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改进 @5;法在分析水系沉积物样品铅形态中的应用

任萍!汪明启
!中国地质大学 地球科学与资源学院"北京!A***#$#

摘 要!研究了超声波水浴提B@5;顺序提取法在铅形态分析中的应用!优化了水系沉积物样品铅的各分步提取时

间"与传统的@5;法相比!改进@5;法所用的提取时间由原来的几十小时缩短为几十分钟"氢化物B原子荧光法

测定样品中$种形态铅含量的统计结果显示!改进@5;法分析精度好!各形态铅的提取效率高!是一种快速#定量

铅形态分析方法"
关键词!化学顺序提取法$形态分析$铅$水系沉积物$超声波水浴$原子荧光

中图分类号!0,$"!!!文献标识码!6!!!文章编号!A***C#DA#""**+#*$C*"""C*"

!!化学顺序提取法是目前环境样品中重金属元素

形态分析的主要研究手段!一般常用的 有 EFGGHFI
法%A&和@5;法%"&两种"在 EFGGHFI法中!土壤#沉积

物中的金属分为可交换态#碳酸盐结合态#铁锰氧化

物结合态#有机质结合态和残留态等J种形态分别

提取!各分步提取时间长达JK,L"由欧盟标准委

员会’现改为39<(提出的 @5;法!将土壤#沉积物

中的金属元素分为易交换的和弱酸溶解态#可还原

态’铁锰氧化物结合态(#可氧化态’有机质结合态(
$种形态!分别利用 51$5//1#)1"/1M15’#1"/"
和51$5//)1+提取!各分步的提取时间为 A,L"
可以看出!这"种方法提取时间都很长!如果进行大

批量样品分析!需要耗费大量的人力#物力"近年

来!使用微波辐射%$&或超声探针%+&代替传统的机械

震荡的研究已有报道!提取时间由原来的几十小时

缩短为几十分钟!工作效率大大提高$然而昂贵的设

备以及专用配件组合!很大程度上限制了这些方法

的推广"
作者采用市售超声波水浴箱!用@5;法对水系

沉积物中铅的化学形态进行了研究!主要优化了各

分布的提取时间!还应用改进前#后的 @5;法分析

水系沉积物铅的化学形态!并对"种提取方式下的

分析精度及提取效率进行了对比研究"

A!实验方案

实验中分步提取的铅!用 6NB,A*6原子荧光光

谱仪’北京瑞利分析仪器公司(测定!光源采用铅高

收稿日期!"**+C*"CAD

强度空心阴极灯’双电极!河北衡水宁强光源厂制

造($氢化物发生)*(#OP@1+B"OP$NF’5)(,’溶

于*("OP/1中($混合掩蔽剂)*(*"OQLF?B*("O
P35)B*(+O草酸%J&$0R储备液A***STM7!工作液

逐级稀释"
提取步骤中采用J*U 超声波水浴’昆山市超

声仪器有限公司的PVBA**型超声波清洗器(提取!
用上海安亭科学仪器厂的<W7B+*#离心机分离各级

提取液"各级提取试剂均采用优级纯试剂加入适量

高纯水配制"
铅原子荧光测定工作参数)灯与辅助电流均为

#*S6$光电倍增管负高压 C$"*%$氩气流量 ,**
S7MSH?$加液时间 $G$反应体积 "S7"

由于没有相应的水系沉积物的标准物质!我们

选用了北京密云区青羊沟矿区的水系沉积物样品!
进行超声波水浴提取时间的优选实验"依照 @5;
提取程序%"&!对$种提取形态的提取时间设置为J#
A*#AJ#"*#$*SH?!测定相应的各形态铅的提取量!
各分步提取液与残留固体使用离心机分离!铅含量

由氢化物B原子荧光测定"操作方法见表A"
表!!改进"#$提取法的实验方案

提取形态 提取试剂 改进@5;

易交换与弱
酸可溶解态

"*S71/6X
’*(AAS&’M7( 超声波水浴提取!"JY

可还原态
"*S7)1"/1M15’
’*(AS&’M7!Q1Z"(

超声波水浴提取!"JY

可氧化态

JS71"/"’$*O !"#( 蒸发AL’"JY([AL’#JY(
JS71"/"’$*O !"#( 蒸发AL’#JY(
"JS7)1+/6X’AS&’M7( 超声波水浴提取!"JY
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"!结果与讨论

图A中!当提取时间由JSH?增加到A*SH?时!
易交换与弱酸可溶解态铅的提取量成倍提高!此后

铅提取量随提取时间延长而缓慢增加!在 "*K$*
SH?达到最大!选择最佳提取时间为"*SH?"

图!!超声波水浴时间对提取铅的影响

图中可见!当超声波水浴时间从JSH?增加到

A*SH?时!可还原态铅的提取量随时间变化增加迅

速!A*K"*SH?时增长比较平缓!"*K$*SH?时!对
可还原态铅的提取量基本一致!选择最佳提取时间

为"*SH?"
与前"种形态铅的提取方式不同!可氧化态铅

的提取实际上是先氧化后提取!因此提取曲线的变

化幅度小于前者!超声波水浴A*K$*SH?时!可氧

化态铅提取量达到最大!选择提取时间为AJSH?"
选取青羊沟矿区水系沉积物样品!分别采用改

进@5;法’超声波水浴提取(和传统 @5;法’机械

震荡提取(分析各形态铅的浓度!每个样品做$份

平行分析!结果见表""可以看出对于水系沉积物

中$种形态铅!使用改进 @5;法能够实现定量提

取!并且分析精度与传统 @5;法相差很小!其中易

交换和弱酸可提取态铅的提取效率均大于#JO!可
还原态与可氧化态铅的提取效率在D*O以上"

表%!方法改进前后对水系沉积物中铅形态分析比较

铅提取
化学形态

水系
沉积物

提取浓度MA*C,
改进@5;法!!传统@5;法

提取效率
O

易交换
和弱酸

可提取态

V2A +#(\]*($J JJ(,]*($$ #\(,
V2" \(#]*("" D(*]*(A, #,(\
V2$ +(+]*(A\ J(*]*(A" ##(*

可还原态

V2A "J,(*]+(# "#*(*]J(, DA(+
V2" #+(A]*(\D #\(\]*(,+ DJ(D
V2$ +,($]*(J" J*(D]*(+$ DA(*

可氧化态

V2A JA(J]*($# J"(,]*("# D\(D
V2" #"($]*(,, ##(A]*(\* D$(+
V2$ \$(A]*(+A \#(*]*($# D$(\

!注)提取效率Z提取浓度’改进@5;法(M提取浓度’传统@5;法( Â**

$!结论

在改进的@5;法中!确定超声波水浴对水系沉

积物各形态铅的提取时间如下)易交换和弱酸可提

取态铅为"*SH?!可还原态铅为"*SH?!可氧化态铅

为AJSH?"比较传统机械震荡方式!使用超声波水

浴提取可以将单个样品的分析时间由原来的几十小

时缩短为几十分钟!工作效率大大提高"另外!改进

的@5;法的分析精度与传统 @5;法没有明显差

异!各形态铅的提取效率都在#JO以上!完全可以

满足大批量样品分析的需要"
本项研究工作在中国地质大学’北京(地球科

学与资源学院地球化学实验室完成"
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!$期 贾国相"地表油气化探的影响因素及消除方法

的干扰异常特点"主要是沿河流两岸出现狭长的高

值含量带!比远离河流区含量高出若干倍#污染流域

样品中各组分相关性与无污染区各组分相关性差异

性大!即污染河流区样品各组分间相关系数小%;
型聚类分析出现明显的离群现象!组分相关散点图

上受污染样品明显偏离样品主体轴线%
消除污染河流引起的干扰异常的方法!一是做

相关散点图以确定受污染样品点区!二是将污染区

样品通过线性回归或框架滤波方法加以校正%

@!结语

经常期的研究和生产实践证明!深入研究地表

油气化探可能存在的各种干扰因素!并探索出消除

的最佳方法!对排除干扰异常!圈出与油气有关的真

异常!是提高化探异常可靠性的基本保证!同时也是

提高化探成功率的关键%上述研究的最终结果!把
@*J的干扰异常消除后!地表油气化探异常经钻探

验证!其成功率均大于,*J%
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