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测定植物叶片内氯
、

氟
、

硫的含量
,

是指

示环境污染程度和确定植物净化能力大小的

主要手段之一 通常测定氯
、

氟
、

硫的方法操

作都较烦琐
,

所需试样量也较多
,

一般都需干

叶 �� 克以上
,

而在人工熏气模拟试验和工厂

盆栽试验中
,

由于供试的苗木小而少
,

采样就

受到了很大限制
,

因此选择一种试样量少
,

操

作简便
、

结果准确
、

又适应于大批样品分析的

方法
,

为当前试验研究工作急需要解决的问

题之一 为此
,

我们参考了用燃烧法测定有

机化合物中的卤素
、

硫的有关资料
〔� , �

,
,

,
� , �

·
� , ,

用

于植物叶片中氯
、

氟
、

硫的测定
,

并用通常的

测定方法进行了对比试验
,

分析结果较为满

意
,

此法除了操作简便
,

样品用量少的优点

外
,

不需烟柜设备
,

比一般测定方法可提高工

效 �一� 倍
�

设备
�
除了称量及滴定设备外

,

只需氧

气钢瓶及 ��� 毫升的碘量瓶或具磨口 塞的硬

质三角瓶
,

瓶塞下端焊接 �
�

�一 �
�

� 厘米的白

金丝 �亦可用 �呢�
� � �

淬火 �一� 次的镍铬丝

或电热丝代替�
,

下端弯成螺旋状或作成圈兰

状
,

长短一般伸到瓶的中央位置�图 ��即可
�

操作程序
�将定量滤纸剪成约 �

�

弓 � � 厘

米的小块
,

先按 �
、

�
、

�
、

� 顺序虚线折好 �图

� �
,

称取通过 �� 一 �� 目的试样
,

置于滤纸中

央包折后紧夹在预先用酒精灯烧过的白金丝

上
,

滤纸尾部要斜方向朝下
,

待测
�
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氯 的 测 定

供试样品由孔国辉
、

敖惠修同志 协助采集
�

一
、

原理

将试样放在充满氧气的三角瓶中燃烧分

解
,

用 � 多 氢氧化钠吸收液吸收分解出来的

氯离子
,

用硝酸汞进行滴定
,

以二苯基卡巴腺

为指示剂
,

测定其中氯的含量
�

由于 � � 壮 � ��� �

一
� � ��

�

杏生成难

分解的氯化汞
,

当达到终点时
,

过量的 � � 与

指示剂二苯基卡巴腺生成紫红色的络合物
�

二
、

试剂配制

�
�

�
�

�� � 硝酸汞
�
准确称取硝酸汞�� � �

�
�

�� 克
,

溶于 � , 毫升蒸馏水中
,

加 � 毫升俏

酸
,

稀至 �� � � 毫升
�

如有沉淀应过滤
,

贮于

棕色瓶中
�

如无硝酸汞
,

可用氧化汞 �� � �

从也
图
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代替
,

称取 �在 � �弓℃一 � �� ℃ 烘箱 中干 燥

�一� 小时 �氧化汞 �
�

� 克
,

加 � � � 硝酸 � 毫升

及少量水
,

溶解后移人 � � � � 毫升容量瓶中
,

稀释至刻度
,

摇匀
,

贮于棕色瓶中
�

硝酸汞浓度标定
� 吸取 � 毫升 �� �� � 氯

化钠标准液于 � �� 毫升三角瓶
,

加入 � 滴澳

酚兰
,

用 �
�

�� 硝酸调到黄色
,
‘

继续加人 � 毫

升
,

再加 �� 滴二苯基卡巴踪
,

用待标定的硝

酸汞液滴定
,

从黄色变为淡紫红色即为终点
�

�
�

标准 �
�

� �� 氯化钠液
�
取氯化钠�� � �

于 � �� ℃ 烘箱烘 �一弓小时
,

冷却后
,

准确称

取 �
�

� � � � 克
,

溶于 � � � � 毫升容量瓶中
,

用蒸

馏水稀释至刻度
�

�
�

� 多 氢氧化钠�� � �

�
,

��  � 硝酸
� � 毫升硝酸加 � �� 毫升无

卤水
�

弓
�

�
�

�多嗅酚兰乙醇溶液
� 称取 ��

�

�� 毫

克
,

加无水乙醇 �
�

� 毫升
�

�
�

无卤水
�
一般蒸馏水加少量氢氧化钠

或硝酸银重蒸而得
�

三
、

操作步骤

称取试样 � �� 毫克左右用滤纸 �见图 � �

包好后紧夹在 白金丝上
,

三角瓶中加人吸收

液 � 多氢氧化钠 � 毫升和无卤水 � 毫升
� ,

通

氧 � 分钟
,

点燃样品
,

使样品在三角瓶中燃

烧
,

燃烧完毕后不断振摇三角瓶
,

并放置�� 一

�� 分钟
,

打开瓶塞
,

用 �� 毫升无卤水冲洗瓶

塞
、

瓶壁及铂丝
,

加人 � 滴澳酚兰作指示剂
,

以 � 滴浓硝酸中和溶液呈浅兰色
,

用 �
�

�� 硝

酸调到黄色
,

再多加 � 毫升 ��  � 硝酸
�

加��

滴二苯基卡巴腺指示剂
,

用标准硝酸汞滴定
,

溶液颜色由黄变为淡紫红色即为终点
�

按同样方法进行空 白分析
�

四
、

计算

氯�毫克� 克� �
� ��

,
一 � �

�� �
�

�

式中 �

—
硝酸汞的当量浓度 �

��

—
滴定用去硝酸汞的体积 �毫升� �

�

一
空白滴定用去硝酸汞的体积 �毫

升� �

砰

—
植物样品的重量�克 ��

��
�

,

—
氯的毫克当量值

�

五
、

燃烧法和水提法 两种方法的比较

表 � 中所示方法的数据
,

比较一致
,

误差

一般在 �
�

�至 �
�

�� 多之间
,

最大亦不超过� 多
,

燃烧法的结果比水提法高
,

这说明水提法提

取的氯没有燃烧法完全 �有部分的氯残留于

滤渣中�
�

所以用燃烧法测定植物叶片中的

表 � 燃烧法和水提法的分析结果 �单位 � 毫克 �克�

植 物 名 称 � 样品编号 燃 烧 法 水 提 法 绝对误差 相对误差�� �

� �
�

� �
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�
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�
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�
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����
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�

�
����呀
��
子��哎了,立哎护

�
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�
�门,������

‘��,几�,�几

� �

���斗
���
��
� �
阳���,�
�
卜���入�,���

……
,

�
���
�吕呼只��夕

心立,卫,丑,且

�� ����� �� �� 们����� �� 印度榕

蝴蝶果 � � �� 车间南 �

蝴蝶果 � � � � 车间北 �

扁桃

牛乳树

海南红豆

高山榕

菩提榕

红背桂

表中数据均为三次重复的平均值
,

误差不超过 � �

氯是可行的
�

氟 的 测 定�
“�

样品燃烧后
,

分解出来的氟
,

被氢氧化钠

吸收
,

生成氟化钠
,

用氟离子选择电极测定其

一
、

原理 � 可预先按此比例混合好
,

一次加人 �� 毫升
�



电位值
,

根据标准曲线求出样品的含氟量
�

二
、

试 剂配 制

�
�

离子强度缓冲剂 【�
�

�� � 硝酸钠 �� � �

一�� �� 多 柠檬酸钠 �� � �溶液〕
� 称取 � �

�

� 克

硝酸钠和 �
�

� 克柠檬酸钠
,

溶于加有 叨 毫升

冰醋酸的 知�毫升的重蒸水中
,

用 �� 氢氧

化钠溶液调节 � � 值至 �
�

�� 最后加重蒸水至

� 升
,

贮于聚乙烯的瓶中
�

�
�

�
�

� 多氢氧化钠溶液
� 称取 �

�

�克氢氧

化钠�� � �溶于 � 升重蒸水中
�

�
�

�� 氢氧化钠溶液
� 称取 � �� 克氢氧

化钠�� � �
,

溶于 � 升重蒸水中
�

�
�

氟化钠标准溶液
�
准确称取 �

�

�  ! ! 克

氟化钠 (A R ) (120℃ 烘干 2 小时)
,

溶于重

蒸水中
,

移人 1000 毫升容量瓶中
,

定容至刻

度
.
此溶液 1毫升相 当于 1 毫克的氟的标准

溶液
,

另再准确吸取此溶液 10 毫升于 100 毫

升容量瓶中
,

稀至刻度
,

即得 1 毫升为 0
.
1 毫

克氟的标准溶液
.
两种溶液均贮于聚乙烯瓶

中
.

三
、

操作步聚

1
.
标准曲线的制备

: 用 pH S一 2 型酸度

计
,

将氟离子选择电极
*
和 23 2型甘汞电极连

接好
,

根据表 2 分别依次将不同浓度的氟标

准液
,

重蒸水和离子强度缓冲剂注入于 60 毫

升的烧杯中
,

放一粒磁性搅拌棒
** ,

将烧杯放

在磁力加热搅拌器上
,

将电极插人被测溶液

中
,

搅拌 10 分钟
,

于静止状态读取电位值(毫

伏)
,

如待测样品含氟量大于表 2
,

可根据需

要另行配制
.

用半对数坐标纸 (又称单对数计算纸 )
,

以其普通格度为纵坐标
,

表示电位值(毫伏)
.

表 2 不同浓度的氟标准液的配制

编号
溶液中总氟量

(毫克)
标准溶液(毫升) 重蒸水(毫升)

离子强度缓冲剂
(毫升)

总体积(毫升)
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对数格度为横坐标
,

表示浓度
,

绘制标准曲线
.

2
.
样品的测定

:
称取样品 0

.
1 克左右于

定量滤纸中
,

包好后夹于白金丝上
.
吸取 15

毫升 0
.
2多N

a0 H 溶液于三角瓶中
,

通氧 2 分

钟点燃样品烧毕后
,

不断振摇瓶子
,

放置30 一

40 分钟
,

至瓶内无烟雾时
,

打开瓶塞
,

吸取

10. 0 毫升吸收液
,

置于 知 毫升的烧杯中
,

加

入 10
.
0 毫升离子强度缓冲剂

,

与制备标准曲

线的步骤一样测定其电位值毫伏
.

四
、

结果计算

从标准曲线上查出 10
.
0 毫升 的 含氟量

后
,

按下式进行计算
.

式中 c

—
待测液的含氟量(毫克)

矶

—
样品制备成溶液的总体积 (毫升)

姚

—
待测溶液的体积(毫升)

附

—
样品的重量 (克)

五
、

燃烧法与干灰化法 两种分析方法的

比较

从表 3 中数据看出
,

两种分析方法的结

果基本一致
,

其误差不超过5务
.
燃烧法的分

析结果稍高于干灰化法
,

干灰化法结果偏低

可能是由于干灰化时的温度过高
,

引起部分

氟的损失所致
.
我们认为用氧瓶燃烧法提取

氟(毫克/克) ~
砰

串

上海电真空研究所生 产
** 将 2 厘米长的 10 号铁丝套上聚乙烯管

,

两端用烙铁
热熔密封

.

矶一玖XC



氟
,

再以选择性氟电极测定氟
,

可适用于大批

样品分析
.

表 3 两种分析方法的比较 (单位: 毫克Z克)

植物名称 干灰化法

n,O乃
06
,1

0
11了
2
fj1.1

001狗 牙 根

蒲 葵

蒲 葵

蟋 蟀 草

马 尾 松

2 。

U

。

匕亡
-
一,、,j厂01
10践,R1C

12
,‘,j

表中数据均为三次重复的平均值
,

误差不超过 5%

硫 的 测 定

过氧化氢(1
:4)0

.
5 毫升

,

通氧 2 分钟后
,

点燃

滤纸包尾部
,

立即插入三角瓶中燃烧
,

烧毕振

摇瓶子
,

放置 30 一40 分钟
,

至瓶内无烟雾时
,

打开瓶塞
,

用 9 , 关乙醇 20 毫升冲洗瓶塞
,

瓶

壁及 白金丝
,

加入 1毫升 0. ol N 硫酸镁标准

液
* ,

加 2 滴牡指示剂
,

1 滴过 氯 酸
,

1 滴

0
.
01 多次甲基兰

,

使pH 调至 2
.
5一4

,

用 0
.
ol N

氯化钡滴定
,

溶液颜色由浅黄色变为浅缨红

色即为终点
.

按同样方法进行空 白测定
.

四
、

计算

一
、

原理

样品燃烧后
,

分解出来的硫被过氧化氢

氧化生成硫酸根
,

用氯化钡或过氯酸钡滴定

生成 硫 酸 钡
,

B
a Z十

+ s 以-

一
Baso4杏多

余的钡与牡指示剂作用生成缨红色络合物
.

二
、

试 剂的配 制

1
.
o
.
ol N 氯化钡

: 称取氯化钡 (A R ) 约

1
.
05 克

,

溶于 1000 毫升重蒸水中
.

2
.
0. 01N 硫酸镁标准液

:
准确称取硫酸

镁 (A R )1
.
2325克溶解后

,

移人 2000 毫升容

量瓶
,

加重蒸水至刻度
.

3
.
1:4 过氧化氢

: 1份 30 多过氧化氢溶

于 4 份重蒸水中
.

4
.
牡指示剂水溶液 (0

.
2多)

: 称牡试剂

【2一苯肿酸钠
一
(
1 一偶氮

一 1
)
一 2 一经基茶

一 3
,

6
一
二

磺酸钠1 40 毫克
,

溶于 20 毫升重蒸水中
.

5
.
0
.
01 多次 甲基兰指示剂

: 称该指示剂

10 毫克溶于 100 毫克重蒸水中
.

6
.
氯化钡浓度标定

: 用吸管吸取 5 毫升

o
.
01 N 硫酸镁标准液

,

加 9 , 务 乙醇 20 毫升
,

2 滴社指示剂
,

1 滴过氯酸
,

1 滴 0. 01 % 次

甲基兰
,

以 0
.
ol N 氯化钡溶液滴定

,

至溶液呈

缨红色即为终点
.
根据公式 N V 一 N’V’ 计

算出氯化钡的当量浓度
.

三
、

操作步骤

称取 0
.
1克植物样品于滤纸中

,

包好后紧

夹于 白金丝上
,

三角瓶中加人重蒸水 5 毫升
,

硫(毫克/克)
~ 哑V

,

一 V Z) 16
·

0 3

W

式中 N

—
氯化钡的当量浓度

.

矶

—
测定样品时用去 氯 化 钡 的体 积

(毫升数)
.

v 刁

一
空 白测定时用去氯 化 钡 的体 积

(毫升数)
.

w

—
植物样品的重量 (克)

五
、

燃烧法 与湿灰化法 两种方法比较

表 4 两种测定方法的比较 (单位: 毫克/克)

植植物名称称 采样时间间 燃烧法法 湿灰化法法

(((((((76年 9 月分析))) (77年 9 月分析 )))

油油 茶茶 进厂前前 2 。

3
222

2

。

6 111

进进进厂半个月月 3
。

1
444 3

.

9
666

进进进厂两个月月 6
。

8 555 7

。

5 666

牛牛乳树树 进厂前前 2
.
7888 3 3777

进进进厂半个月月 3
。

3 666 4

。

5 000

进进进厂两个月月 7
.
5222 8

.
7444

高高山榕榕 进厂前前 0
。

6 999 1

。

1 000

进进进厂半月个个 l
。

8
555 2

。

5 555

进进进厂两个月月 5
.
0555 5

。

6
888

散散尾葵葵 进厂前前 2
。

9 111 3

。

5 999

进进进厂半个月月 斗
。

3
111

4

。

3 999

进进进厂两个月月 ,
。

2 888 5

。

8 666

鸡鸡蛋花花 进厂半个月月 4
。

8 666
4

。

8
000

进进进厂两个月月 10
。

3 999
9

。

5 888

表中数据为三次重复的平均值
,

误差不超过5 %
.

根据表 4 中的分析数据
,

燃烧法的结果

. 因为空白测定时滴定终点不明显
,

故统一加入 l毫升

酸酸镁标准液
.



玻璃碳汞膜电极阳极溶出法测定

头发中的铜
、

铅和偏

李 建 人 王 曙
(兰州大学化学系)

玻璃碳汞膜电极阳极溶出法是一种测定

痕量金属简便和高灵敏度的方法
,

在环境科

学中广泛应用
仁卜31

.
测定生物样品和自然环

境中的 c u壮 、

Pb
2+ 和 Cd

Z+. 目前多以 K N q

( 0
.
IN )「

2 , 、
K e l

(
o

.

I N ) 和 H e l (o
.
oZN )〔

, , 、

N H
,

Cl (
。
.
I N ) [31 等作为底液

.
本文试验了以

邻苯二甲酸氢钾为 底 液 测 定 c u壮
、

Pb
2+ 和

Cd 2+
,

峰形良好
,

并具有空 白及残余电流小
,

溶液酸度易控制 (pH 维持在 4 左右)
『们 等优

点 头发样品常常用 H N o
3一
H Cl o

;
分解

,

但

蒸发到冒H C IO
;
白烟时

,

滴加几滴 30外H
Zo :,

则样品分解速度大大加快
.

为参考电极
,

用 K CI 饱和溶液作盐桥
.
电极

处理方法见前文
.

邻苯二甲酸氢钾饱和溶液
,

用分析纯试

剂配制 ; H 扩十
溶液

,
c

u Z十、

P b 计及 Cd
Z十
标准

溶液
,

均用纯金属配制; K CI 饱和溶液
,

用棕

色玻璃器皿提纯[5] ;H CI
、

H N q

、

H Cl q 均用

特纯试剂;瑞q (30 外)
、

H Br 用分析纯试剂
.

全部实验过程使用二次蒸馏水
.

氮气通过装有铜屑的管式炉除氧
,

温度

约 500 ℃
,

并经过 K M
no ;、 浓 H 多q 和水洗涤

后使用
.

一
、

仪器和试剂

用国产 88 3型笔录式极谱仪
,

扫描速度

均为 0
.
33 伏/分

.
自行改装搅拌器

,

转速 1200

转/分
.
自制玻璃碳电极

,

以 A g/A gCI 电极

二
、

条 件 试 验

1
.
电极的重现性

电极的重现性见表 1
,

表中数据 均系第

二次溶出峰高
,

下同
.

2
.
峰高与底液浓度

、

汞离子浓度和电解

偏低
,

但从不同时期采集的样品来看
,

两者的

规律性一致
,

其含硫量均随进厂时间的增加

而增高
.
另外我们用含硫量为 14

.
02 多 的有

机化合物(螟铃畏 )进行了测定比较
,

燃烧法

所得结果为 14
.
4多

,

湿灰化法为 13
.
24 关

,

因

此
,

我们认为用燃烧法测定植物叶片中的含

硫量是可行的
.
至于植物叶片中的含硫量比

湿灰化法低的原因
,

有待进一步研究
.
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