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　　湖泊底泥中重金属含量的多寡对水产养殖业

的影响以及其底泥能否作为农田肥料都至关重要。

目前有关底泥中重金属的测定 ,原子吸收光谱法是

较理想的一种方法。由于对底泥样品所用的前处

理方法不同 ,有时会使测定结果有明显的差异。为

此 ,今对常用的 10种消解法[1 - 6 ]进行全面、系统的

试验比较 ,供参考。

1　试验

111　主要仪器与试剂

AA 6800 火焰原子吸收光谱仪 ,岛津 ;铜、铅、

镍、锌、镉、铬单元素空心阴极灯 ,上海电光器件公

司 ;混合金属标准溶液 :铜、铅、镍各为 2510 mg/ L ,

锌、铬各为 1010 mg/ L ,镉 2150 mg/ L ;所用试剂除过

氧化氢为分析纯外 ,其余均为优级纯。
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112　试验方法

11211　样品制备

底泥经自然风干 ,研细过 100目筛 ,用四分法

取样 200 g ,保存备用。

11212　样品消解

方法 1～方法 8 称取 01500 0 g样品于100 mL

高型玻璃烧杯 ;方法 9和方法 10则称取 01500 0 g

样品于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中进行消解。每种

消解方法均作 3份平行样和空白试验。消解后过

滤 ,用 012 mol/ L HNO3 稀释至 50 mL ,火焰原子吸

收光谱仪测定。

11213　样品 10种消解方法

方法 1———硝酸水浴消解法

在盛有样品的烧杯中 (下同)加入硝酸 10 mL ,

盖上表面皿 ,置于 100 ℃水浴上加热消解 ,直至棕

色 N2O赶尽 ,取下冷却 ,过滤。

方法 2———硝酸煮沸消解法

加入硝酸 10 mL ,盖上表面皿 ,在电热板上加

热煮沸 20 min ,取下冷却 ,过滤。

方法 3———硝酸蒸干消解法

加入硝酸 10 mL ,盖上表面皿 ,在电热板上加

热煮沸 20 min ,再低温蒸干 ,冷却 ,加适量水 ,加热

溶解残渣 ,过滤。

方法 4———王水消解法

加入王水 10 mL ,盖上表面皿 ,下同方法 3。

方法 5———干灰化 - 王水消解法

将样品杯置马弗炉内 ,于 450 ℃灰化60 min ,

下同方法 4。

方法 6———硝酸 - 高氯酸消解法

工业废水可在萃取后适当稀释测定。色谱图见图

1。从图 1可见 ,HP - 1柱分离效果良好。

5　检测限及精密度

对 310 mg/ L溴丙磷标准溶液连续测定 6 次 ,

相对标准偏差为 216 %。当萃取倍数为 1∶10时 ,方

法检出质量浓度可达 01000 7 mg/ L ,完全能满足环

境样品的分析要求。
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　　加入硝酸 5 mL ,盖上表面皿 ,在电热板上加热

煮沸 15 min ,加高氯酸 5 mL ,继续加热消解至近干 ,

加 2 mol/ L盐酸 5 mL ,加热煮沸 ,取下冷却 ,过滤。

方法 7———硝酸 - 过氧化氢消解法

加入硝酸 5 mL ,盖上表面皿 ,加热煮沸 15 min ,

加入过氧化氢 5 mL ,继续加热消解至近干 ,下同方

法 6。

方法 8———王水 - 高氯酸消解法

加入王水 5 mL ,盖上表面皿 ,加热煮沸消解至

近干 ,下同方法 6。

方法 9———硝酸 - 氢氟酸 - 高氯酸消解法

在盛有样品的聚四氟乙烯烧杯中 ,加入硝酸

2 mL ,氢氟酸 10 mL ,加热赶 SiF4 并蒸干 ,取下冷

却 ,用水沿杯壁洗 1次 ,再加入高氯酸 1 mL 赶氟 ,

待白烟冒尽 ,加高氯酸 1 mL再赶氟 1次 ,加 2 mol/ L

盐酸 5 mL ,煮沸 ,取下冷却 ,过滤。

方法 10———硝酸 - 氢氟酸 - 硫酸消解法

该法不用高氯酸改用 2 mol/ L 硫酸 1 mL 两次

赶氟 ,其他均同方法 9。

11214　标准曲线

吸取一系列混合金属标准溶液于 50 mL 容量

瓶中 ,以 012 mol/ L 硝酸稀释至刻度 ,摇匀 ,按表 1

仪器工作条件 (锌再稀释 10倍 ,铜铅镍镉铬直接喷

入火焰)测定 ,绘制标准曲线 ,标准曲线线性范围 :

铜、铅、镍 015 mg/ L～215 mg/ L ;锌、铬 012 mg/ L～

110 mg/ L ;镉 0105 mg/ L～0125 mg/ L。

11215　样品测定

样品用火焰原子吸收光谱法测定 ,仪器工作条

件见表 1。
表 1　仪器工作条件

元素
波长

λ/ nm

灯电流

I/ mA

光谱带宽

Δλ/ nm

空气流量

qv/ (L·min - 1)

乙炔流量

qv/ (L·min - 1)

Cu 32418 510 015 810 118

Pb 28313 710 014 810 117

Ni 23210 1010 012 715 115

Zn 21319 610 015 715 112

Cd 22818 510 012 810 115

Cr 35719 810 014 710 118

2　结果与讨论

211　测定结果

10种消解方法处理样品所测 6种元素的结果

列于表 2。

表 2　样品中 6种金属元素的测定结果 ω/ (mg·kg - 1)

元

素

样品消解方法

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Cu 91 105 109 112 108 111 107 114 117 115

Pb 8011 7813 8416 7910 8614 9510 8414 9711 108 6516

Ni 4115 4010 3812 3814 3813 4315 3810 4413 5710 5212

Zn 285 280 320 305 300 330 290 325 345 355

Cd 5109 4198 5112 5110 4196 5115 5106 5113 5125 5110

Cr 4112 4016 3814 3810 3813 4311 3810 4415 5711 5217

212　讨论

由表 2看出 ,同时测定铜铅镍锌镉铬 6种金属元

素 ,消解方法 9即硝酸 - 氢氟酸 - 高氯酸消解法最为

理想。方法 10硝酸 - 氢氟酸 - 硫酸消解法 ,除铅因

与硫酸形成硫酸铅沉淀而导致测定结果偏低外 ,其他

5种金属元素的消解也是比较好的。如只单独测定

镉 ,上述 10种消解方法中的任何一种都可以采用。

文献[6]强调 ,对于上述 6种金属元素的测定 ,即使应

用微波消解 ,其混合酸中的氢氟酸也是必不可少的。
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