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表 �

境 科 学

四种扭盖剂的比较

� 卷 � 期

覆 盖 剂 尤才之底泥

一
用

于互

月圭

一
目 刁, 洲一一一
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�
一�

�

一一一
�

一
一一
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,

底泥汞含显 ��
, � , � ,

覆盖时间 � �天 � �大 � �犬 � �天

�,乙��月伟、�

�
网了

��门��了

缸水 汞浓度 � � � � �

�
�

又�

� ���

覆盖效率火 � �

�
�

�

�
�

� �

� �
�

�

� �

�〕�

�

亏

瞪盖时间 � �天 � �天 �
�

凡天

� 无覆盖

长浓度 � � �� � � �
�

一

—
� 覆 盖

�
�

� �弓

覆盖效率 � �� �
一书一…

一�

摆二卜二二�
�

一等一、 性

�
无

�
一

� 主 �一不藉一
稳 定 性

来源及经济
生

�

卜竺垫竺一
运 �化工产品

,

须磨细
� �上

一

兰�
一尊下典一

� 上见场
「」
�取 � 化 卜严

一

品
,
贯

� 覆盖效率一 � � 无覆盖一 � 彼盖 � � �� � � 干 � 无橙盖

� 一一水或鱼中汞浓度

结 论

四种覆盖剂在最佳用量条件下
,

它们的

覆盖效率
、

毒性以及稳定性列于表 �
�

通过

本研究工作
,

可以得出下面结论
�

�
�

适量的夜盖剂能有效地控制汞从含汞

底泥向水层释放
�

无论是作为吸附 剂 的 砂

泥
,

还是作为络合剂的 �� �
, � �� 都能有效地

降低水
、

鱼中的汞含量
,

效率约 夕。一�� 多
�

并

且能抑制底泥中有机污染物的释放
�

�
�

� 厘米厚的无汞河泥是比较经济有 效

的覆盖层
�

�
、

热解 � 一氨基咱睫硫酸盐法测定

大气颗粒物中的硫酸盐

沈 济 殷兴军 朱文质 苏维瀚
�中国科学院环境化学研究所�

大气中的二氧化硫可经过多种途径氧化

成二次污染物—硫酸雾
、

硫酸盐
�

后者造

成的污染比前者要严重得多
�

因此
,

分析测

定大气颗粒物中的硫酸盐对研究空气污染是

很重要的
�

自从 �
�

�
�

���� ��� 用�
一

氨基咱咤氢澳酸

盐作硫酸根的比浊试剂以来�� 
,

受到许多分

析工作者的重视
,

认为是目前最佳的测定硫



� 卷 � 期

酸根的试剂
�

改进了的合成方法
� , , �’提高了测

定水溶液中硫酸根的灵敏度 和精 密 度
�� 一���

�

� 一氨基咱咤氢澳酸盐在水溶液中和硫酸根作

� �
�

科 学

程式为
�

用
,

生成难溶的 � 一氨基咱吮硫酸盐
�

反 应方

� �
,

�
〔二

� 飞

�
�

� 飞

��

, ,�� !�������闷
‘

、上� �
�

卜补�
一 �汀丫

’ � � “ 十 � � ”‘

、

� 少

� �
�

�

� 声�了

入
� 卜�� � �

�不冲卜�
� � �

�

瞥
� �

,

’ ‘ ·

…
凡尸凡声

可以测定大气中的硫酸雾和总硫酸盐山川
�

实 验 部 分

一
、

试 剂

�
�

标准硫酸钾溶液 � 用分析纯硫酸钾配

制成含硫酸根 �
�

�� 毫克� 毫升的标准水溶液
�

用硫酸钡重量法标定
,

两者相差 �� � 多
�

使用

时用 � � � 乙醇水溶液稀释至 �� 微克 �毫升
�

�
�

� 一氨基咱咤氢澳酸盐
� 用北京试剂厂

生产的 �
,

� 一二氨基蔡在乙醇水溶 液 中重结

晶
,

并用活性炭脱色得到白色针晶
�

在苯溶

液中和澳化氰作用生成 � 一氨基 咱 咤 氢 澳酸

盐
,

在水及甲醇中重结晶两次
�

使 用 时 用

� � � 乙醇水溶液配成 �
�

�多 的溶液
�

�
�

其余化学试剂均为分析纯
,

水为三次

蒸馏水
�

二
、

热解设备

热 解器 由石 英 制 作 �见 图 ��
,

放 在

� ��一 �一� 管式电炉中
�

高纯氮经硅胶
、

烧碱

石灰和分子筛组成的净化器送人热解器
�

三
、

操作步骤

用 � �一 � � � 型空气采样泵将大气颗粒物

收集在玻璃纤维膜上
�

用打孔器切取膜样放

在 币 �
�

�� 钢丝编织 的 网 上
,

加 人 �� � 毫 升

�
�

� 多的 � 一氨基咱嚏溶液
,

置于红外灯 下洪

‘二二二二二二二二二二二二二二二 一」 �

图 � 石英热解器

烤
�

至近干时加数滴乙醇水溶液继续烘烤
�

重复以上步骤两次
,

最后烘干
�

在做工作曲

线时可用未取过样的玻璃纤维膜放在钢丝网

上
,

加人一定量的标准硫酸钾溶液
,

其余操作

相同
�

将 已烘干的膜放在石英勺 � 内
,

推人恒

温 � �� ℃ 的反应器内热解
,

以 朽 。毫升 �分钟

的氮气将热解生成的二氧化硫带人盛有 � 毫

升四氯汞钠的吸收管中
�

五分钟后取下吸收

瓶换上另一个吸收瓶
,

取出 � 勺
,

将另一个样

品放在 � 勺内推入反应器热解
�

吸收的二氧

化硫用副玫瑰苯胺法分析
�

结 果 与 讨 论

�
�

膜的 筛选

我们筛选了 �� 种膜�见表 ��
,

由于本底

值过高或其它原因
,

没有一种膜能直接满足



卷 � �明

滤 膜 名 称

北京定性滤纸

新华定最毖纸

�胎 进 口 滤纸

新华动介氏

醋 尸俊纤维素膜

含龙成高分子滤膜

表 � 滤膜筛选

空白实验光密度

�
�

� � 沙� 〔�
�

� � � � �
�

� � �

�
�

飞� � � �
�

�牛�

�
�

� � � � �
�

�斗斗� �〕
�

� �  

�
。

� � �

说 明

�
�

��  � �
�

�� � ��
�

� ��

含氮高分 于滤布

日本 � ���
� � � �

明 号玻璃纤才作膜

超细玻璃纤维膜

日本 � �一 �� � �

日本东洋玻璃纤维漠

西德玻璃纤维膜

处理 �� 号玻璃纤维膜

处理超细玻璃纤维蹲

�
。

�� �

�
�

�� � � �
�

� � � � �
�

�� �

�
�

� � � � �
�

�� , � �
�

�� �

�
�

��弓� �
�

� �弓� �
�

�� �

�
�

�� � � �
�

� � � �
�

�斗�

� 任� � � �
�

� � � � �
�

� � �

�
�

�� � �
�

�� � �
�

� �

�
�

�� � � �
�

� �  � �
�

� � �

�
�

� � � � �
�

�斗� � �
�

� �  

本身热解
,

背景值 ,荀

同 仁

同上

同上

热解前燃烧

本身热解
,

放出氯化氢改变吸
收液 pH

,

背景值高

同上

背景值 高
,

波动人

同上

同上

同上

同上

同上

背景值高
,

波动稍大

背景值低
,

波动小

为J.00.8哪

舰脚米

热解法测量硫酸盐的要求
.
上海红光造纸厂

生产的 49 号玻璃纤维膜和超细玻 璃 纤 维膜

经灼烧
、

酸泡
,

水洗至中性
、

烘干等处理后能

满足本实验的要求
.

处理后的玻璃纤维膜仍残留一定量的硫

酸盐
,

影响所测数据的准确度
.
加人 9 微克硫

酸盐测量的光密度及其背景值如图 2 所 示
.

协方差分析证明在置信水平 0
.
99 时

,

背景值

对硫酸盐测量值的影响显著
.
因此

,

能找到

背景值低
、

波动又小的膜或 处 理方 法 是 用

2一氨基咱睫热解法测定大气颗粒物中硫酸盐

的关键
.

2
.
超细玻璃纤维膜的背景值和精密度

超细玻璃滤膜空白精密度和加人 9 微克

硫酸根的精密度实验结果列于表 2
.
超细玻

璃纤维膜背景值低
,

王 ~ 0
.
0斗4

,

波动幅度小
,

。, 一 ,
~ 0

.

0 0 4 9
,

最低检 测 限 为 0
.
斗。微 克

,

测

量 9 微克硫酸盐相对标准偏差 士 4
.
9外
.

3
.
超细玻璃纤维膜的工作曲线

用超细玻璃纤维膜 作 工 作 曲线 (见 图

3 )
.
34对数据一元回归分析得:

么 珠 石 8 10 1艺二4 16 工8 20 2 2 2 4 26 万 J

5 0 二 (产 g/ 口
,
)

图 3 超细玻璃纤维膜的工作曲线冰娜.
八△

万眨..卜卜了厂‘百‘.Lf灸

东水川叔阳密0000氏仓

0

0
口

v 一U ‘ p 0 2 0
。

0 8
0

一

0 9 若

光密度

图 2 背景值光密度 x 和测量值光密度 夕的关系

yi ~ 一 1
.
24 + 27

.
9xi

x:为光密度
,
y
,

为硫酸盐量(微克)
,

相关系数
ri~ 0

.
997
.

斗
.
大气环境样品 的分析
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表 2 超细玻璃纤维膜的精密度

空白实验的精密度 9 微克硫酸 根实验的精岔度

编号
光密度

!
编号

光密度 !编号 光密度 l编号}光密度

0.045

0 .0月6

()
.
0 5 斗

0
.
0 5斗

〔)
.
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()
.
0 4 8

0
.
0 峥今

0
.
0们

〔)
.
0 4 1

O ()斗3

0
.
0 月2

0
.
0 斗3

0
.
0 三

1 7

0

·

斗0 0

}

’

全

黑…:;0·
3

7 ‘

}

‘7

u
·

”9 4

1

‘”

U
·

3 7 5

{

‘”

…
1
…………

‘,
·

3 斗()

}

z 斗

‘}
·

3 斗。

}

2 ,

0
.
3 7 斗 } 2 6

0
。

3
6

4

0

.

名4 1

()
.
3 5 8

0
.
弓5 6

0
。

飞4 2

0
.
3 7 4

门 弓8 0

0
.
3 5 7

0
.
3 8 2

0 3 5 4

0
.
飞6 8

0 3 7 6

O
。

3

‘少0

t
.气亡咋今‘件一、了O‘z

廿

幻八
9价1夕
一,、

,胜J
.
.才.几.门..

.

任一多艺U勺JO八Qn�1介,
、
J
.
工少61

1
1111
勺
l乙门,,�,�夕一,一介乙O

。

0 3
7

0

。

0
3

8

0

.

0 4 0

0

.

0 3
6

(〕
。

0
3

8

O

。

〔J弓6

0
。

0 斗弓

()
.
f}斗只

()
.
{J斗凡

{)
.
()月2

0
.
fZ号2

{)
.
()」8

})
.
()气斗

,�内、
J
仔�、去们,
沪口ng门们l勺一父

1
,
1..

-

J
.

.

平均 0 .0科 ().决〔)8

标准偏差 。
.
00 的 0 .0 1丁8

刹相对标准偏差 11
.2% 4 .勺%

用超细玻璃纤维膜
、

价60 的采样头采集

三个样品
,

侧得 11 个数 据 (表 3 )
,

平 均值

7
.
1多 (表 3)

.
另一组实验的平均值为 16

.
1

微克/米
”,

相对标准偏差 6
.
9 多 (表 3)

.

5
.
用标准添加法测量回收率

将采过样的膜分成 四 等份
,

对 角两 份

直接测量硫酸盐
,

另一对角两份加人硫酸根

6 毫克再测硫酸盐
,

所得结果列于表 4
.
八个

样品平均回收 5
.
94 微克

,

平均回收率 ”
.
0多

,

相对标准偏差 4
.
8外
.

6
.
与 X ‘封线荧尤法对照

本法与 x 一射线荧光法(测定大气颗粒物

中的总硫阴) 同时测量从北京
、

天津采集的

31 个样品
,

存在着线性相关 (图 斗)
。

相关系

数 , 2 一 0
.
97 1

.
夕: ~ 一0

.
2 5 + 1

.
077 x:, 其中

y: 为用 x 一射线荧光法测得的以硫酸盐计的

总硫 (s 0 犷微克/米
3
) ;
xZ, 为本法测量结果

.

这样
,

如果把 x 一射线荧光法测得的硫视为大

气颗粒物的总硫
,

把 2
一

氨基咱咤硫酸盐热解

法侧得的硫当作可溶性硫酸盐
,

则在这些样

品中总硫的93 多是可溶性硫酸盐
.

/

.

。

方

犷日溉己�0叨

嗽班似暇盆减

为 12
.
8微克/米

3,
相对标准偏差 1 5多

.
用

功勿 的采样头平行采取两个样品
,

测得 4个

数据
,

平均值为 13
.
斗微克/米

3,
相对标准偏差

表 3 测定大气环境样品的精密度 (微克/米
,

)

~

一爪篇瑟再厂…下启写而雾藏刃瓜丽薪刃

弋

2O

16{ ::
_4 {

13.9
13.9
12.4
{; ::{;
2.6

123
1斗.6
1飞

.
2

1
一

1

.

6

1 丁 3

16
.
2

- -~

-
-

一一
夕

一-
.

一
-
- 一

, 了

一
刊
_

_
_ _一

平均 12.8

相对标准偏差 5
.
5%

一…一竺上
~
…
-兰生

-

{ “
·

’% }
“

·

”%

一
汽ir’’

’

勿 沁 介

热解法 5 0 言(户g /位3)

图 斗 热解法和 x 一射线荧光法的比较

表 4 用标准添加法测里 回收率

编编 号号 111 222 333 444 555 666 777 888 平均均

测测得 50 厂 量(微克))) 4.8333 4 .8000 乡
.
2 999 月

.
1555 3

.
7555 3

.
5 666 3

.
5 666 3

.
6 111 呼

.
1 999

加加入 50 了 量(微克))) 666 ())) 666 666 666 666 666 666 666

测测得 5 0育 量(微克))) 1U .5〔、、 l(j

.

丁555 10
。

4 888 1 0

。

q 斗斗 q .9 111 9
。

7 777
9

。

3 111 1 0

。

0 444 1 0

.

2 222

回回收(微克))) 5
。

丁弓弓 5
.q ZZZ 多

.
6苏苏 6

.
工444 6

.
0 333 夕

。

8
555 多

.
7000 6

.
5 111 5

.
9 444

回回收率(% ))) 9弓。

555
夕8

。

777 9 4

。

222 1 0 2

。

333 l 〔川
。

555

勺丁
.
弓弓

〔
巧
.
000 10 8

。

,, , (少
.
()
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田中 茂也观察到 X 一射线荧光法测 得

的大气颗粒物中总硫和2
一

氨基咱陡硫酸盐比

浊法测得的可溶性硫酸盐之间有相似的日变

化趋势I4J
.

卷 6 期

结 束 语

大气总飘尘的样品中
,

加人 2
一

氨基咱咤

氢澳酸盐
,

热解生成的 2
一

氨基咱 咤 硫 酸盐

可以测定大气颗粒物中的硫酸 盐
.
处 理后

的超细玻璃纤维膜最低检测限 为 0
.
40 微 克

,

测量大气颗粒物中硫酸盐相 对 标准 偏 差 为

土 5 多左右
.

用此法测量大气颗粒物中可溶性硫酸盐

与 X-- 射线荧光法测量大气颗粒物中总硫 存

在线性相关
,

相关系数 0. 971
,

由此估算出这

些样品中总硫的 93 多是可溶性硫酸盐
.

本工作使用的热解器由本所张秋彭
、

朱

宝成同志设计制作
,

谨此致谢
.
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.
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水体中多神有
机磷农药残畜量气 , 色二分析方法

刘淑 芬 牛 喜 业

(中国科学院环境化学研究所)
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2, , 建立了水体中七

种有机磷农药 (敌敌畏
、
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1 1

、

地亚农
、

稻瘟

净
、

马拉硫磷
、

对硫磷
、

乙硫磷)的 G C
-F pD 分

析方法
.
水样经有机溶剂萃取

,

浓缩到小体积
,

即可进行色谱分析
,

本法简易
、

快速
、

灵敏
.
为

验证其灵敏度和实用性
,

实测了农药厂排放

的污水 (见表 1)
.

实 验 与 结 果
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仪 器与试剂

1
.
仪器设备
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一

1 7 型气相色谱仪
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配备 M el Pa : 型火焰光度检 测 器
,

52
6 毫 微

米磷型滤光片
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(2) 电动振荡机: (康氏)

(3) 分液漏斗
,
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0 毫升

,
2 升 (上海玻

璃仪器厂)
.

(4) K 一D 浓缩器(天津玻璃仪器厂)
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.
试剂
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二氯甲烷
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无水硫酸钠
、

氛


