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摘 要: 采用流动注射 - 氢化物发生 - 原子荧光光谱法测定土壤中的铅, 工作曲线线性关系良好, 检出限为

0. 25 mg / kg, 相对标准偏差 < 3. 5% ,加标回收率为 93. 0% ~ 105%。该方法简便快速,测定结果准确可靠。
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Abstract: To detectLead in so ilw ith flow in ject ion( FI) hydride generation atom ic f luorescence spectrome

try(HG AFS) w as posed. The detection lim it o f th is method is 0. 25 mg /kg, the recovery rate w as betw een

93. 0% to 105%, relative standard dev iation w as less than 3. 5%. Theme thod is simple and rapid w ith satisfac

to ry resu lts.
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环境土壤中微量铅的测定,有石墨炉原子吸收

光谱法
[ 1]
和氢化物发生 - 原子吸收光谱法

[ 2]
等。

今采用流动注射 - 氢化物发生 -原子荧光光谱法

测定土壤中的铅,方法简便快速,结果令人满意。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

AF- 230型附流动注射的双道非色散原子荧

光光谱仪 (北京海光公司 ) ;铅特种空心阴极灯。

1. 00 g /L铅标准储备液 (国家标准物质研究

中心 ); 5. 00 mg /L铅标准使用液:将铅标准储备液

用 2. 0%硝酸溶液逐级稀释而成; 20 g /L硼氢化钾

- 15 g /L铁氰化钾 - 5 g /L氢氧化钾溶液; 硝酸、

盐酸均为优级纯;蒸馏水经去离子交换。

1. 2 仪器工作参数

灯电流 55mA,负高压 365 V, 炉温 800  ,原

子化器高度 8 mm,读数 16 s,延迟时间 2 s, 氩载气

流量 600 L /m in, 屏蔽气流量 900 L /m in, 峰面积

积分。

1. 3 试验方法

准确称取经 105  干燥并过 200目筛的土壤

样品 0. 100 g于聚四氟乙烯高压罐内, 加入王水

1. 0mL,同时做试剂空白。将高压罐盖拧紧, 置于

干燥箱中于 160  加热 5 h, 冷至室温, 取出, 于通

风柜内将样品消解液转移至 100 mL容量瓶中,用

2. 0%盐酸溶液定容。将待测铅标准系列或样品溶

液与 20 g /L硼氢化钾 - 15 g /L铁氰化钾 - 5 g /L

氢氧化钾溶液, 分别由流动注射蠕动泵两个管道注

入反应管中,经反应生成铅烷,与同时产生的氢气

载入氩氢火焰原子化,从而测得铅原子荧光强度。

2 结果与讨论

2. 1 酸与酸度选择
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试验表明,盐酸更易使铅形成铅烷。盐酸溶液

体积分数在 1. 0% ~ 3. 0% , 原子荧光强度最大且

恒定, 该试验选用 2. 0%盐酸溶液。

文献 [ 1]推荐用密封高压罐消解土壤样品,称

取 1. 000 g~ 2. 000 g样品于高压罐中,加入硝酸和

高氯酸各 5mL。该试验将称样量改为 0. 100 g,加

入王水 1. 0mL~ 3. 0 mL, 测定土壤标样,结果与保

证值相符。为降低空白, 该试验选用 1. 0 mL王水

消解样品。

2. 2 工作曲线

将 5. 00 mg /L铅标准使用液用 2. 0%盐酸溶

液配制成 0. 00 g /L、25. 0 g /L、50. 0 g /L、

75. 0 g /L、100 g /L和 200 g /L标准系列,工作

曲线回归方程为 If = 127c + 22. 9, 相关系数

r= 0. 999 6。

2. 3 铁氰化钾溶液质量浓度

铁氰化钾对铅具有氧化和络合两种作用
[ 3]
。

试验发现,铁氰化钾加入碱性硼氢化钾溶液中, 两

种试剂均显稳定, 可用一根导管注入, 使铅形成铅

烷。铁氰化钾溶液质量浓度从 10 g /L开始,试验

效果已趋最佳, 该试验选用 15 g /L铁氰化钾溶液。

2. 4 共存元素干扰

土壤基体成分较为复杂, 高含量 K
+
、Na

+
、

Ca
2+
、Mg

2+
、SO

2-
4 、C l

-
、PO

3-
4 等对铅的测定均有不

同程度的干扰。当样品溶液与 15 g /L铁氰化钾溶

液混合后, 上述共存离子的干扰基本消除。

2. 5 检出限

连续测定试剂空白溶液 11次,以 3s计算检出

限为 0. 25mg /kg。

2. 6 精密度与准确度

在最佳工作条件下, 测定 3种土壤样品中的铅

( n = 11) , RSD < 3. 5%, 加标回收率为 93. 0% ~

105%。测定 ESS - 3 土 壤标 样, 测定 值为

33. 8 g /g, 在保证值 ( 33. 3 ! 1. 3) g /g范围内,表

明方法准确可靠。精密度与准确度试验结果见

表 1。

表 1 精密度与准确度试验结果

土壤样品 测定值 / ( g∀ L- 1 ) 平均值 / ( g∀ L- 1 ) RSD /% 加标量 / ( g∀ L- 1 ) 回收量 / ( g∀ L- 1 ) 回收率 /%

1 52. 6 50. 7 49. 6 53. 1 51. 5 3. 4 100 105 105

2 65. 1 63. 4 66. 3 64. 8 64. 9 2. 1 50. 0 47. 3 94. 6

3 38. 4 35. 5 37. 8 37. 2 37. 2 3. 0 30. 0 27. 9 93. 0

3 结语

该试验改用密封高压罐消解土壤样品,加入的

酸量减少,试剂空白降低。将铁氰化钾直接加入碱

性硼氢化钾溶液中,操作方便且稳定可靠,更适用

于土壤样品中铅的测定。
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∀简讯∀

俄专家用堆肥法清除石化污染物

石化生产中废弃的油泥里常含有沥青树脂、苯酚、二甲苯等有毒甚至致癌的碳氢化合物。为了经济有效地处理这些污

染物, 俄罗斯专家开发出了一种堆肥技术, 逐步清除油污并进行 %废物利用&。

研究人员收集一种生物过滤工艺使用过的木屑填充料,将这些木屑撒在特制的堆肥场底层。随后,将晒干的石化油泥

铺在木屑层上, 再往干油泥上撒木屑,如此叠加并使总高度达到 1. 4 m。木屑中含有特定的微生物,能通过分解吸收,清除、

转化油泥中的污染物。如此堆肥一年半后,油泥的碳氢化合物含量由最初的每公斤 56 g降至每公斤 12 g,其中能稳定存在

的多环芳香烃馏分减少了 90%。经如此处理的堆积物可用作培植土,种植小水萝卜。

摘自 WWW. hb .j wux.i gov. cn 2006年 6月 6日
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