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无载体泡沫塑料吸附平台石墨炉

原子吸收法测定土壤
、

河底泥
、

煤飞灰
、

水泥样品中痕量锭

韩恒斌 倪哲明

9中国科学院环境化学研 究所:

摘 要

本文介绍一种用聚氨酣泡沫塑料作提取剂的固一液萃取佗的方法
3

在澳水存在下
,

三 价 馆 由
;

3

/%一 < %盐酸或 �一�; 多混合酸 9= % ) 。> = ?� ; # > = ≅一 � 十 � > �
,

体积比: 溶浪中
,

被聚氨酷

泡沫塑料所吸附
,

然后用 � 冤亚硫酸溶液加热至近沸解脱
3

分离和富集的铂用平台石墨护原子吸收法

测定
3

方法具有提取效率高
、

千扰少
、

操作简单
、

经济和容易推广的优点
‘

本文已用于测定土壤
、

柯

底泥
、

煤飞灰
、

水泥和%Α /一� <#<及�< ∀∀Β 标准参考物质中的论
,

均得到满意的结果和较好精密度
3

8 己�
3

会叶
、 砂 ‘ 不−

佗及其化合物近似于砷和铅而有剧毒9幻
3

在冶炼厂的回降物中
,

燃煤的烟道灰及 水泥

工业的粉尘中均含有花〔�〕
,

可能污染环境和危害 人体健康
3

因此
,

环境中痕量铂 的监测方

法的研究
,

越来越引起环境分析工作者的极大兴趣
3

由于环境样品中铭的含量很低
,

直接测

定取样量大
,

同时带来基体千扰
3

因此在测定之前通常需要分离和富集步骤
3

富集和分离铭

的方法有液一液萃取 9∀3 #3 Χ〕
、

共沉淀〔<〕
、

离子交换〔了〕和活性碳吸附〔!〕等
,

但一般说来
,

大部分

方法因选择性
3

分离效率及难于推广等原因而在应用上受到一定限制
,

Α 。。Δ 爪幻研究了聚氨

醋泡沫塑料在水溶液中对若干无机离子和有机化合物的吸附特性
,

首先提出泡沫擎料吸附方

法作为一种分离富集手段用于分析化学的可能性
3

此后
,

先后出现用此方法富集和测定水中金

的报导〔切
,

��
,

�� 〕
3

同时有人提 出了预先用有机溶剂 9如+ Α 4等: 处理 泡沫塑料〔�的
,

以增强

吸附力和提高选择性
3

近年来国内应用无载体或有载体的泡沫塑料富集并测定金等元素的方

法也相继出现〔�# 〕
3

但总览国内外文献尚未见用于铂的分离与测定的报导
3

Α 。 Ε 。。示的通过实验指出
,

聚氨醋泡沫塑料的这种捕获无机 离子 和有机 化合物的作用不

是吸附
,

而是一种吸收作用
,

说 明这种引力是来 自泉氨醋泡沫塑料的基团
一

卜 而不仅是表面

层
3

实验证明
,

在盐酸或氢澳酸或氢碘酸溶液 中三价铂能够被聚氨酷泡抹塑料所吸附
,

这与

〔+∋ Φ Γ 〕
一

9Φ 为卤离子 :在酸性介质中能被醚类有杭 6浮剂萃取情况相类似〔诩
3

聚氨醋泡抹

塑 料 的 亚 氨墓上存在着自由电子
,

因此在溶浓中吸引质子
,

同时还必须吸引阴离子〔罗�丫 Γ 〕
Η

以维持其电中性
3
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Η

Α 。二Δ 爪的测定了被吸附在聚氨醋泡沫塑料 上的论与氯离子的比例 为 + ∋Ε . ∋ Κ #
3

;�
,

初

步证明
,

佗是以
】

〔+ ∋. Φ
‘〕

一

形式被吸附
3

这个数据支持了上述观点
3

本文根据佗的 〔+ ∋Φ
‘〕

一

络 合物 能为醚类萃取的特性
,

研究 了聚氨 醋泡 沫塑料对铂的

〔+∋ Φ Γ 〕
一

络合物 的吸附条件
,

并用于土壤
、

河底泥
、

煤飞灰和水泥中铂的富集
,

然后 用石

墨炉法测定铂
3

二
、

实验部分

�
、

仪器 尸。 Γ 翻 Λ
一∃ 2Μ 。 5 #卯1型原子吸收分光光度计

Γ
= Ν ,一#; 口型 石 墨 炉原 子化

器 Γ 日立 ;Χ< 型双笔记录仪
Γ
铭空心阴极灯 9上海电光源器件厂: , �; 和�; 微升 ∃ 44ΔΛ Ο 15 4

微量进样器
。

石墨不台制做
Ε
按文献〔绷方法

,

应用各向异性石墨经 铣床加工制做
3

高压溶样装置 9中国科学院环境化学研究所制造 : 是由一个带有螺纹盖的不锈钢弹和一

个聚四氟乙烯盛样罐组成
3

�
、

试剂 铭的储备液
Ε
碳酸铂 9∃

3

∗ Δ5 ?Π : 溶于盐酸中
,

配制成 �口口口微克 Θ毫升的 Ρ%

酸溶液
3

铭的稀溶液均由此溶液在使用前用水稀释配制
3

各种酸为优级纯 Γ 其他试剂均为分析纯
3

聚氨醋型泡沫塑料
,

使用前用热水洗
、

压干真空干操备用
3

∀
、

测定条件 本文采用先前推荐的平台石墨炉法测定铭的条件
3

波长�Ι <
3

!毫微米 , 狭缝

口
3

Ι毫微米 , 应用氖灯扣背景和最大功率升温方式
,

进样 体积�; 微升 , 在 �; ; ℃干燥∀; 秒
Γ

#; ;℃灰化∀; 秒 Γ �  口口℃原子化 <秒 Γ � Ι ; ; ℃清炉∀秒 Γ 氨气流速为 ∀; 毫升Θ 分
,

原 子化阶段

停气
3

#
、

澡作手续
Β 、

工作曲线绘制分别向含有�;;
、

�口口
、

∀口口
、

#; ;和 Χ; ;微克铂的标准系列的三角瓶中加

入 �毫升硝酸
、

高氯酸和�毫升盐酸
,

用水稀释至�Χ 毫升
、

再分别加人 �毫升 氢氟 酸
、

然后滴

加滇水至不退色为止 9约。
3

Χ毫升: 放置�; 分钟
,

分别向三角瓶中投入一块泡沫塑料 9�;
Σ

∀口 Σ Τ毫米 :
,

手摇震荡 �刻钟
,

取出泡沫塑料
,

用水冲洗二次
,

挤干放人 盛有�Χ 毫升 � Υ亚

硫酸溶液的小烧杯中
,

放电炉上加热至微沸
,

解脱 �; 分钟
,

挤干并弃去泡沫塑料
,

溶液蒸发

至小于�。毫升
,

转移至�; 毫升容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

按前述条件测定铭的吸光度
,

绘

制铭的工作曲线
3

ς
、

土壤
、

河底泥
、

煤飞灰
、

水泥和% Α /一� < # Χ及% Α /一 � < ∀ ∀Β 标准参考物质高压溶解

和泡沫塑料吸附分离论
3

称取上述物质口
3

�一 ;
3

Χ克于聚四氟乙烯罐中
,

加人�毫升硝酸
、

高氯

酸
、

氢氟酸
,

装好高压弹
,

加热至 � Χ; ℃恒温#小时
,

冷至室温后
3

取出聚四氟乙烯罐
,

样品

溶液转移至三 角瓶中
,

加�毫升盐酸
,

用水稀释至 �Χ 毫升
,

以下操作 按工作曲 线绘制一节步

骤进行
。
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三
、

结果与讨论

�
、

溶液破度对泡沫塑料吸附蛇的影响 研究了聚氨醋泡沫塑料在不同酸 度介质中对三

价铂的吸附性能
,

如图�所示
,

可见
,

允许的酸度范围很广
,

从;
3

Χ ϑ <% 的盐酸或 � ϑ �; Υ的

混合酸 9硝酸 十高氯酸 > 氢氟酸
Κ � 十 � 十 � ,

体积比: 溶液中均能定量吸附铭
。

Γ专ϑ 减一 = . Ω

ϑ
‘只% Ξ

Ε 一

卜= .∋ Ν
。

一

Ε
一

= ≅

介, 仁3 ϑ 钾3 3 魂 , 3 3 Π , 3 3 卜幽3 卜丈
‘

一—
3

一 入

Ψ

Ψ
八Ζ八Ζ八Ζ八甘)Ζ八[二性叮创次并多回

Ξ
‘

� �

� #

∀ # Χ < Ι

= .∋

!  �; %

< ! � ; � � � # � < � ∀ � ;肠

万%)
。中 = . ∋Ξ ‘十一≅9 2 > � > 2 :

�
、

解脱条件的选择赌实 验表

明
,

选择适当的解脱荆和条件
,

可

以将聚氨醋饱沫塑料吸附的论定量

洗脱或解脱下来
,

解脱效率与解脱

剂种类
、

用量
、

解脱温度与时间有

关
3

实验比较了硫服
、

抗坏血酸
、

亚硫酸钠和亚硫酸的解脱作用
3

其

中亚硫酸解脱效果 好
,

并对 铂 的

测定有稳定作用
3

故选择亚硫酸为

解脱剂
3

由实验找到亚硫酸用量从
口

3

Χ 一 �; Υ均能定量解脱抡
,

考虑

图 Ι 酸度对佗吸附的影响

到低酸度对石墨炉有利
,

本实验选择 �Υ亚硫酸浓度
3

图�表示温度与解脱效率的关系
,

可见

温度对解脱效率影响较大
,

在室温下约有#; Υ铂解脱下来
,

当加热温度高于!; ℃至溶液佛腾

时
、

保持时间大于�; 分钟
,

铂能够定最解脱下来
3

本文选择 � Υ亚 硫酸 溶液 加热至微沸 � 刻

钟
3

叫司
2、

甜
−

叨#;幼月孟许留回桨

�口 # 住

温度
< ;

·

! ; �; ;.
。

� Υ =
Ε
Χ ;

Ε

作解脱渡

,
、

泡沫 塑料贡最戏噢瞬和解脱的

影响 聚氨醋型泡沫塑料对无机离子的

饱和吸附量因其带的衍生基 团 不 同 而

异
3

本文使用的泡沫塑料用量实验结果

证明
,

泡沫塑料用量大于;
3

;∀ 克时
,

均

能定量吸附三价铭
,

测定吸附过的 溶 液

中铂均小于� Υ
,

但解脱实验结果表明
,

当泡沫塑料用量 大 于 。
3 几

� 克
,

解脱液

�Χ 毫升时
,

一次解脱不完全
,

说明 泡 沫

图� 温度对解脱的影响

塑料体积与解脱液体积比例要合适
3

本实验用�Χ 毫升� Υ 亚硫酸解脱液
,

泡沫塑料用量 可 选

择。
3

;Χ ϑ ;
3

�克为宜
3

#
、

论的价态对吸附的影响和氧化剂及其用∴ 的选择 实验证明
,

在本实验条件下
,

聚氨

酮泡沫塑料只吸附三价铂
,

不能吸附一价佗
。

因此定量吸附重要条件是把所有的铭都转变成

三价状态即 〔+ ∋Φ Γ 〕
一 ,

本文 用 澳水作氧化剂
。

其用量随样品基体不同而异
,

原则上滴加嗅

水至不褪色为止
3

但避免过量的嗅水
,

否则将导致结果偏低
。
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选择适当的解脱荆和条件
,

可

以将聚氨醋饱沫塑料吸附的论定量

洗脱或解脱下来
,

解脱效率与解脱

剂种类
、

用量
、

解脱温度与时间有

关
3

实验比较了硫服
、

抗坏血酸
、

亚硫酸钠和亚硫酸的解脱作用
3

其

中亚硫酸解脱效果 好
,

并对 铂 的

测定有稳定作用
3

故选择亚硫酸为

解脱剂
3

由实验找到亚硫酸用量从
口

3

Χ 一 �; Υ均能定量解脱抡
,

考虑

图 Ι 酸度对佗吸附的影响

到低酸度对石墨炉有利
,

本实验选择 �Υ亚硫酸浓度
3

图�表示温度与解脱效率的关系
,

可见

温度对解脱效率影响较大
,

在室温下约有#; Υ铂解脱下来
,

当加热温度高于!; ℃至溶液佛腾

时
、

保持时间大于�; 分钟
,

铂能够定最解脱下来
3

本文选择 � Υ亚 硫酸 溶液 加热至微沸 � 刻

钟
3

叫司
2、

甜
−

叨#;幼月孟许留回桨

�口 # 住

温度
< ;

·

! ; �; ;.
。

� Υ =
Ε
Χ ;

Ε

作解脱渡

,
、

泡沫 塑料贡最戏噢瞬和解脱的

影响 聚氨醋型泡沫塑料对无机离子的

饱和吸附量因其带的衍生基 团 不 同 而
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哪米恻

图 多 佗的标准曲线与工作曲线

表 � 土壤
、

河底泥
、

煤 飞灰
、

水泥和标准参考物质中佗的刚定结果

样 品 名 称 铭 含 量 44 Μ 测定次数和相对标
差

: 玄口二
叮

2

—

—一
‘

一
ϑ

一

一
一口�;Θ口了左Ρ左Ρ以力改沪次刀片‘

�勺比�通任 ‘!∀� 占心乙
##

⋯⋯
∃自八卜 几山%山八&!∀
,
土口!! ∋ (

(())))((∗一一一一一二一一一一
!!!!!!

)(+泥灰泥壤底壤壤土 飞土上河煤水

, − .一)/ ( ( 0

, −.一) 1 2 3

&
#

( /士&
#

& )

&
#

22士&
#

& (

&
#

3 2士&
#

& )

&
#

4 1士 &
#

& +

+
#

)士&
#

)

+
#

2士&
#

)

3
#

了士&
#

)

)
#

2 (士&
#

& 4 ! ∋ 2

3
#

5土&
#

+份

)
#

22土&
#

& 5 餐

, − 6 标准值
#

五
、

结论

本文提出的聚氨醋饱沫塑料分离或富集钻的方法
,

优于萃取
、

离子交换
、

共沉淀和活性

碳吸附方法
#

它具有选择性高
、

千扰少
、

效率高
、

经济和容 易推广等优点
,

结合平台石墨炉

原子吸收法
,

能够测定较复杂基体 中痕量佗
#

致谢
7

徐岩同志参加部分实验工作
,

特此表示感谢
。

8+ 41+年+&月+ &日收刊 9



� 期 坏 境 化 学 #]

参 考 文 献

9幻 ⊥屈口 博
,

‘公害与毒物
、

危险物》
,

无机篇 化学工业出版社
,

�甘!� 年
3

〔�〕(
3

_ Δ 62
3

⎯
,

人公Β ⎯
3

Δ αΔ Μ 二 ∀ ;。
,

� Χ � 9一。!�:
3

〔Τ〕 ?
3

∃
3

∗ β 2χ 1 5Ο
,

, ∴
3

, ςΤΜ 1 54∴
3

% Δ δ Τ 2
3

Χ 9# :
,

! ! 9� < < :
3

〔#〕(
3

_ Δ 62
3

Δ∴ Β 2
3 ,

⎯
3

, Λ Β 2
3

? αΔ Μ
3 ,

� Χ !
,

; Ι 9� Ι� :
3

〔Χ〕,
3

Χ
3

? β 5 5 ε Δ∴ Β 2
3 ,

, Λ Β 2εΤ∴ ,

 #
,
了# # 9� <;:

3

〔<: 中国科学院环境化学研究所无机分析室
,

国营� <�厂化验室
3

环境科学
3

�
3

�∀ 9�  Ι <:
3

〔了: −
3

χ
3

( 62Δ ε Δ ∴ Β 2
3 ,

, Λ Β 2
3

? α 6Μ
3

, ? ∴Β
,

# ;
3

# +马 9�马<!:
3

〔!〕=
3

Α Δ 5立Ο ∴ Δ ∴ Β 2
3 ,

⎯
3

, Λ Β 2
3

? αΔ Μ
3 ,

∀ ;<
3

∀ ! Χ 9� ! �:
3

〔 〕=
3

−
3

∗
3

Α 1 δ ΔΛ ,

−
3

.α Δ Μ
3

Τ 1 Δ
3

9, :
,

Ι
,

�;!� 9�  Ι ; :
3

〔�;〕=
3

−
3

∗
3

Α 1 δ Δ Λ ,

( Β Ο 61 ? ςΔ Μ
,

( Β Ο 61 Β Λ Β 2
,

φ Δ ∴∴Δ 5Τ ,

Ι
,

Ι � � 9� 了�:
3

〔� �〕χ
3

ΤΔα川
Δ 5 Δ ∴ Β 2二 , Λ Β 2

3

? α6Μ
3

, ? ∴Β
3

Χ #
,

Χ < # 9�  Ι �:
3

〔��〕+
3

Α 5Β β Λ Δ ∴ Β 2
3 , , Λ Β 2

3

? α 6Μ
3

, ? ∴Β
3

<<
3

# �  9� Ι∀:
3

〔�∀〕+
3

Α5 Β β , Δ ∴ Β 2二 , Λ Β 2
3

? α 6Μ
3 ,

, ? ∴Β
,

< �
,

�肠 9� Ι �:
3

〔�#〕罗德森
,

分析化学
,

�
,

Ι Ι 9� !; :
3

〔� Χ〕γ
3

Τ2Β η 6Λ Δ ∴ Β 2
3 ,

, Λ Β 2
3 ,

.αΔ口
3 ,

Χ �
3

� < � 9�  了 :
3

〔� <飞 Ν
3

=
3

∗ 1 5 56Τ 1 Λ Δ ∴ Β 2
3 , “

Τ ; ∋η Δ Λ ∴ ∃ ∴5 Β ? ∴61 Λ 6Λ , Λ Β 2ε∴ 6? Β 2 ? αΔ Μ 6Τ∴5ε
” ,

γ 62Δ ε
3 % Δ δ 0 1 5Π

,

� Χ Ι
3


