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摘 　要 :采用过氯乙烯滤膜采集、密闭微波消解、电感耦合等离子发射光谱法测定大气颗粒物中铅、镍、铬、铜、铁、锌、

锰、钡、镉 ,优化了试验条件。方法线性良好 ,各元素的检出限在 0. 001 mg/L～0. 01 mg/L之间 ,滤膜样品测定的 RSD为

0. 6% ～2. 9% ,加标回收率为 96. 0% ～105%。
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Abstract: The method was established for determ ining lead, nickel, chrom ium , copper, iron, zinc, man2
ganese, barium and cadm ium in atmospheric particulates by ICP - AES with m icrowave digestion and perchloro2
ethylene filter collection of the samp les. The experimental conditions were op tim ized to p roduce the following re2
sults: good linearity, the detection lim its of all elements from 0. 001 mg/L to 0. 01 mg/L , the RSD s of the filter

samp les from 0. 6% to 2. 9% , the recoveries from 96. 0% to 105%.
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　　大气总悬浮颗粒物是大气中粒径 ≤100μm的

颗粒物 ,是我国大多数地区空气中的首要污染物 ,

除对生物界产生直接的物理性伤害外 ,还会产生间

接的化学危害 ,并可造成严重的二次污染。大气颗

粒物组分复杂 ,需测定多个项目 [ 1 ] ,其中包括多种

金属元素 ,目前的测定方法有 X - 射线荧光光谱

法 [ 2 ]、中子活化分析法 [ 3 ]、原子吸收光谱法 [ 4 - 5 ]

等。电感耦合等离子发射光谱法 ( ICP - AES)具有

灵敏度高、干扰少、线性范围宽和同时测定多种金

属元素等优点 [ 6 ]
,已在多个领域得到广泛应用。

今采用过氯乙烯滤膜收集样品 ,密闭微波消解 [ 7 - 9 ]

ICP - AES法 [ 10 - 13 ]测定大气颗粒物中的铅、镍、铬、

铜、铁、锌、锰、钡、镉 ,结果令人满意。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

IR IS 1000型 ICP光谱仪 ,美国 TJA公司 ; TH

- 1000C型大流量 TSP采样器 ,武汉天虹公司 ;微

波消解仪 ,意大利 M ILESTONE公司。

100 mg/L铅、镍、铬、铜、铁、锌、锰、钡、镉混合

标准溶液 ,美国 SPEX公司 ;过氯乙烯滤膜 ;硝酸、盐

酸、高氯酸、双氧水 ,优级纯 ;试验用水为去离子水。

1. 2　样品采集

用 TH - 1000C型大流量 TSP采样器和过氯乙

烯滤膜采集样品 ,采样流量为 1 050 L /m in,采样中

应防止滤膜被冲破。从早上 9: 00开始采样 ,累积

采集时间为 12 h,采样完毕 ,尘面朝里对折两次成

扇形 ,编号保存 ,同时记录气温和气压。

1. 3　样品预处理
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1. 3. 1　微波消解

用塑料镊子将剪下的试样滤膜放入干净的

Teflon - TFM 样品消解罐中 ,加入少许水润湿 ,再

依次加入 2 mL硝酸、6 mL盐酸、0. 25 mL双氧水 ,

轻轻摇动消解罐 ,使样品完全被酸浸没。放置一段

时间后加顶盖和容器盖 ,置于有排气管的转子上 ,

排气管与消解罐相连 ,消解罐对称放置 ,设置消解

程序。消解完毕 ,待消解罐冷却 ,将消解液过滤并

定容至 50 mL待测。

1. 3. 2　电热板消解

取试样滤膜置于烧杯中 ,加入 50%盐酸溶液

10 mL,盖上表面皿 ,在通风橱内放置过夜。次日

在电热板上慢慢加热至起泡停止 ,冷却后加入

2 mL高氯酸 ,蒸发至近干。冷却后 ,加入 10 mL水

和 50%盐酸溶液 2 mL溶解残渣 ,再加入 50%硝酸

溶液 10 滴 , 移入 50 mL 容量瓶中 , 用水定容

待测 [ 14 ]。

1. 4　微波消解条件

微波消解条件见表 1。

表 1　微波消解条件

步骤 时间 t /m in 功率 P /W 温度θ/℃

1 5 250 0

2 1 0 0

3 10 250 175

4 5 450 175

1. 5　仪器工作条件

功率 1. 15 kW ; 频率 27. 1 MHz; 雾化压力

179. 27 kPa;冷却气流量 12 L /m in; 辅助气流量

0. 6 L /m in。

2　结果与讨论

2. 1　滤膜及烘烤温度的选择

采集大气颗粒物金属样品时 ,滤料的选择直接

影响测定结果。玻璃纤维滤膜含金属杂质 ,该试验

选择过氯乙烯滤膜。

因滤膜含有杂质 ,需在不影响其结构和机械活

度的前提下 ,烘烤除去膜内的挥发成分或其他组

分。随机抽取 10张过氯乙烯滤膜 ,放入烘箱内烘

烤并称重 ,温度从 20 ℃到 200 ℃。结果表明 ,当温

度从 20 ℃上升至 60 ℃,滤膜质量下降了 0. 56% ;

从 60 ℃上升至 100 ℃,滤膜质量下降了 0. 05% ;

从 100 ℃再升温的过程中 , 滤膜 质 量 变 化

< 0. 01%。由此说明 ,过氯乙烯滤膜烘至 60 ℃后 ,

基本处于恒重状态 ,且在此温度范围内滤膜结构未

破坏。该试验选择滤膜烘烤温度为 60 ℃,烘烤时

间为 1 h。

2. 2　分析线的选择

选择特征吸收波长 ,一方面要保证所选的分析

线具有足够高的灵敏度 ;另一方面应尽量避免其他

谱线重叠干扰。对每个被测元素选取二三条谱线

测定 ,综合分析强度、干扰情况及稳定性 ,选择强度

大、谱线干扰少、精密度好的分析线作为最佳分析

线 ,并进行背景扣除。铅、镍、铬、铜、铁、锌、锰、钡、

镉分析线分别为 220. 353 nm、231. 604 nm、

267. 716 nm、324. 754 nm、240 nm、213. 856 nm、

257. 610 nm、233. 527 nm、226. 502 nm。

2. 3　元素间干扰及背景扣除

该试验采用干扰因子校正法 ( IEC)校正元素

间的干扰。

背景校正即根据对样品光谱、标样光谱、空白

光谱波长扫描图的目视检查 ,选择测量背景的波长

位置 ,测量背景强度 ,用于校正分析线信号 [ 15 ]。经

多次试验 ,对不同性质的样品选择适当的分析谱

线 ,在分析过程中 ,根据计算机操作软件 ,找出背景

值扣除点 ,进行背景扣除。

2. 4　标准曲线

用该方法测定各元素标准溶液系列 ,以质量浓

度为横坐标 ,发射光强度为纵坐标 ,绘制标准曲线 ,

见表 2。

2. 5　方法检出限

按 EPA有关定义 ,在测定条件下 ,对试剂空白

溶液连续测量 10次 ,取其 3倍标准偏差确定方法

检出限 ,见表 2。

表 2　标准曲线与检出限

元素 回归方程
相关系数

r

线性范围

ρ/ (mg·L - 1)

检出限

ρ/ (mg·L - 1)

铅 y = 3. 66x - 0. 032 2 0. 999 8 0～50. 0 0. 01

镍 y = 45. 2x - 0. 273 0. 999 9 0～10. 0 0. 01

铬 y = 64. 5x - 0. 276 0. 999 8 0～8. 00 0. 005

铜 y = 41. 9x + 0. 035 3 0. 999 9 0～5. 00 0. 001

铁 y = 87. 5x - 0. 019 1 0. 999 9 0～30. 0 0. 005

锌 y = 147x + 1. 39 0. 996 8 0～6. 00 0. 001

锰 y = 565x - 0. 231 0. 999 9 0～1. 00 0. 001

钡 y = 204x - 0. 135 0. 999 9 0～4. 00 0. 001

镉 y = 25. 5x - 0. 264 0. 999 7 0～3. 00 0. 001
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2. 6　两种消解方法测定结果比较

取 10张样品滤膜 ,分别采用微波和电热板两

种方法消解后测定 ,结果无显著差异 ,微波消解法

测定值的 RSD相对较小。两种消解方法测定结果

比较见表 3。

表 3　两种消解方法测定结果比较 ( n = 10)

元素

微波消解

测定均值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

电热板消解

测定均值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

铅 1. 12 2. 4 1. 11 4. 4

镍 0. 205 1. 0 0. 196 3. 8

铬 0. 026 3. 3 0. 020 3. 0

铜 0. 138 1. 4 0. 146 5. 6

铁 25. 9 0. 8 26. 0 5. 2

锌 1. 84 2. 3 1. 84 3. 8

锰 0. 528 1. 6 0. 521 2. 7

钡 8. 33 0. 3 8. 33 4. 3

镉 0. 196 1. 2 0. 202 3. 3

2. 7　精密度与加标回收试验

选取一张样品滤膜 ,将其准确分为两份 ,一份

加标 ,另一份不加标 ,均采用该方法测定 10次 ,结

果见表 4。

表 4　精密度与加标回收试验结果

元素
测定均值

ρ/ (mg·L - 1 )

加标量

ρ/ (mg·L - 1 )

加标后测定值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

回收率

/%

铅 1. 06 1. 00 2. 04 1. 5 98. 0

镍 0. 155 0. 200 0. 347 1. 4 96. 0

铬 0. 015 0. 020 0. 036 2. 9 105

铜 0. 163 0. 200 0. 365 2. 9 101

铁 22. 2 20. 0 42. 2 0. 6 100

锌 1. 79 2. 00 3. 77 1. 6 99. 0

锰 0. 616 0. 500 1. 10 0. 8 96. 8

钡 6. 14 5. 00 11. 0 1. 5 97. 2

镉 0. 159 0. 200 0. 364 1. 0 102

3　结语

采用微波消解系统处理样品 ,简化了前处理步

骤 ,缩短了消化时间 ,节约了试剂。采用 ICP - AES

法同时测定大气颗粒物中铅、镍、铬、铜、铁、锌、锰、

钡、镉 ,方法灵敏、快速 ,精密度和准确度高 ,能满足

大气颗粒物中金属元素的测定要求。
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·简讯 ·
江苏在全国率先开征污水处理厂氮磷超标排污费

“太湖水质富营养 ,削减氮磷是关键 ”。经江苏省政府同意 ,近日 ,江苏省政府办公厅出台了由省物价局、财政厅、环保

厅、经贸委共同制定的《江苏省太湖流域污水处理单位氨氮、总磷超标排污费收费办法 》,确定从 2009年 1月 1日起 ,在南

京、无锡、常州、苏州、镇江等市的太湖流域范围 ,全面开征污水处理单位的氨氮、总磷超标排污费。

摘自 www. tzhb. gov. cn　2009 - 01 - 08

—03—

第 21卷 　第 1期 邓继等. 密闭微波消解 ICP - AES法测定大气颗粒物中金属元素 2009年 2月


