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火焰原子吸收分光光度法测定生活垃圾堆肥产品中铅
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摘 � 要: 建立了硝酸 -氢氟酸 -高氯酸消解、火焰原子吸收分光光度法测定生活垃圾堆肥产品中铅的方法, 试验了不

同消解体系和共存离子对测定的影响。方法线性良好,检出限为 20 m g /kg (按称取 0. 5 g试样消解定容至 50 mL计算 ), 对

不同地域堆肥产品测定的 RSD为 2. 6% ~ 8. 7% ,加标回收率为 89. 0% ~ 107%。
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Abstract: Them ethod w as established for determ ination o f Lead in com posting products of life refuse by

flam e atom ic absorption spectrophotom etry. Tests o f sam ple digest ion m ethods and coex istence ion effects w ere

done for detect condition se lect ion. It w as good linear re lationsh ip betw een Lead concentrations and instrum ent

responses. The detect ion lim it w as 20 m g /kg ( w eighed 0. 5 g sam ple, digested and d iluted w ith w ater to 50 m L

vo lum e) . TheRSD from the com post ing products in d ifferent reg ion w ere from 2. 6% to 8. 7% and recovery rates

w ere from 89. 0% to 107% .
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� � 生活垃圾污染环境, 危害人体健康, 已成为现

代城市亟待解决的问题。堆肥处理作为生活垃圾

减量化、无害化和资源化的代表技术之一,因适合

我国经济技术水平,并能促进农业发展而被广泛应

用。为防止堆肥产品中重金属等有害物质对环境

的影响及对人体健康的危害,美国、欧盟、加拿大等

发达国家都制订了垃圾堆肥产品质量标准体系,并

规定了其检验和监督方法,我国制订生活垃圾堆肥

污染物控制标准及测量方法也势在必行。目前我

国尚无规范的测定堆肥产品中铅的方法, 今对堆肥

产品中铅的测定条件、样品预处理方法
[ 1 - 4 ]
等进行

了研究,为检验堆肥产品质量提供了一种较理想的

测定方法。

1� 试验

1. 1� 主要仪器与试剂

原子吸收分光光度 计; 铅空心阴极灯。

1 000 m g /L铅标准贮备液:称取 1. 000 0 g光谱纯

金属铅于 50 mL 烧杯中, 加入 50% 硝酸溶液

20 mL,温热,待完全溶解后转移至 1 000 mL容量

瓶中,用水定容至标线,摇匀; 100. 0 m g /L铅标准

使用液:移取 10. 00 mL铅标准贮备液于 100 m L容

量瓶中,用 1%硝酸溶液稀释至标线, 摇匀; 硝酸、

氢氟酸、高氯酸,优级纯; 水为去离子水。

1. 2� 仪器测量条件

测量波长 283. 3 nm;狭缝宽度 1. 3 nm;灯电流

7. 5 mA;空气 -乙炔贫燃氧化型蓝色火焰。

1. 3� 样品采集、保存与制备 [ 5- 8]

将采集的堆肥样品 (不少于 1 kg)去除杂物后
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混匀, 用四分法将样品缩分至约 500 g,装入洁净、

干燥的 500 mL具磨口塞的广口瓶或聚乙烯瓶中,

密封。

将瓶中样品混匀后再经两次缩分, 取出约

100 g风干,迅速研磨至全部通过 1. 0 mm尼龙筛,

混匀后备用。

1. 4� 试验方法
1. 4. 1� 试液制备与测定

称取试样 1. 0 g (精确至 0. 000 1 g)于 50 mL

聚四氟乙烯坩埚中,用几滴水润湿后加入 30 mL硝

酸,置电热板上低温加热、蒸发至约 5 mL时,加入

10 mL氢氟酸、5 mL高氯酸, 提高温度至 200 � 进
一步除硅,破坏有机物。当蒸至白色高氯酸浓烟基

本冒尽且坩埚内容物呈浅色粘稠状时,取下稍冷,

用水冲洗坩埚盖和内壁, 并加入 50% 硝酸溶液

2 mL温热溶解残渣, 转移至 50 mL容量瓶中, 用

1%硝酸溶液稀释至标线, 摇匀备测。在制备试液

的同时,用去离子水代替试样, 采用相同的步骤和

试剂制备全程序空白溶液,按上述仪器测量条件测

定试液及空白溶液的吸光值。

由于各地堆肥产品组分不同,所含有机质差异

较大, 消解时应注意观察, 酌情增减各种酸的用量。

1. 4. 2� 校准曲线

准确移取 100. 0 m g /L铅标准使用液 0. 0 mL、

1. 00 mL、2. 00 mL、5. 00 mL、8. 00 mL、10. 00 mL于

50 mL容量瓶中, 用 1%硝酸溶液稀释至标线, 摇

匀, 配制成 0. 0 m g /L、2. 0 m g /L、4. 0 m g /L、

10. 0 m g /L、16. 0 m g /L、20. 0 m g /L标准溶液系列,

依次测定其吸光值,绘制校准曲线。

1. 4. 3� 结果表示
堆肥产品中铅的质量比 w ( m g /kg )按下式

计算:

w =
c �V

m � (1- f )

式中, c为试液吸光值减去空白试验吸光值后

在校准曲线上查得铅的质量浓度 ( m g /L ) ; V为试

液定容体积 ( mL) ; m为称取试样的质量 ( g) ; f为

风干试样含水量。

风干试样含水量的测定方法为: 称取风干试样

5 g~ 10 g(精确至 0. 01 g )于称量瓶中,于 105 � 烘
箱中烘 4 h~ 5 h至恒重。f (% )的计算公式为:

f =
W 1 - W2

W 1
� 100%

式中, W1为烘干前试样质量 ( g) ; W 2为烘干后

试样质量 ( g)。

2� 结果与讨论

2. 1� 方法检出限
按 IUPAC(国际纯粹和应用化学联合会 )公布

的检出限 XL = X b + 3Sb的定义,平行测定 6个全程

序空白样, 求得该方法的检出限为 20 m g /kg (按称

取 0. 5 g试样消解定容至 50 mL计算 )。

2. 2� 精密度试验
用该方法对不同地域的堆肥样品平行测定 6

次, RSD为 2. 6% ~ 8. 7% ,精密度良好。精密度试

验结果见表 1。

表 1� 精密度试验结果 ( n = 6)

样品名称 测定值 w / ( mg� kg- 1 )
平均值 w /

(mg� kg- 1 )

RSD

/%

堆肥样品 A 78 85 76 74 88 81 80 6. 7

堆肥样品 B 68 62 71 69 67 65 67 4. 7

堆肥样品 C 333 340 400 361 371 411 369 8. 5

堆肥样品 D 101 96 99 94 97 99 98 2. 6

堆肥样品 E 80 87 78 70 90 83 81 8. 7

2. 3� 加标回收试验
考虑不同地域的生活垃圾组分差别较大,用该

方法对华北、华南、华东、西南等不同地域的 5种堆

肥样品作加标回收试验, 加标回收率为 89. 0% ~

107%, 准确度良好。加标回收试验结果见表 2。

表 2� 加标回收试验结果

样品名称
1. 0 g试样含铅

质量 m /�g

加标量

m /�g

加标后测定

值 m /�g

加标回收率

/%

堆肥样品 A 80 100 170 90. 0

堆肥样品 B 67 100 161 94. 0

堆肥样品 C 369 100 460 91. 0

堆肥样品 D 98 100 205 107

堆肥样品 E 81 100 170 89. 0

2. 4� 消解体系的选择

鉴于堆肥产品有机质含量高, 基体复杂,试验

比较了王水 -高氯酸 -氢氟酸、硝酸 -高氯酸 -氢

氟酸两种消解体系,结果表明,两种体系测定 5种

堆肥样品的准确度均良好, 测定结果间无明显差

异。从消解完全、节省试剂、操作简便等方面综合

考虑,该试验选择硝酸 -高氯酸 -氢氟酸体系消解
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样品。两种消解体系的测定结果见表 3。

表 3� 两种消解体系的测定结果

样品名称

王水 -高氯酸 -氢氟酸

测定值 w /

(mg� kg- 1 )

加标回

收率 /%

硝酸 -高氯酸 -氢氟酸

测定值 w /

(mg� kg- 1)

加标回

收率 /%

相对

偏差

/%

堆肥样品 A 77 90. 0 80 90. 0 3. 9

堆肥样品 B 69 89. 0 67 94. 0 - 2. 9

堆肥样品 C 365 93. 0 369 91. 0 1. 1

堆肥样品 D 100 92. 0 98 107 - 2. 0

堆肥样品 E 78 108 81 89. 0 3. 8

2. 5� 共存离子的影响

为考察共存离子对测定的影响,在含铅 500 �g

的 100 mL溶液中,分别加入一定量的常见共存离

子,结果表明, 10 m g的 K
+
、Na

+
、Ca

2+
、M g

2+
、C l

-
、

F
-
, 5 mg的 Cu

2+
、Zn

2+
、Fe

2+
、M n

2+
、N i

2+
、Co

2+
、

Ba
2+
、Cd

2+
对测定均无影响。过高浓度钙产生的

背景吸收会使铅的测定结果偏高, 2%的硫酸介质

也会对测定有影响,故一般选用硝酸或盐酸介质。

3� 结论

采用硝酸 -高氯酸 -氢氟酸体系消解、火焰原

子吸收分光光度法测定生活垃圾堆肥产品中的铅,

精密度和准确度均符合要求,选择性好,干扰少,操

作简便、快速。欧盟国家规定生活垃圾堆肥产品中

铅的最高允许质量比为 45 m g /kg~ 150 m g /kg,美

国规定为 300 m g /kg, 我国台湾规定为 150 m g /kg,

加拿大、香港农用标准限值为 150 m g /kg, 我国农

用生活垃 圾堆 肥产 品中 铅的 标 准限 值为

100 m g /kg。该方法的检出限能满足测定要求, 具有

广泛适用性。
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