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摘$要!采用碱片.离子色谱法测定空气的硫酸盐化速率!方法在硫酸盐质量浓度为!#&& m"&#& 8:YT范围内线性良好%+

#

&#))) &&#碱片剪碎或不剪碎对空白碱片中硫酸根离子质量浓度的测定无明显影响!且高低两种加标浓度的回收率均在
0&#&c m!"&c之间#对于碱片实际样品!碱片剪碎更有利于硫酸根离子的快速溶出#随浸泡时间的延长!碱片中溶出的硫
酸根离子质量浓度呈上升趋势!- A硫酸根离子基本溶出完全!从保证结果质量和节省时间的角度考虑!确定最佳浸泡时间
为/#% A!建议碱片全部采取剪碎处理$
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W"硫酸蒸汽等含硫污
染物!经过一系列的氧化演变过程!生成对人类更
为有害的硫酸雾和硫酸盐雾!这一演变过程的速率
称为硫酸盐化速率,!-

$ 硫酸盐化速率作为监测空
气质量的一项指标," ./-

!目前大多采用碱片法进行
测定$ 碱片法的主要原理是'将碳酸钾溶液浸渍过
的玻璃纤维滤膜%碱片&暴露于空气中!与空气中
的W[

"

"\

"

W"硫酸雾等发生反应!生成硫酸盐!测定
生成的硫酸盐含量!计算硫酸盐化速率$ 其结果以
每日在!&& M8

"碱片上所含三氧化硫毫克数表示$

硫酸盐的测定方法则主要有?Z1,络合滴定法,(-

"

离子色谱法,% .!"-

" 重量法,!!!" .!/-

" 分光光度
法,0!!"-

$ 其中!滴定法"重量法和分光光度法的操
作步骤烦琐"费时"对操作者技术要求较高!灵敏度

低!精密度及准确度不易保证$ 离子色谱法分析快
速!简单!准确度和灵敏度高!已成为分析工作者普
遍采用的分析方法$ 现采用碱片.离子色谱法测
定空气的硫酸盐化速率!并对碱片剪碎和不剪碎两
种前处理方式及浸取时间对测定结果的影响进行
探讨$

!$实验部分
!#!$仪器与设备

<4W ."&&& 离子色谱仪%Z6D9IP!美国&!配备
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,W .ZX自动进样器%配进样瓶及瓶塞&!?34

"

S[\淋洗液发生器!,W*W/&& 抑制器!ZW' 电导检
测器$ R6BB6.̂ 超纯水机%R6BB6FDNI!美国&$

!#"$试剂与材料
硫酸盐标准溶液%%&& 8:YT!环保部标样所&!

碳酸钾%,*!国药集团化学试剂有限公司&!玻璃
纤维滤膜%直径- M8!天津市东绿环保科技有限公
司&!&#(%

%

8水系针式过滤器!!&#& 8T塑料注
射器$

!#/$分析方法
将碱片放入!&& 8T比色管中!加入!&&#& 8T

浸提液%淋洗液或纯水&!超声/& 869后!离子色谱
法检测其中的硫酸根离子$ 同样程序制作空白"

份$ 空白玻璃纤维滤膜在制作的过程中会残存一
定量的硫酸根离子!在计算硫酸盐化速率时需要扣
除空白碱片中硫酸根离子的含量$

!#($色谱条件
色谱柱'Z6D9IP<D9>5M,3!) 保护柱%%& 88n

( 88&!<D9>5M,W!) 分离柱%"%& 88n( 88&#淋
洗液'!%#&& 88DBYTS[\溶液等度洗脱#流速'

!#&& 8TY869#抑制电流' (& 8,#柱温箱温度'

/% o#电导检测器温度'/% o#进样体积"&#&

%

T$

"$结果与讨论
"#!$标准曲线

配制质量浓度分别为!#&&!%#&&!!&#&!!%#&!

"&#& 8:YT的硫酸盐标准溶液系列!按照质量浓度
从低到高的顺序依次进样!以保留时间定性!峰面
积外标法定量!结果在!#&& m"&#& 8:YT范围内线
性良好!线性方程为'_&#"%(Ig&#&/-!相关系数
+

#
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"#"$剪碎和不剪碎处理对硫酸根测定结果的影响
为了尽可能的消除不同碱片上硫酸根离子含

量的个体差异!考察碱片剪碎和不剪碎两种前处理
方式对硫酸根离子测定结果的影响!现将一张碱片
进行两等分!一份剪碎!一份不剪碎!按照!#/步骤
进行分析!其中浸提液体积减半!结果见表!$ 由
表!可见!空白碱片是否剪碎对硫酸根离子的浓度
影响不大#碱片实际样品剪碎和不剪碎处理对硫酸
根的测定结果影响无显著规律!原因可能是在样品
采集中!硫酸根离子是非均匀的分布在碱片!每半
张碱片上的硫酸根离子含量不同$

表!$硫酸根离子的测定结果 8:YT

样品 空白碱片
剪碎 不剪

实际样品
剪碎 不剪

! /#&" /#&% !#'! !#%'

" "#-( "#)) !#%! "#&&

/ "#)- "#)% &#%% &#(0

( "#)) "#0" (#/- /#!-

% /#&& /#&& ( (

"#/$剪碎和不剪碎处理对加标回收率的影响
为了考察空白碱片和碱片实际样品在剪碎和

不剪碎下!高低两种加标浓度水平的回收率$ 现将
一张碱片两等分!一份作本底!另一份做加标实验!

按照!#/步骤进行分析!其中浸提液体积减半!结
果见表"$ 由表" 可见!空白碱片无论是否剪碎!

高低两种浓度的加标回收率均在0&#&c m!"&c

范围内!准确度高#实际样品!高低两种浓度的加标
回收率均存在k!"&c的现象!这可能是实际样品
采集过程中!由于硫酸根离子分布不均匀!每半张
碱片上硫酸根离子的含量不同!因而使得回收率存
在较大差异$

表"$加标回收率 c

样品 空白碱片
剪碎 不剪

实际样品
剪碎 不剪
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加标量为"#&& 8:YT!

'

加标量为!&#& 8:YT$

"#($浸泡不同时间对硫酸根离子测定结果的影响
为了考察碱片在浸提液中浸泡不同时间及浸

泡相同时间剪碎与不剪碎情况下对硫酸根离子溶
出浓度的影响!现将一张碱片两等分!一份不剪碎!

一份剪碎!按照!#/ 的方法进行分析!其中浸提液
体积减半!超声后!浸泡不同时间!分别取样进行分
析!结果见图!%5&%=&$

由图!可见!剪碎与不剪碎的碱片!整体趋势
上相似!随着浸泡时间的延长!浸出硫酸根的质量
浓度均呈上升趋势!& m- A内!浓度变化较大!- A

之后!浓度变化相对缓慢$ 对于空白碱片!浸泡- A

与/#% A相比!不剪碎与剪碎情况下硫酸根离子的
质量浓度分别增加&#)c和&#'c#浸泡相同时间
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图!$不同浸泡时间下碱片浸出硫酸根离子的质量浓度

时!剪碎与不剪碎二者测定的硫酸根离子质量浓度
差异不大$ 对于碱片实际样品!浸泡- A 和"/ A!

不剪碎的碱片硫酸根离子的质量浓度分别增加
-#-c m!"#0c和!&#!c m!"#0c!剪碎的碱片硫
酸根离子的质量浓度分别增加'#!c m0#!c和
'#/c m0#)c#对比浸泡- A和"/ A硫酸根离子质
量浓度的增加程度!说明剪碎可以使硫酸根离子较
为快速的从碱片溶出!- A 左右可以认为溶出完
全#浸泡相同时间时!剪碎情况下硫酸根离子的质
量浓度较高!说明剪碎更有利于碱片样品上硫酸根
离子的溶出$ 此外!浸泡- A与/#% A相比!实际碱
片样品中硫酸根离子的质量浓度增加仅为&#'c

m!#%c!二者差异不明显!结合空白碱片的数据!

从保证数据质量和节省时间的角度综合考虑!建议
碱片浸泡时间选为/#% A!并采用剪碎的方式进行
前处理$

/$结语
本文采用碱片.离子色谱法测定空气中硫酸

盐化速率!从剪碎与不剪碎的前处理方式和碱片浸
泡时间的角度!考察了其对空白碱片和碱片实际样
品中硫酸根离子质量浓度测定结果的影响$ 对于
空白碱片!硫酸根离子主要来源于玻璃纤维滤膜制
作过程的残留!分布较为均匀!剪碎或不剪碎对浸

提液中硫酸根离子的质量浓度影响不大!高低两个
加标浓度下的回收率均在0&#&c m!"&c之间!随
着浸泡时间的延长!硫酸根离子的质量浓度总体呈
现增大的趋势$ 对于碱片实际样品!推测由于采样
过程中硫酸根离子在碱片上分布不均匀!部分样品
加标回收率k!"&c#随着浸泡时间的延长!硫酸根
离子的浓度同样呈增加趋势$ 实际样品采用剪碎
的方式进行前处理!有利于硫酸根离子充分快速的
从碱片上溶出$ 因此!从数据质量和分析效率两方
面综合考虑!建议在实际分析工作中!空白和实际
样品碱片均采用剪碎的方式!超声提取后浸泡
/#% A再进行测定$
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