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二
、

汽车尾气是一个含有多种物质的混合物体

系
,
用 � �� 有机担体柱分离该体系时

,

甲醇峰在 � ,

烃

类峰后面
�

� ,

产物含量的多少与发动机燃烧 状况

有关
�

当 � 。量较大时会把 甲醇峰掩盖�个别情况 �
,

这时就不能得到所测样品的结果
�

为了解决这个别

情况
,

可把柱子加长
�

三
、

汽车尾气里含有相当多的水蒸汽
,

尤其是

用甲醇做燃料后水蒸汽含量会有明显增加
,

为了避

免因水蒸汽的进入而引起基线的改变
,
载气可调到

足够大
�

����
�

�,胜今乙�,�����

钊� 有机担体分离柱
,

通过调节柱温
、

火焰条件
、

放

大灵敏度等
,

可应用于测定甲醇
一

汽油混合燃料
,

纯

甲醇燃料发动机排气中的甲醇
,

也可以测定汽车车

厢内空气中的甲醇含量
�

该方法测定甲醇的浓度范

围可从 � �� � 到百分之几
�

采用注射器进样 �� 次

侧定的平均值为 � � � �� � 时
,

标准偏差为士 �
�

��

���
� � �
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·

�� �一� � � �等离子体
一原子发射光谱 �

法测定树木年轮中 �� 种元素

冯凤娣 方名均 林溪生 钱 君 尤
�上海市侧试技术研究所� �中国科学院南京地理研究所 �

近年来树木中微量元素的分析常采用干法或湿

法溶解样品后再进行仪器分析
〔‘� �

本文对干法和湿

法处理样品进行了比较
,

并用 �� �
一� �� 法测定树木

年轮中 �� 种元素
。

表 � 等离子体工作参数

高频发生器 ��
一
� �

一
� � �

一
、

仪器与工作条件

本方法使用美国 �� ��� ��
一� �

� 公司 � 一� 乃 型等

离子体直读光谱仪
,
主要操作参数见表 �

�

二
、

样品溶液制备

�
�

千法

称取树木年轮样 。
�

�一 � 克于石英小增塌中
,
在

�� � ℃ 马福炉中灰化 � 小时
�

冷却后加 � �� 盐酸 �

毫升和 �一� 滴浓硝酸于灰份中
〔� � ,
将柑塌加热

,

直

至样品沸腾�不蒸干�
�

加 �
�

多毫升 � �� 盐酸于石英

入射功率

反射功率

冷却气流量

等离子气流量

载气流量

哄嘴

压力

提吸速度

观察高度

积分时间

波长
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固定式直角流动型

�
�

吕� � �
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,

� � � ��
, �� �� �采用蠕动泵�

感应线圈之上 �� 毫米

�� �

�见 表 牛�

钳涡中
,

用二次蒸馏水将样品溶液移到 �� 毫升容量

瓶中
,

并稀释至刻度
�
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2
.
湿法

称取树木年轮样 。
.
2一1克于小锥型烧瓶中

,

加

3一捉 毫升浓硝酸
,

加热消化
,

冷却
,

加 1一2 毫升高

氯酸
,
继续加热破坏有机物

,
直至冒浓烟 (不蒸干)

.

然后加 1:l盐酸 0
.5 毫升 ,

用二次蒸馏水将样品溶

液转移至 10 毫升容量瓶中
,

并稀释至刻度
.

三
、

结果和讨论

1. 湿法与干法比较

湿法与干法各有特点
.
湿法: 可在较低温度下

消化样品
,

元素损失少
,

速度快
.
不足之处是需要大

量混合酸
,
因之空白增高

.
干法: 试剂用量少

,
空白

值低
.
不足之处是要在较高温度下灰化样品

,
因此

元素损失大(挥发
、

吸附
、

不溶的灰份)
〔, 1 ,

速度慢
.

表 2
,
为干法和湿法测定数据比较

.
钠

、

钙
、

镁
、

穗
、

钡
、

锰
、

铁
、

钦等元素湿法与干法基本相符
.
钾

、

磷
、

铬
、

铅
、

锌
、

锅
、

钒
、

砷湿法稍大于干法
.
硼干法大

于湿法
,

铝波动较大
,

钻
、

铝
、

铜
、

镍因在树木年轮样

中含量为 10
一 ,

一10
一 ,

%

,

小于仪器检出限
,

故无法比

较
.

由于千法灰化样品时挥发和被吸附而损失
,

因

此
,

钾
、

磷
、

铬
、

铅
、

锌
、

钒
、

砷
、

镐干法测定结果小于湿

法
.
硼在热的酸性介质中较易挥发

,

因此测定结果

湿法小于干法
.
本文分别做了溶样前后加人各元素

的回收试验
,

只有硼
,
溶样前比溶样后加入的测定结

果低
.
铝有时湿法小于干法

,

可能是随高氯酸浓烟

挥发所致
。

2. 回收试验

用湿法进行回收试验
,

表 3
,

1 号称样量 。
.
, 。。。

克
,

分别加入被测元素
,

稀释到 25 毫升
.
2 号称样

量 。
.
2 5 0 0 克

,

分别加入被测元素
,
稀释到 10 毫升

.

元素回收率为 83 一110 %
.

3. 准确度和精密度

本文选用了美国国家标准局标 准参考物质(简

称 SRM ) 1572一橘树叶
,

作对照试验
.
并用干法进

行样品处理
.
测定结果见表 3

,

除钾结果偏低外
,

其它元素与鉴定值基本相符
.

本文对不同树种作了约 200 多个样品分析
,

方

法相对标准偏差 < 5%
,

见表 斗
.

四
、

小 结

用 [C P
一
A
ES 法分析树木年轮是一种行之有效的

方法
.
它优于原子吸收法: 取样量少

、

干扰少
,

可同

时进行多元素分析
,
满足了树木年轮中微量元素分

析要求
.
可实现生长锥采样代替圆盘采样

,

使采样

后的树木不会死亡
.
本法也适用于植物组织中的微

量元素分析
,
为环境污染史和城镇生态研究创造了

条件
.
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四氢吠喃比 浊法刚定水中雍量油

邹 时 复
(山 东 大 学 化 学 系)

石油工业对环境的污染是一个较 为突 出的间

题
,

然而水中痕量油的测定迄今缺乏满意的方法
,

应

用较多的红外法
〔‘一 2 ’、

紫外法
‘3 1 、

荧光法
〔刁’
以及一

度使用的浊度法
〔, ’,

再现性都不够理想
,

而且还因油

源而不同
.
考虑到后者受油源影响较小

,
因此我们

重新进行了研究
,

发现原法所用的溶剂—
乙醇

、

丙

酮
,

或两者含乙醚的溶液
,
实际上远不足溶解萃取所

得的残油
.
经过试验我们改用四氢吠喃为溶剂

,

它

的溶油能力远大于丙酮
、

乙醚甚至石油醚
.
而且与

水可无限互溶
,

便于获得稳定的乳浊液
.
因此我们

拟定了一个新的浊度测油法
,

灵敏度较原法提高了

10 倍多
,

可用于测定含油低至 。
.
。斗PP m 的水样

.
但

本法仍需萃取
,

蒸发等手续
,

比较费时
.

一
、

仪器和主要试剂

1.仪器: 分光光度计 (U
nica‘n s p s o o

)

,

比色


