏提取器
、

四

氟增涡
、

电热板
、

马福炉
、

干燥箱
、

四
一

六联电

炉等
�

测试仪器 � 日立 �� � 一 � � 型塞曼 效 应 原

子吸收分光光度计
�

试剂 � � � �
� 、
�
� �� 。、

� ��  , 、

� � �� 均

为优纯 � � � �超纯 �
�

�
�

操作步骤

采集样品体积一般 �� 一 �� �
, �

样品前

处理方法 �个别略有改动 � 如下
�

� �� 硫酸 一灰化法 �� 样品 膜置 人 石 英

增竭
,

加 �� � �
�

� � �
��� 。 ,

玻棒搅拌使样

品充分润湿
,

浸泡 ��
,

然后电热板上加热小

心蒸干
,

将增竭置马 福 炉 � � � 士 �� ℃ 加 热

� � ,

至有机物全部灼烧尽停止加热
,

冷至室

温
�

再加 � � � � � �
�

及少量去离子水
,

小

心加热转人四氟增涡
,

加 �一 � 滴� �
,

在电热

板上 �铺石英砂 �小 心 加 热 至 尽 干
,

用 �
�

��

� � � � � �
�

溶解
,

转移定容 �� � �
�

� � � 常压消解法 �� 用不锈钢剪刀将样

品膜剪成小块
,

放人 �� � � � 三角瓶 中
,

加

��  �
� �� � , �� � � � �

� ,

瓶 口放置小玻璃

漏斗
,

在电热板上加热至膜完全炭化
,

取下冷

却
�

用水吹洗瓶壁
,

再加人 � � � � � �
� , �� �

� �� �
� ,

继续加热至溶液清亮 �炭末除尽再

加 � � �
� ,

� � ��
�

�
,

取下漏斗
,

将溶液蒸至

冒 � � �

白烟
,

近干
,

冷却
,

加 �
�

� � � � � � �
�

少许
,

微热使残渣溶解
�

转移定容 �� � �
�

� � � 高压消解法 �� 将样品膜置人四氟

乙烯瓶
,

加入 � � �
� �� �

,

�
��� � , �

·

�� �
,

� � � � �
,

拧紧不锈钢外套
,

置入干燥箱于

” � 士 , ℃ 保温 �� 左右
,

冷却后取 出四氟瓶

置铺有石英砂的电热板上敞口加热
,

先缓慢

�
�
习�二又二闷月沁盆�姗不�绝今口����日朋,�才厂
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加热后提高温 度至 ��� ℃ 左 右 赶 酸
,

冒 白

烟近干
,

用 ��  多 � �  , 溶 解
,

转 移 定 容

� �� �
。

�� � 索氏提取法 �� 将样品膜卷成筒置

于索氏提取器内
,

蒸馏瓶中加 人 � � �� � �
�

�� �� �
,

迥流 � �
,

待冷却后 移人 烧 杯 中 浓

缩并蒸干
,

再用 �务 � � �
�

溶解转 移 定 容

� �� �
。

测定方法 � 塞曼效应石墨炉原子吸收分

乡儿光度法
�

� � 卷 , 胡

二
、

结 果 与 讨 论

�
�

空白值比较

试剂连同空白滤膜一并按上述四种方法

处理后侧定
,

结果见表 �
�

微量痕量分析空白值高低直接影响测试

结果的准确性和精密度
�

本实验四种前处理

方法 � 索氏提取法由于用酸量大���� � � � ��

� � � ��
,

各元素空白值普遍较高 �实验直接

用优纯 � � �
� ,

未再提纯�
,

部分元素如 � �

等由于空白值高致使样品无法测定
�

高压消

解法
,

硫酸
一

灰化法酸用量少
,

又避免了沾污
,

空白值均较低
�

对于不易被沾污的 元 素 如

� � ,
� 。 等

,

空白值各方法普遍较低
。

�
�

方法回收率�准确度�比较

将已知量元素的标准溶 液 点 入 滤 膜 上

��
�

为 �
�

� � �产� , �� 为 �
�

� � � 拜�
�

其他元素为

��  �雌
�

接近实际样品中各元素含量范 围�
,

在烘箱内小心烘干
,

然后分别用上述四种方

法处理后测定�见表 � �
�

高压消解法
,

常压消解法各元素的回收

率都比较满意 � 硫酸
一灰化法 � �

、

� � 等元索

回收率偏低
,

可能是灰化损失所致 � 索氏提取

法由于空白值高
, � � 元素无法测定

,

� � 回收

率偏高
�

四种方法整个 回收率范围在 �� 一
� � �沁

�

�
�

精密度比较

大气颗粒物
,

限于设备条件很难取到完

全一样的多个样品
,

其精密度试验采用空白

膜加标准溶液 �绝对量为 �
�

”一 �
�

� , 产� 范

围�平行 � 次�分二批�消解后测定
,

见表 �
�

高压消解法各元素精密度都较好
,

元素

� � , � � 四种方法精密 度 均 较 好
�

这 两 种

元素各四 种方法空白值均很低
,

决定了它的

精密度
�

�
�

样品测定

将样品滤膜等分 斗份
,

使之重量相互误

差很小
,

分别用上述四种方法消解处理测定

�表 � �
�

多数测定结果有较好的一致性
,

个别样

有差别
,

索氏提取法测部分元素结果偏低
,

如

� � 等
,

是提取不完全所致
�

�
�

各种消解方法的优缺点

各种消解方法的优缺点见表 ,
。

表 , 空 白值比较 �拼 � � � �

七七扮� � 理一一
� ��� ���� � ��� � ��� � ��� � ��� � 主主

高高压消解解 平均值值

�����
、

�����
�

。

����

�����
�

。

� ��� �
。

斗斗 �

���������� �
肠肠肠肠 ��

�

����� � 
。

��� � 
。

�����

常常压消解解 平均值值 �

�����
�

����� ���
,,

�����
�

�

� ��� �

�����
�

。

���

����� �
����������� � �

。

����� �
。

���

硫硫酸灰化化 平均值值

����� �����
�。 1 111

4

。

222
0

。

0
555

_

0.

,,

;
:
:::eeeee v

%%%%%%% 2 8
。

888
1 0

。

999 2
3

。

333
Z 斗

。

00000

索索氏提取取 平均值值 , 7 ___
16

.
888 l

。

1 888
6

。

444
0

。

1
333 ;

;

:

:::

5

.

222

eeeee v

%%%

3 0

。

777 1 0

。

lll
2 7

。

888
2 3

。

666 2
0

。

lllll 6

。

444

注: 平均值为三组空白均值
, 每组至少平行2 个样品
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表 3 四种方法精密度
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续表 4

元素 样号

l#一 l

l 件
一
2

2 #
一
l

2 #
一
2

3 井
一
l

3 #
一
2

高压消解

0 .053

0 。

0 1
9

0

。

0 2 2

0

。

0 6 8

0

.

0 1 9

0

。

0
3

0

常压消解

0 。

0 , 0

0
。

0 2 1

0

.

0
2

7

0

。

0 2 斗

0
。

0 1 8

0

。

0
2 2

硫酸灰化

0
。

0 5
3

0

。

0 2 1

0

。

0 2
7

0

。

0 2 ,

0
。

0 3 1

索氏提取

Q 。

0
6 6

0

。

0 2 3

0

。

0 2
0

0

。

0 4
0

0

。

0 2 3

0

。

0 4
5

表 5 各种消解方法的优缺点

_
{

优 点
}

局 限

高压消解法

设备简单
,

操作容易
,

试剂用量少(单
样耗酸 3

.
, m L ) 空白直低

,

避免沾污
,

样品
处理完全彻底

, 精密度好
,

准确度高
, 适用

于同时处理大批 是样
.
结(一批至少 20 个徉

样品处理周期稍长

(
…_

易沾污
,

精密度欠佳试剂用量稍多
常压消解法

设备简单
,

操作容易
,

试剂用量 15 m L

准确度尚可
,

工作周期短 , 可大批量处理样

一 }
品

}

硫酸灰化法
试 剂用量少 ,

( 单样 3一4m L )空白值
低 , 样品处理彻底

,

精密度
、

准确度满足要求
设备昂贵 ,

操作繁
, 工作周期 氏

,

处理样品批
量小

,

( 受设备限制)部分元素易损失

索氏提取法
}
‘ 密闭体系迥流

,

不易沾污
, 准确度一

甘 」刃叱

酸 用量大(单样 loom L I:IH N O ,

) 空 白值
高 , 部分元素提取不彻底

.
精密度差

,

操作较繁
,

周期长
,

处理样品批量小
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模拟实验测定江河中有机物的挥发速率

赵元慧 郎佩珍 龙风山
(东北师范大学环境科 学系)

摘要 本文模拟生态床索
,

测定 盯 种有机物的挥发速率常数
,

得出有机物的挥发符合一级动力学过程; 并用改

进的双膜理沦模型 顶侧挥发速率常数 , 结果表明 预测值和实测值符合较好; 同时介绍 了几种参数的侧定和沾算方

法
.

挥发是有机物在水环境中迁移转化过程

的主要环节之一
,

国内外有关报道较 多
L, 一 略, ,

但模拟江河条件进行模拟实验研究有机物的

挥发速率则不多见l,J
.

本文针对第二松花江污染状况
,

选取 37

种有机污染物为研究对象
,

在室内和江边进

行模拟实验
,

测定并用双膜理论预测有机物

的挥发速率
。
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