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建立了微波消解技术
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电感耦合等离子体质谱%
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&法同时测定丙烯腈
*

丁二烯
*

苯乙烯共聚物
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&塑料中的铅#镉#汞#铬#砷五种元素的方法"对仪器的参数设置#进样系统进行了优化!并对此类塑

料样品中上述元素分析的前处理条件!如消解体系#消解温度#恒温时间以及酸用量等进行了优化"方法检

出限为
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$用加标回收的方法评价了该方法的准确性!加标回收率为
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$样

品测定相对标准偏差为
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"该方法检出限低#精确度好#准确度高#简单快速#无需基体匹配"

关键词
!

[XS*T-

$微波消解$丙烯腈
*

丁二烯
*

苯乙烯$元素

中图分类号!

>@+='<

!!

文献标识码!

7

!!!

文章编号!

#,,,*,+;<

"

!,,"

#

,#*,#;#*,?

!

收稿日期!

!,,@*,;*!;

$修订日期!

!,,@*#!*!"

!

基金项目!北京市自然科学基金项目%

!,@<,!+

&资助

!

作者简介!王英锋!

#;@?

年生!首都师范大学分析测试中心副教授
!!&

通讯联系人
!!

.*A48&

'

V

f

2C8B4

!

2%C:'/%A

引
!

言

!!

自
!,,<

年
!

月
#<

日起!欧盟出台了.关于电子电器设

备中某些有害物质的限制使用/的指令"严格规定了电子电

器设备中有害物质的最大限量"在电子电器设备常用的材料

中!丙烯腈
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丁二烯
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苯乙烯共聚物%
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&因具有较高的刚性#

冲击性能及硬度#抗老化#耐磨#耐化学品#耐热#耐低温#

表面光泽性好等优异的综合性能而广泛应用于电脑设备外

壳#空调#电视机壳体#复印机#电话#传真机#电热水器元

件#发热家电外壳#收音机和冰箱衬里等(
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本文介绍了由微波消解法进行前处理#
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测定丙

烯腈
*

丁二烯
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苯乙烯共聚物材料中铅#汞#镉#砷#铬五种有

害重金属元素的分析方法"微波消解利用高压消解和微波快

速加热!消解速度快#样品消解完全#回收率高(
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法具有检出限更低#线性动态范围更宽#干扰更少!适合极

低浓度元素的同时测定等优点!受到越来越多的检测机构的

青睐"文中详细研究了微波消解条件!对
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仪器参数

进行了优化"采用外标法绘制标准曲线!内标校准仪器信

号!由校准曲线计算得到聚合物样品中五种元素的定量结

果"分别对两种丙烯腈
*

丁二烯
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苯乙烯共聚物样品用加标回

收法考察!方法的准确性!铅#汞#镉#铬#砷回收率令人满

意"

#

!

实验部分

%$%

!

仪器

T7Q-+

微波消解仪%

XNT

!

Y-7

&!包括微波炉#聚四

氟乙烯
*

四氟乙烯%
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硝酸介

质&!内含铅#镉#汞#铬#砷等元素$标准溶液系列'由混合

标准溶液
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I#标准溶液系列"在优化实验条件

下!采集空白及标准溶液系列!由仪器自动绘制标准曲线"
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样品处理方法
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,'#,,,

W

7_-

塑料样品置于酸煮洗净的
SD*

FN*DFN

高压消解罐中!加入
+Aa

浓硝酸#

#Aa

双氧水与

#Aa

氢氟酸!加盖!置于夹持装置中!然后放入微波炉!按

预先设定的消解程序加热"消解程序结束后!冷却至常温!

将样品液转移至干净的
+,AaSND

塑料瓶!以少量超纯水

洗涤高压消解罐和盖子
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次!洗液合并至
SND

瓶中!加

入
+',,Aa

铑内标溶液!定重至
+,',,
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!混匀"同时随样品

进行空白试验"

建立分析程序!电感耦合等离子体质谱仪按设置自动调

谐优化"利用
SF7

微流量同心雾化器所产生的自吸现象!使

样品消解液进入雾化器!雾化后进入等离子体中!运行分析

程序!同时测量铅#汞#镉#砷#铬和铑的同位素信号强度!

以铑作为内标校正仪器测量灵敏度漂移和基体效应"
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结果与讨论

:$%

!

消解条件的确定
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消解体系的选择

双氧水与浓硝酸共用!可以大大提高混合液的氧化能力!

完全破坏有机物(
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"但由于丙烯腈
*

丁二烯
*

苯乙烯共聚物
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&具有较高的硬度!耐磨#耐热#耐化学品等特点!仅用

硝酸和双氧水对其彻底消解较为困难!而氢氟酸的加入则可

以进一步彻底消解类似
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之类的难溶的塑料样品"为降

低消解液空白#减小酸对锥的腐蚀程度及对测试稳定性的影

响!在样品消解完全的前提下!尽量减小酸用量"由于消解

容器容量的限制!消解液的总量最好大于
+Aa

小于
#+Aa

"

本研究以两种
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塑料样品为例!实验了四种消解体系"以

+Aa

硝酸
*#Aa

双氧水
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氢氟酸的消解体系最佳!作为
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塑料样品的前处理体系!结果见表
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微波消解升温程序以及恒温温度与时间的选择

微波消解系统采用温度和压力传感配置!通过设置温

度#时间以及功率来控制消解过程"由室温升温至
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的

升温速率约为
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!达到恒温温度后!保持一定的时间使样品充分消解"
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&是塑料中最为难消

解的一类样品!本实验分别改变恒温温度和恒温时间!分别

考察了不同温度和时间下两种
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样品的消解效果%见表
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@,A85

"

!'#'<

!

优化的微波消解程序

根据上述实验结果!最优化的消解程序见表
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仪器参数的设置及待测元素同位素的选择

[XS*T-

仪器的工作参数为仪器全自动调谐优化给出!

满足仪器安装标准要求的灵敏度#背景#氧化物#双电荷#

稳定性等各项指标"经调谐后的仪器参数设置如表
?

所示"
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在上述优化条件下!对样品消解液进行分析测试!按表
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选择待测元素的同位素!以#,<
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作为内标元素"本实验采

用仪器内设的
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标准干扰校正方程作为干扰校正方

法"干扰校正方程如下"
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线性范围,方法的检出限
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加标回收率

由于目前未能找到相应的丙烯腈
*

丁二烯
*

苯乙烯共聚物

塑料%
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&标准样品!本实验采用样品加标回收的方法考察

了方法的准确性"表
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显示两种
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样品分析

按照上述优化实验方法!采用表
<

的程序分别消解两种

丙烯腈
*

丁二烯
*

苯乙烯共聚物塑料"消解后的样品溶液以

[XS*T-

测量!结果如表
"

"
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由表
"

可以看出!两种
7_-

塑料样品中的待测元素含

量较低!测定的相对标准偏差稍高"
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!

结
!

论
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采用微波消解进行样品前处理!以
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法可同时测

定丙烯腈
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丁二烯
*

苯乙烯共聚物塑料中的有害金属铅#镉#

汞#铬#砷"从消解体系!微波消解程序!

[XS*T-

仪器的进

样系统!稳定性等方面进行了详细研究与总结"

该方法简便#快速#准确#检出限低#线性范围宽#所需

样品量少!并且无需基体匹配!为电子电器产品中聚合物类

材料所含有的害物质的分析提供了参考"

<;#
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