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用索氏提取法测定大气飘尘中

重金属元素

季 廷 安 傅 光
〔北京市环境保护科学研究所�

大气飘尘中重金属元素的测定方法已有

不少报道
�

处理滤膜样品的方法有 高温 灰

化 ��� � 低 温 灰 化 � 硝 酸 或 混合酸 �� �。
, 、

� ���
、

� �� � � 消解切 � 近又有超声波 振 荡

法如
�

高温灰化使 ��
、

� � 、 � � 等元素有较大

的损失
,

因而回收率低
,

低温灰化样品
,

周期

长
,

效率低 � 硝酸或混合酸处理使滤膜纤维溶

解
,

浓缩时会发生溅爆等现象
�

索氏提取是

在封闭体系迥流
,

所以不受实验室环境污染

影响
,

较之其它方法具有准确度好
,

精密度高

等优点印
�

一
、

仪器
、

试剂

�
�

仪器 原子吸收分光光度计�� � ���
,

索氏提取器 �� �  � ��

�
�

试剂 除注明外全部采用分析纯��
、

� 级�试剂
,

用去离子水配制
�

�� 锰标准贮存液
,

称取 �
�

�� � � � 硫酸

锰 ��
� �� �

·

�
�� �配成含 �

�
, � � � � �

�

�� � 铁标准贮存液
,

精确称 取 �
�

� � � � �

金属铁�光谱纯 ��
�

�� � � �
,

用盐酸溶解
,

定溶

至 �� � ��
, � � 含量为 �

�

� � � � � �
�

�� � 镍标准贮存液
,

称取 �
�

� , � � � � ��

��
�

� � 溶于 �� �  硝酸中
,

使含 � � � � � � � �
�

�� � 锌标准贮存液
,

称取 光 谱 纯 锌片

�
�

多� � � � 用 � � � 硝酸溶解
,

用水稀释至 � � �� �,

含 � � 量 � � � �回
�

�为 铜标准贮存液
,

称取 �
�

。。� � � 金属

铜 �� �
�

� � � 用 � � � � � � � 硝酸溶解
,

再 加 � � �

硫酸 �� � �,

加热冒白烟
,

定溶 至 � � ,

含 � �

� � � � � �
�

�� � 铅标准贮存液
,

称 取 光 谱 纯 铅 粒

�� � � � � � 用 � �� 硝酸溶解
,

用水 稀 释 至 � ��

� �,

含 � � 量 � � � � � �
�

�� � � � �
�

�优级纯�

二
、

索氏萃取条件的选择及操作步骤

文献报道迥流五次提取完全
〔习 �

�装 置

见图 �� 经试验表明
,

回流 � 个半小时即可
,

为保险起见
,

迥流 � 小时
�

水 一

已

图 � 索氏提取器示意图

标准曲线绘制

�� � 吸取 � � 、 � � 、 � � 、 � � 及 � �
、 � � 各

贮存液 � �
、

� 、
�
、
� 及 �

、

� ��  人 �� � ��  容量瓶

中
,

配成按上述系列的含量为 , � � 、 , � 、 � � 、 � �

及 ��
、

�� 群� � �� 的混合标准工作液
�

�� � 取混合标准工作液 � 、 �
、

�
、

�
、

� � � �

分别人 � 个 �� �� 容量瓶中
,

稀释至刻度
,

各



� 卷 � 期 环 境

溶液中 �。 的含量分别为 一�
、

� �
、

� �
、

� �
、

� � �

环� � � �� �与 � � 的浓度 为 � �
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

� 群� � � �
,

� � , � � , � � 的浓度系列各为 �
、

�
、

�
、

�
、

�� 群� � � �用原子吸收测定
,

标准曲线见

图 �
,

�
�

�未经索氏萃取步骤 �

科 学 � �

� �

� � �
比

� �� 寿
�

鸳
。 �。

咨

����扭�份口�

� �

夕� � �

�
一

�� �
‘

�� � � �
‘

� �

�
。

��

划

蓄
。

·

“。。
·

�。

�
。

� �

� � �

刊 �

� �

工子
�三名

� 王
。

� �
。

�

�� ��

�
�

� �
�

�

日�

浓度 �� 留 � ��

图 � � � 、
� �

、 � � 标准曲线

�
�

� � �
。

� �

�
�

�� �
�

� �

� � � � ��

浓度 印岛 浏 �

图 � � �
、 � � 、 � � 标准曲线

三
、

结果与讨论

�
�

方法回收率

按上述同样含量取各标 准 液 滴在 滤 膜

上
,

于红外灯下烤干
,

卷成筒形置于索氏提取

器内
,

蒸馏瓶中加人 � � � 硝酸 � � � � �
,

迥流 �

表 � 试验方法回收率

元元素素 序号号 加入量量 相对误误 观咬出量量 回收率率 元素素 序号号 加人量量 相对误误 测出量量 回收率率
���亡亡 ��� �群� ��� 差�� ���

� �拌� ��� �� ��� � ��� ��� �拌� ��� 差�� ���
�

�拌� ��� �� ���

��������������� �
,

����������������������� � ��� ����������� � ������������� � �
,

���������� � � � ��� �
�

��� ��    � �      ��� � �
�

��� ��� ��
 

��� ! �
。

000

444444444444444

。

6666666666666666666666666
44444444444

l 0000000000000 9 5

.

000

2222222 0 0 00000 1 8 6 111 9 3

。

8888888 5 0

。

000 l 222 4 7

。

555 8 8

。

000

(((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((

马2
.
2 )))

2222222 5 0 00000 2 3 8 666 9 4
.
5555555 1 0 0

.
00000 1 1 000 9 0

.
000

11111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111 0 5
。

000

4444444
5 0 0 000 1 0

.

333 斗4 8555 8 9
。

7777777 1 2 5

.

00000 1 1 000 9 2

.

555

999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999999 0

.

111

(((((((
9 4

.

2
))))))) (

9 斗
.
4 )))

111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111111 0 666

PPPbbb
111 2555 OOO 2 555 1 0 0

.
00000 lll 2555 1 000 2 2

。

555 1 1 666

NNN iii 22222222222 3 5555555555555555555555555 22222222222 55555 9 3

。

000
3333333 5 OOO 1 2 555 6 7

.

555 1 3 5

.

00000 333 5 000 7

。

5555555555555 9 0

。

000444444444444444 斗斗斗斗斗斗斗斗斗斗斗斗斗 44444 1 000 5 2
。

55555

1111111 0 00000 1 1 2

.

555 1 1 2

.

55555555555555555555555555555 1111111111111111111 0 00000 9 2

.

55555

1111111
2 55555 1 3 0

.

000 1 0 4

。

0000000
1

2 55555555555555555
11111111111111111111111 1 2

。

55555

(((((((

1 1 5 3

)))))))))

1111111 5

。

OOO 000 5 000 1 0 0

.

000
Z

nnn

111 5

。

000 666 5

.

33333

222222222222222
1 0000000000000000000000000 22222222222 l 6666666

3333333
1 0

.

000 1 000 9

.

000 9 0

.

00000
333

1 0

.

000 777777777777777
444444444444444

8888888888888888888888888
44444444444

1 OOO 1 1

.

66666

2222222 0

.

00000 1 888 9 0

,

0000000 2 0

。

00000000000000000
11111111111111111111111 8

.

66666

2222222 5

。

00000 2 333 9 2

,

0000000 2 5

。

OOOOO 2 2

.

55555

(((((((

9 3

.

0
))))))) (

1 0 1

.

1

)))

* 减空白后所得值 ,
( ) 内为平均回收率

.
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小时
,

待冷却后转移人烧杯中浓缩并蒸干
,

再

用 1外H N q 溶解沉渣并过滤 于容 量 瓶 中
,

定容并与该方法相同的仪器条件测定
,

结果

见表 1
,

每次实验需有试剂与滤膜空白
.
有

人[4J 用索氏提取同酸消解滤膜样品进行比较

表明
,

索氏法对每个被测元素的准确度
、

精密

度均优于酸消解法
.

由表 1 看出
,

各元素从低含量到高含量

的回收率除 M
n 及 Pb 为 88 多与 135 务外

,

其

余均在 90 务以上 (平均 92 务以上)
.
各元素

的标准偏差及变异系数分别为
: M n: 3

.
46

,

4

.

0 多;N i: 4
.
夕6 ,

5 并; Pb
: 15
.
6 ,

1 4 多;e u :

7
.
2 ,

8 形; Z n : 12
.
2 ,

1 2 多
.

2
.
样品加标准样回收率

将取过飘尘样的正方形滤膜对折
,

用不

锈钢剪刀剪开
,

称量表明
,

各半重量在小数点

第四位有差异
,

重量几乎一样
.
一半加标准

科 学 7 卷 1 期

样
,

( 操作同前)之后都经索氏提取步骤
,

测定

结果列于表 2
.

由表 2 可知
,

除一组 N i回收率 为 85 外

外
,

其余均在 90 多以上
。

与常规方法回收率

相仿
,

这说明经索氏提取步骤的提取效率是

有效的
,

可靠的
.

3
.
样品测定

用 si er
ra
分级采样器

,

采集动力学 切割

直径 巧 微米以下的颗粒物 于 有 机滤 膜 上
。

用与上述相同的方法
,

同一测定条件处理滤

膜并测定
,

结果见表 3
.

四
、 ,

J
、结

索氏提取常用于有机物的提取
.
用以提

取环境样品中重金属元素的文献还不 多见
,

国内尚无报道
.
本工作的结果表明

,

索氏提

取能有效地提取飘尘中重金属元素
,

是一种

良好的处理环境样品方法
.

表 2 样品加标准样回收率

样重
(g)

测出量 (拜g )
元素 回收率(% )
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表 3 样品测定结果 单位 拜g
/
1 0 0 , n ,

日 期

198斗

9 月17一20日

9 月 7 一11日

9 月11一16日

9 月11一 16 日

NNN iii P bbb C l万万 Z
““

未未检出出 8
。

5 777 1 6

.

5 555 1 2 7

.

5 555

未未检出出 8
.
7555 12

.
5000 26

。

0 444

000

.

6 111 1 1

.

工222 1 1
.
6 888 2 8

。

1 999

DDD

.

2 333 1 0

.

9 名名 8
.
7 555 2 8

。
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地面水中微量二琉基敌枯双的分光光度法测定

李宗清 谭乃敦 李常胜
(湖北医学院医用化学教研室)

二琉基敌枯双
,

简称川化 0 18
,

化学名称

是 N
,

N

’一

甲撑
一

双 (2
一

氨基
一
5
一

琉基
一
1

,

3
,

4
-

唆二哇)
,

系国内首创新农药
.
已试用于防治

水稻白叶枯病
,

有良好杀菌效果
.
经国家鉴

定
,

被列为高效低毒新农药
,

批准投人生产
,

推广使用
.
动物实验研究表明

,

在一定剂量

作用下
,

二疏基敌枯双能引起大鼠及小鼠实

质性甲状腺肿 [1]
,

影响 甲状腺素合成 〔ZJ
.

因

此
,

大量使用该农药时
,

可造成水的污染
,

危

害人体的健康
.
为了监测二疏基敌枯双对水

质的影响
,

在前文田 的基础上
,

本文摸索了水

样的前处理方法
,

进一步试验了 pH 对吸光

度的影响
,

研究了常用化肥及有关农药对测

定的千扰
,

初步建立起地面水 中微量二疏基

敌枯双的检验方法
.
本法操作简便

,

对基层

单位的推广有一定的实用意义
.
有关地面水

中微量二琉基敌枯双的测定方法
,

至今尚无

文献报道
.

一
、

主要仪器和试剂

1
.
仪器 721 型分光光度计

,
P H S

一
2 型

酸度计
.

2
.
试剂

(1) pH ~ 1
.
40 的硫酸溶液

.

(2) l多亚硝酸钠溶液(每周新配)
.

(3) 2. 5多 氨基磺 酸 钱 溶液 (每 周 新

配 )
.

(4) 0
.
1多盐酸蔡乙二胺 溶 液 称 取 25

m g 盐酸蔡乙二胺
,

置于烧杯中
,

加一滴蒸馏

水使其润湿
,

加入 0
.
21 m l 浓盐酸 (12tn

ol/l)

溶解
,

立即加水稀释至 25 ml (临用时新配)
.

(约 二 疏 基 敌 枯 双 标准溶液 称 取

。
.
1 0 0 0 9 二疏基敌枯双 (四 川省化工 研 究 所

提供)
,

加 1 m ol/l氢氧化钠溶液 10 m l使 其

溶解
,

用水稀释至 100 tnl
.
临用时

,

取该 溶

液 l ml
,

用 pH 为 1
.
40 的硫 酸 溶 液 稀 释至

100 m l, 所得溶液 1 m l相当于 10 产g 二疏基

敌枯双
.

以上所用试剂均为分析纯
。

二
、

测定方法

1
.
取适量水样

,

静置 24 小时
.
取上清

液用滤纸过滤
,

弃去前 50而
,

收集 50 ml
,

用

硫酸在酸度计上调至 pH ~ 1
.
40 ,

待测
.

2
.
将 25 ml 具塞比色管置于 冰水 (o℃)

中
,

加人水样 10 m l( 若取标准溶液则加 pH

1
.
40 的硫酸溶液至总体积为 10 m l)

.
两分钟

后
,

加人 l多的亚硝酸钠溶液 0 5 tnl
,

摇匀
,

在 0℃静置 15 分钟
.
加入 2

.
5多的氨基磺酸

按溶液 0
.
s ml

,

混匀
,

取下管塞使气泡逸出
,

放置 , 分钟
,

加入 0
.
1汤的茶乙二胺溶液(显

色剂) l tnl
,

摇匀
,

转移到 20 ℃的水浴中
,

放

置 60 分钟
.
于 550

ntn 波长处
,

用 3
c
。 比 色

皿
,

以试剂空白作对照
,

测其吸光度
.


