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摘!要!采用微波消解技术作为测定城市路面径流雨水中铅的预处理方法#研究了碘化钾 甲基异
丁基甲酮!PO$SO]P"萃取火焰原子吸收分光光度法!GG?"测定城市路面径流雨水中的微量铅$
这种消解方法只需&!V8/就可达到对含铅水样完全消解的目的#该方法无论从时间上还是从能耗
上明显优于样品的传统电热板加热消解法$测定结果表明#这种方法的精密度和准确度均取得了
满意的效果#变异系数为&*)%̂ !%*(!̂ #加标回收率为)#̂ !&"#̂ $
关键词!环境工程%萃取%原子吸收%路面径流%微波消解%预处理
中图分类号!M(%!!!!文献标识码!G!

?&%&)’"0*%"3034.&*1630%&0%,"08*%&)34+)-*0)3*1,+)4*6&)+0344

iO7N8$D8/5#IHGc+80/$j80/5#NO7?40/#?HG>J,/5$<8
!?@4,,1,2A/98.,/V:/<01?@8:/@:0/BA/58/::.8/5#340/5$0/7/89:.;8<=#M8$0/E&""#F#?400/T8#348/0"

5-,%)*6%%7;8/5<4:<:@4/,1,5=,2V8@.,R09:B85:;<8,/0;<4:D.:$<.:0<V:/<V:<4,B,2R0<:.R8<4
1:0B#<4::T<.0@<8,/,21:0B2.,V<4:R0<:.,2-.Q0/.,0B;-.20@:.-/,22R0;;<-B8:BQ=<4:-;:,2
PO$SO]P210V:0<,V8@0Q;,.D<8,/;D:@<.-V!GG?"*O<<0d:;,/1=&!V8/-<:;<,0<<08/<4:5,01,2
@,VD1:<:B85:;<8,/#0/B<4:V:<4,B40;D.8,.8<=,9:.<.0B8<8,/01B85:;<8,/V:<4,B8/Q,<4<8V:
0/B@,/;-VD<8,/,2:/:.5=*W4:.:;-1<;;4,R<40<<4:V:<4,B40;=8:1B;0<8;2=8/5:22:@<8/D.:@8$
;8,/0/B0@@-.0@=#<4:90.80Q1:@,:228@8:/<8;&*)%̂ !%*(!̂ #0/B<4:.:@=@18/5D:.@:/<05:,20B$
B8<8,/01;<0/B0.B8;)#̂ !&"#̂ *%<0Q;#&285#’.:2;*
7&/83)1,%:/98.,/V:/<01:/58/::.8/5&:T<.0@<8,/&0<,V8@0Q;,.D<8,/&.,0B;-.20@:.-/,22&V8$
@.,R09:B85:;<8,/&D.:$<.:0<V:/<

9!引!言

人体和动物组织中积蓄的铅!_Q"是一种有毒
金属’铅的主要毒效应是盆血症(精神机能失调和
肾损伤’路面雨水中的铅#主要来自行驶中的汽车
向空中排放的含铅废气#通过自然沉降和雨水的淋
洗作用迁移于路面#随路面径流#逐渐造成地表水环
境中铅的富集#从而引起重金属的污染’本文采用

微波消解法代替传统电热板加热消解法对路面雨水

进行预处理#然后再用萃取火焰 GG?法)&*对其含
量进行了快速测定#取得了满意的效果’

:!试验分析

:*:!主要仪器和试剂
日立I$#"""型原子吸收光谱仪#上海PJ型铅

空心阴极灯’



加拿大 iC!"""微波消解仪!输出功率&"""
K!聚四氟乙烯消解罐!&""VN"
浓硝酸#Ua$%取&"VN浓硝酸!用去离子水稀

释至&"""VN"

&V,1&N碘化钾#PO$溶液%将&’’*E5碘化钾溶
于&N水中"

&"̂ #S&C$抗坏血酸溶液"
水饱和的甲基异丁基甲酮#SO]P$%在分液漏

斗中放入甲基异丁基甲酮和等体积水!摇匀%";!分
层后弃去水相!有机相备用"

&*""V5&VN铅标准贮备液%准确称取"*#"""5
高纯铅粉于#"VN烧杯中!加适量&e&硝酸溶解完
全!用去离子水稀释定容于#""VN容量瓶中而成"

&"*""V5&N铅标准使用液%准确移取&*""VN
铅贮备液于&""VN容量瓶中!用&̂ 硝酸稀释至刻
度而成"

:*;!仪器工作参数

I$#"""型原子吸收光谱仪测铅工作参数%灯电
流)VG’波长!(%*%/V’狭缝&*%/V’燃烧头为标
准型’燃烧头高度E*#VV’火焰类型!空气 乙炔气’
助燃气压力&’"d_0’燃烧流速!*!N&V8/"

:*<! 试验!测定"方法

&*%*&!样品制备
在降雨强度(!)平均为!!*&g&"[% VV&V8/!同

步统计雨天交通量为%E!9:4&4#单向!其中大型车

&"(9:4!占!)*"̂ !中型车F(9:4!占&!*)̂ !小型
车!&’9:4!占#(*&̂ $(%)!在西安市南二环中段&
dV路段上!分别在不同的路面排水点以聚乙烯塑
料容器采集路面雨水于高型烧杯中!去除砂粒等机
械杂质及漂浮物后!放于密闭容器内待测定用"

&*%*!!样品处理
城市路面径流雨水中的化学组分一般较复杂!

易发生物理变化#如挥发*吸收空气中氮氧化物*二
氧化碳和一氧化碳等$*化学变化和生物变化(F)!故
在分析测定前必须进行相应地预处理"
传统的消解方法是%取&""VN水样放入!""

VN烧杯中!加入硝酸#VN!在电热板上加热消解
#不要沸腾$"蒸至&"VN左右!加入#VN硝酸和!
VN高氯酸!继续消解!直至&VN左右"如果消解
不完全!再加入硝酸#VN和高氯酸!VN!再次蒸至

&VN左右"然后冷却!加水溶解残渣!通过预先用
酸洗过的中速滤纸滤入&""VN容量瓶中!用水定
容至&""VN"取"*!̂ 硝酸&""VN!按上述相同的
程序操作!以此为空白样(&!#)"

此方法费时*费力!检测成本较高"
本文采用微波消解技术进行样品预处理"
准确吸取!"VN水样于聚四氟乙烯密封消解罐

中!加入#VN浓硝酸#Ua$!旋紧消解罐密封盖!放置
微波消解炉内#最多可放&!个消解罐$定时加热消解

&!V8/#经过多次试验后确定!此时样品可消解完全$
后!取出消解罐!将其消解产物冷却!以备测定用"
微波消解样品的同时!作!个空白试验"

&*%*%!标准曲线的绘制
分别取&"*""V5&N铅标准溶液"*"*#"*&*""*

&*#"*!*""*!*#"VN于’支#"VN具塞比色管中!
用&̂ 硝酸稀释至!#VN!则此时铅标准系列溶液
浓度为"*""*"*!"*"*F"*"*’"*"*("*&*""V5&N!分
别加入&V,1&N碘化钾溶液#*"VN*&"̂ 抗坏血酸

!*"VN!摇匀!再准确加入甲基异丁基甲酮#*"VN!
萃取!V8/静置分层!待测"
开启仪器%调节好工作参数!以甲基异丁基甲酮

溶液作参比!测定校准系列溶液吸光度!其结果见表

&!绘制标准工作曲线!如图&所示"

表:!铅标准溶液与其吸光度的关系

积分法

标准号 浓度&#V5+N[&$ 吸光度#G]?$

?& "*"" "*""""

?! "*!" "*""%%

?% "*F" "*""’E

?F "*’" "*"&"&

?# "*(" "*"&%#

?’ &*"" "*"&’)

!!!图&!标准曲线

!!在此"*"!&*"V5&N
标准系列溶液浓度范围

内!标准曲线呈良好的线
性 关 系"系 数 #3,:228$
@8:/<$为

!G"h[&*"""""!g&"[F

!G&h&*E"!(#&g&"[!

相关系数#3,..@,:2$为"*))))"

&*%*F!空白及样品溶液测定
准确移取微波消解后的样品溶液及空白溶液各

!"VN于#"VN具塞比色管中!与测定标准溶液同
步骤进行测定"

&*%*#!计算铅的体积质量

铅的体积质量 #&/K/ !#V5&N$
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式中!&为仪器直接读出消解好样品中的铅浓度
"V5#N$%/K为消解好样品的总体积"VN&即!"VN
水样e#VN浓硝酸$%/ 为微波消解所取用的原水
样体积"VN$’
水样经微波消解前后&体积基本不变"即!"VN

水样e#VN浓硝酸进行消解之后&样品体积仍为

!#VN$’

;!结果与讨论

;*:!精密度试验结果
为了解本方法的精密度&从该批雨水样中抽取

%个样品连续做了&"次&其测定结果如表!所示’
表;!精密度试验结果!3T:9"

样品编号 & ! %

测得值#

"V5(N[&$

"*"#""g!$

"*"FE

"*")""g!$

"*"(E

"*&""

"*")’

"*"F("g!$

"*"#&"g!$
"*")&"g!$

"*")!

"*")("g!$

"*"))"g!$

"*"#!

"*"#%

"*"((

"*")%

"*")E

"*&"!

"*"F) "*"()"g!$ "*&"&"g!$

平均值#"V5(N[&$ "*"#" "*")" "*"))

变异系数#̂ %*(! !*"% &*)%

;*;!准确度试验结果
为检验本方法的准确度&进行了加标回收试验’

在城市路面径流雨水样品中&加入一定量的标准物&
测得的回收率见表%’
由表!)表%可以看出&变异系数和加标回收率

均满足监测方法规定&由此可见&本研究方法测定结
果有较好的精密度和准确度*F’+’

表<!加标回收率试验结果 !+5#N"

样品编号
试样测定值#

"+5(N[&$

铅加入量#

"+5(N[&$

加标试样

测定值

加标

回收率#̂

& #" #" &"& &"!

! )" )" &E) ))

% &"" &"" &)( )(

F %" %" ’& &"%

# !" !" %) )#

’ F" F" (! &"#

<!结!语

"&$利用萃取火焰原子吸收法测定路面径流雨水
中的铅含量&其精密度和准确度均可达到较高水平’

"!$样品前处理采用微波消解技术代替传统电热
板加热消解技术&结果表明!试样用量和试剂用量均
较小&而且用微波直接消解样品&能迅速分解试样&且
操作简便)经济)快速&并能有效降低样品在整个消解
中的损失和玷污&提高分析准确度和测定效率’

"%$两种消解法都会产生有害的二氧化碳气体
排入空气中&但是很显然&微波消解法比传统电热板
加热消解法所产生的二次污染小得多&尤其是降低
了检测成本并减少了检测人员的工作量’所以&该
法在实际工作中可靠易行&值得推广’

参考文献$

>&4&)&06&,$

*&+!国家环境保护局*水和废水监测分析方法*S+*第F
版*北京!中国环境科学出版社&!""!*

?<0<:A/98.,/V:/<01_.,<:@<8,/GBV8/;<.0<8,/,2348$

/0*W4:V:<4,B,2V,/8<,.0/B0/01=;:;,/R0<:.0/B

R0;<:R0<:.*S+*F<4:B*]:8L8/5!348/0A/98.,/V:/<

?@8:/@:_.:;;&!""!*
*!+!王瑞钢&闫澍旺&邓卫东*降雨作用下高填土质路堤边

坡的渗流稳定分析*++*长安大学学报!自然科学版&

!""#&!#"’$!!) %%*

KG>U a-8$50/5&JG> ?4-$R0/5&ZA>U K:8$B,/5*

G/01=;8;,2;::D05:;<0Q818<=,24854$2811:B:VQ0/dV:/<

;1,D:B-:<,.08/20118/281<.0<8,/*++*+,-./01,2340/5,0/

7/89:.;8<=!>0<-.01?@8:/@:AB8<8,/&!""#&!#"’$!!) %%*
*%+!赵剑强&刘!珊&邱立萍&等*高速公路路面径流水质特

性及排污规律*++*中国环境科学&!""&&!&"#$!%EF

%EF*

IHGc+80/$j80/5&NO7 ?40/&iO7 N8$D8/5&:<01*

W4:@40.0@<:.8;<8@;,2:TD.:;;R0=.-/,22j-018<=0/B

D,11-<0/<;B8;@40.5:.-1:*++*+,-./01,2348/0A/98$

.,/V:/<?@8:/@:&!""&&!&"#$!FF# FF(*
*F+!沈!波&田伟平&郭!平&等*多雨土石山区高速公路排水

系统水毁及防治*++*中国公路学报&!""F&&E"F$!!# %"*

?HA>],&WOG> K:8$D8/5&U7c_8/5&:<01*_.:$

9:/<8,/,24854R0=B.08/05:;=;<:VB:;<.-@<8,/8/D1-$

9801V,-/<08/0.:0*++*348/0+,-./01,2H854R0=0/B

W.0/;D,.<&!""F&&E"F$!!# %"*
*#+!李!梅*塞曼火焰原子吸收光谱应用手册*S+*北京!

地质出版社&&))’*

NOS:8*W4:-;:.V0/-01,/X::V0/210V:0<,V8@0Q;,.D$

<8,/;D:@<.,V:<.=*S+*]:8L8/5!U:,1,5=_.:;;&&))’*
*’+!S8110.a U*G/01=<8@01B:<:.V8/0<8,/ ,2D,11-<0/<

R0;4$,22D0.0V:<:.;*++*+,-./01,2A/98.,/V:/<A/58$

/::.8/5&&)))&&!#"&"$!)() ))!*

F&& 长安大学学报!自然科学版"!!!!!!!!!!!!!!!""’年


