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摘要 在实验室建立 了激光诱导关光 系统 ( LI F) 的红氧 自由 基内标定方 法
,

通过理论论证和 实验检验
,

该标定

技术可 以在较宽的浓度范 围 (2 又 10 7 一4 义 1 0
9 0 H /

c m 3
)内对 LI F 系统进行标定

,

是一种原理 简单的 LI F 标定技米
。

关链词 激光诱导荧光 氢氧 自由 基 内标定技米
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1 引 言

大气氢氧自由基 ( O H )在大气化学中占有十分重要的

地位
,

由于 O H 自由基的高度活泼性使得它的定量测量十

分困难
。

激光诱导荧光技术 (简称 LI )F 是基于 O H 自由基

光谱性质的一种检测方法
,

正在成为 O H 自由基测量方法

的主要发展方向
。

但它本身不是一种绝对测量方法
,

不能

通过基本物理参数直接把信号转化为 O H 浓度
。

这意味着

必须通过其他手段对激光诱导荧光系统进行标定
。

由于高

度活泼的气态 O H 自由基不存在稳定浓度的标准样品
,

目

前又缺乏其它灵敏可靠的 O H 绝对测量技术进行对 比
,

所

以激光诱导荧光系统尚没有统一的标定方法
。

本文建立了

一种崭新的激光诱导荧光系统 O H 标定方案一内标定技

术
,

为大气 O H 自由基的测量及其大气化学机理研究提供

了方法支持
。

2 传统的 O H 标定方法

2
.

1 相对光谱法

相对光谱法是利用大气 姚 分子对 LI F 激发光的拉曼

散射信号作参比
,

同时收集和测量 O H 荧光和 N : 分子拉曼

散射信号
,

并假设两者在激发机制和收集效率上完全相同
,

通过消去比例系数即可得到 O H 浓度
。

相对光谱法在可靠性方面存在着很大争议川
。

因为

O H 荧光 ( 3 09 n m )和 从 分子散射光 ( 302
.

s nm )波长相隔较

远
,

且强度差别较大
,

两者的收集效率不可能完全相同 ; 而

且 N : 分子散射光是偏振化的
,

而 O H 荧光是非偏振的
,

两

者之间的比较可能带有较大的系统误差
。

所以从任何意 义

上来说它都不能算作一种真正的标定方法
,

而只能作为一

种对比手段来比较不同 LI F 系统的相对光学收集效率
,

不

能取代 O H 浓度的绝对标定
。

2
.

2 参比池法

参比池 (又称校准池 )是一个封闭的石英反应池
,

其中

充以一定 比例的 O3
、

玫。 和 H 。
的混合气 2I] 或者 只充 玫。

和 H e[ 3 〕,

在紫外光的照射下通过光化学反应产生高浓度的

O H 自由基 ( > 10l
OO H/

c

衬 )
。

这种参比池的主要功能是作

为激光激发波长的精确调谐
,

如果将参比池放置在同一激

光光路中
,

并知道池中气体的准确浓度
,

即可确定一定光强

下产生的 O H 浓度
,

从而达到标定 LI F 系统的 目的 [’]
。

显

然
,

参比池方案作为 LI F 系统的标定手段是不合适的
,

因为

无论池中气体浓度控制得多么准确
,

它所产生的标定结果

也只有一个点
,

而且与被测 O H 的浓度差别可能很大
,

从而

带来很大的误差
。

所以参比池应该作为一种波长校准装

置
,

而不能作为 LI F 系统的标定方法川
。

2
.

3 动态标定法

动态标定法是九十年代发展起来的一种绝对标定技

术
,

其 目的是获得一定 O H 浓度范围内的标准曲线
。

已经出

现的动态标定方案是基于 姚 0 紫外光解产生 O H 自由基的

原理

18 5 n m

践O + h v

一
O H + H ( 1 )

通过控制紫外光强度或水的浓度可以得到 不同浓度的 OH

,

现通讯地址
:

北京市朝 阳 区育慧南路 1 号国家环境分析测试 中心 ( 100 02 9)
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、 、 .声尹、`J尹

尸J /n叮了、了̀、

自由基
,

从而达到标定 LI F 系统的 目的 5[]
。

该标定系统生

成的 O H 自由基浓度约为 105 一 101 “ O H/
c

耐
,

标定误差 士

50 % [6 ]
。

践 0 光解标定方法结构复杂
,

费用较高
。

从结构上看
,

在标定反应管到荧光检测池之间还有一段传输距离
,

标定

管产生的 O H 自由基在到达荧光检测池被 LI F 测定之前这

段时间约为 55[ “ 〕 ,

可能存在着影响 O H 标定浓度的化学和

物理过程
。

另外
,

姚 O 的光解反应 ( 1) 除了生成一个 O H 自

由基
,

同时生成了一个 H 原子
,

它与痕量物种 (如 q
、

C H礴

等 )发生反应的结果是消耗 O H
,

最终引入大小未知的标定

误差
。

另外
,

在这段传输时间内也存在着 O H 的壁损失
,

其

大小也是无法估计的
。

J [ o (` D ) )

dt

武 (刃甘1
d t

= J o 3 [ 0
3

] 一 [ o (
’ n ) ] (无3 〔H Z o ]

+ k 4 [ N Z ] + 走
’ 4

[ 0 2 ] )

= 2 k 3 [H Z O 」[ O (
` D ) ]

其中 [X 〕代表 x 物种的浓度
,

k 为反应速率常数
,

J。 为

反应 ( 2) 的光化学速率常数 ( s
,

)
,

I
`
争

J 印 一 万 几
7t 〔】 / 络

(7 )

式中
。
和 争分别为几 在光解波长 入处的吸收截面和量子产

额
,

d 为激光光速直径
,

I 为激光在脉冲期间 t 时刻的光子强

度
,

且 I 满足

石I ( t ) d t = E
h e

/入
( 8 )

3 内标定技术

3
.

1 基本原理

内标定方案利用 0 3 /践 0 体系在紫外激光照射下发生

连续光化学反应生成 O H 自由基
:

O3 + 11 v - 争 。 ( I D ) + O2 ( 2 )

O (
’
D ) +

2H (} 争 Z O H ( 3 )

由标定系统产生一定浓度的 0 3 和 玩 0
,

与稀释气流一道进

入荧光检测池
,

在激光作用下经反应 (2) 和 ( 3) 产生一定浓

度的 O H 自由基
,

并被同一束激光激发和检测
。

由于标定源

O H 的生成和 LI F检测过程发生在同一激光脉冲中
,

所以称

为
“

内标定
”

技术
。

内标定方案是基于如下考虑
:
( 1) 高度活泼的 O H 自由

基化学寿命很短 (大气条件下只有 0
.

1
一

1
5
)

,

壁损失较大
,

不

能按照传统的标定思路先生成 O H 自由基再送入检测池测

量 ;
(2 )0

3 和 践 0 较容易生成和控制浓度
,

而且可以获得较

宽的浓度范围 ; ( 3) 场 在 LI F 系统的 O H 激发波长 ( 2 82n m )

处光解效率较高
,

生成 O H 的过程 (反应 2 和 3) 可以发生在

0
.

I ns 的时间尺度内
,

而且激光脉冲的光子密度很高
,

所以

在一个激光脉冲内(约持续 28 n s
)有足够的机会生成 O H 并

得到检测 ;
( 4) 在激光作用下 0 3 /玩。 反应机制和初生 O H

振动
一

转动分布的细节 已经研究得比较清楚
,

可以建立光化

学和光物理模式来检验标定过程的可靠性
。

3
·

2 O H 标定浓度计算

O H 标定浓度的计算由一个纳秒时间分辨的光化学模

式完成
,

计算结果取脉冲时间内的平均 O H 浓度
。

在 28 ns

反应时间内
,

次级化学反应干扰可以忽略不计 ; 由于标定过

程发生在荧光检测区体积内
,

即 O H 只存在于荧光检测池

中心轴线上直径为 句
.

c2 m 的范围内
,

而荧光检测池的直径

达 小10
cm

,

所以不存在一般意义上的壁损失 ; 另外
,

O H 自由

基在 2 8 n s

时间内的扩散过程也可不予考虑
。

所有这些优势

都是其他标定方案所不能比拟的
。

反应 ( 2) 和 ( 3) 是生成 (〕H 的快速过程
,

另外还有一个 0

( ` D )去活化的竞争反应
:

o (
,
D ) + N

:

或 (姚 )~ o (
3 P ) + N

Z

(或 q ) (4 )

根据反应 ( 2) 一 ( 4 )
,

从速率方程 出发求 O H 生成浓度
:

其中
:

为激光脉冲宽度
,

E 为激光脉冲能量
。

上述式

( 5) 一 (8) 中各激光参数和稳定物种浓度及反应速率常数等

值均为已知
,

理论上应该可以计算出生成的 O H 浓度
,

但由

于在标定过程中生成和检测一个 O H 需要两个光子
,

前面

的光子不能检测后生成的 O H
,

所以需要建立一个时变模式

来模拟这一标定过程
,

并通过该模式求算脉冲过程中生成

的 O H 浓度
。

3
.

3 ( )H 能级分辨模式

构造了一个基于脉冲内 O H 标定过程的时变模式
,

用

来模拟 LI F 系统在 O H 标定时发生在激光脉冲内的光化学

过程和光谱学过程
。

由于模式中包含了涉及 O H 自由基的

电子
、

振动
、

转动能级跃迁和碰撞过程
,

所以称之为
“
O H 能

级分辨模式
” 。

0 3 + h
v l

(入r = 2 5 1
.

91 5
n m )~ o (

I D ) + O2 ( 9 )

o (
`D ) + 姚 (卜于 o H (扩 11

, v ’ , = o ) + o H (梦 n
,

v’’ = o
,

1
,

2 ) ( 1 0 )

O H (扩 11
,

v’’ = 1
,

2 ) + M ~ O H (X
Z ll

,

v’’ 二 0 ) + M ( 1 1 )

O H ( x Z n
,

v’’ = 0 ) + h v l ( 入l = 2 8 1
.

g i s n m )~ O H (扩乙
+ ,

v
`

二 i )

( 1 2 )

。 H (尸艺
十 , v

’

= i )一 O H ( XZ ll
,

v’’ = i ) + h处 (双 = 3 i 4 n m ) ( 1 3 )

O H (矛 艺
+ , v ’ = 1 ) + M ~ ( )H (尸 X

+ , v ` = 0 ) + M ( 1 4 )

O H (尸 艺
十 , v ’ = o )~ o H (刃 11

,

v’’ = o ) + h为 (入3 = 3 o g n m ) ( 1 5 )

o H (矛 艺
干 , v

’

二 o
,
) + M~ ( ) H (梦 11 ) + M ( 1 6 )

初生 O H 有一部分集居在较高的振动和转动态 7[]
,

高

振动态的 O H 通过碰撞驰豫回到零振动态
。

O H 被激发到

电子激发态高振动态 O H (尸 艺
十 ,

v’ = 1) 后可以直接回跃发

射 ( 1
,

1) 带荧光
,

也可以发生碰撞驰豫到达零振动态 O H (尸

艺
十 ,

v’ =
0) 然后返回基态发射 ( 0

,

0) 带荧光
。

过程 ( 16) 是激

发态 O H 的碰撞失活 (碎灭 )
。

在 以上涉及能量转移过程的

M 物种必须对不同的碰撞分子分别加以考虑
,

在实验条件

下 M 包括 N Z 、

q
、

和 玫。 等
。

模式输入参数包括激光脉冲的能量分布
、

检测池的几

何参数以及标定气流中的 0 3 和 践 0 的浓度
,

输出脉冲过程

中产生的 O H 自由基标定浓度以及理论荧光数密度随时间

的变化等结果
,

并记录各积分步长的计算信息
。

由于内标定方案是在同一激光脉冲内完成 O H 自由基

的生成和检测
,

方法可行的首要条件是 O H 浓度和荧光信

现代科学仪器 1 999 1 一 2



号之间存在线性关系
。

利用 O H 能级分辨模式对每一次

马 /姚 0 标定过程计算 O H 标定浓度和 LI F 荧光强度
。

计

算结果表明在实验条件下
,

O H 标定浓度与理论荧光强度之

间存在很好的线性关系 (图 1 )
。

管路中凝结
,

并使两者温度互补
,

再经过与主气流混合后
,

到达荧光检测池的标定气流基本上可以达到环境温度
。

水蒸气发生器利用分 流法原理
,

采用鼓泡饱和器产生

饱和水蒸气
,

经过与稀释气混合后即可得到一定的 眺O 浓

度
。

设鼓泡气流与稀释气流的分流 比为 X
,

则混合气的相对

湿度
r

.

h
.

可表示为
:

X
r

.

n
.

= 万丁气只万二认
~

下
不厂下 入 I U U为

L l 一 又1 一
入 ) e

s
/ t’ s J

( 20 )

粼六来概

【川】即
一 3

图 1 模式计算 O H 标定浓度与荧光强度的关系

模式计算结果还表明在实验条件下
,

标定 O H 的基态

集居数在激光脉冲过程中的减少幅度不超过 1 %
,

说明该

L IF 系统不存在饱和效应
。

其中
e ,

为鼓泡饱和器中的水汽分压
,

P
、

为饱和器中的

总压力
。

在实际设计过程中
,

考虑到标定应在环境温度下进行
,

而水温一般低于室温
,

所以应对式 ( 20 )进行温度校正
。

将

整个鼓泡饱和器浸没在大水槽内
,

同时测量水温和室温
,

计

算时将温度差别的因素考虑在内
。

整个标定系统与一台美 国产 G 21 D x 型芫油空气泵相

连
,

标定系统总流量可以在 5
.

0
一

30
.

0 L / m in 之间调节
,

臭氧

和水蒸气支路的流量范围为 。一 1
.

OL / m ino

5 标定系统测试

4 内标定系统的建立

内标定系统主要由空气过滤器
、

臭氧发 生器
、

水蒸气发

生器以及气体混合器等部分组成 (图 2 )
。

空气经两级过滤

去除残 0
、

几
、

气溶胶和大部分有机化合物等组分之后分成

三路
,

大部分作为稀释气直接到达气体混合器
,

另外两小部

分分别进入几 发生器和水蒸气发生器
,

各路气流分别有控

制阀和流量计调节和读出流量
。

最后这三路气流在混合器

中混合均匀
,

并送到气体荧光检测池进行标定
。

双过滤器

臭臭氧氧

分分析仪仪

图 2 0 11内标定系统示意图

5
.

1 流量计校准

浮子流量计用长春市仪表厂生产的 s Q L
一

1 型湿式气体

流量计的流量计进行校准
。

S Q L
一

1 型湿式气体流量精度为

士 1 %
,

对三个浮子流量计整刻度读数的校准结果表 明
,

标

定误差均小于 士 10 %
,

可以满足标定系统的精度要求
。

5
.

2 臭氧浓度标定

几 浓度用美国热电子公司生产的 49 型紫外吸收 0 3 分

析仪测量
,

精度 士 I PP b
。

臭氧发生器的出口 0 3

浓度以及荧

光检测池的入 口 马 浓度经过测定对 比
,

经稀释换算后二者

在 士 5 % 的误差范围内是一致的
。

分别在 4 个流量下测定臭氧发生器生成 仇 的浓度
,

并

在五天内重复测量 5 次
,

每次测量时间 50 分钟
,

结果表明
,

臭氧发生器的重复性很好
,

各流量下 5 次平行测量的相对

偏差不超过 士 3 %
,

符合标定系统的质量控制要求
。

场 浓度与流量之间不存在线性关系 (图 3)
,

在实际标

定操作中
,

只选择臭氧流量计整数刻度处的流量 (即 F o3 =

0
.

5
,

0
.

6
,

0
.

5
,

1
.

0 1/ m in )产生 场
,

此时的 0 3 浓度是直接测

量的结果
,

从而可以保证标定的准确性
。

5
.

3 水蒸气浓度计算和检验

水蒸气发生器产生的水蒸气浓度是通过计算获得的
,

并采用绝对称重法进行标定
。

饱和水汽压可 以利用 w ex ler

经验公式 8j[ 求算
:

臭氧发生器采用 q 紫外光解法产生 几
,

通过调节光强

或干洁空气的流速可以控制产生 0 3

的浓度
,

伍 浓度范围从

几十 PP b 到几即m
,

具有很好的稳定性和重复性
。

紫外光源

采用两支 6 w
“

三井
”

牌紫外灯管
,

封闭在流线型玻璃管内以

提高光解效率和减少室内污染
。

两支紫外灯由稳压电源供

电
。

从图 2 可以看到
,

标定系统设计成岛 气流首先与水蒸

气发生器支流混合
,

然后才进入气体混合器
。

这样做的 目

的是为了防止温度较低的饱和水蒸气在到达混合器之前在

hi ew 一

息
g

1

T
I一 2 + 。 nI T

(2 1 )

其中 ew 为温度为 T 时的饱和水汽压
,
g ;

和 g7 为系数 8[]
。

根据流量和水温利用式 (2 1) 计算出鼓泡饱和器在单位

时间内产生的水汽质量 ( w 计 )
,

又 由室温和稀释气总流量可

以计算出标定气流中的 姚 O 含量
。

采用国际湿度基准 (即重量法 )对水蒸气发生器进行标

定
。

用两个球状玻璃吸收管收集标定气流中的水分
,

根据
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表 1

误差源

流量计

温度计

臭氧发生器

水汽发生器

壁损失

合计

仇 /珑 0 混合气发生部分的误差估计

`
绷 !

二

`’ 「士
“ 「

,

一 1 2以】厂 r
U ,
依度 ! 甲

( pp b )
,

~ L 一

’

一
l

` 「
仅洲〕卜

决定因素

标定误差

读数误差等

标定误差

标定误差

流场不均匀

误差加和

误差大小

( 10 %

< 2 %

8 %

4 %

< 2 %

< 2 6 %

《 盯 ( 二 1
二 吸 皿

0
.

2 0
.

4 0
.

6 0
.

8

流量 ( L / n i n
)

图 3 臭氧浓度标定结果

吸收时间和 吸收前后 的重量差确定水汽 生成速率

( w 称 )
,

实验结果与计算值是一致的 (图 4)
,

标定误差为 土

4 %
o

有意义的标定数据
。

标定实验获得 了跨越两个数量级的

O H 浓度范围 (2
只 10 7一 4 又 10 9O H/

c

耐 )
,

用最小二乘法进行

线性回归
,

得到荧光信号对 O H 浓度的回归关系式
:

s明 = ( 0
.

66 士 0
.

57 ) +
( 5

,

6 1 士 0
.

0 6 ) 火 一0
8

[ o H 〕 (2 2 )

其中的 s oH 是指 O H 自由基的归一化荧光信号
。

〔o H 〕为荧

光检测区的 O H 标定浓度
。

式 ( 22) 的相关系数大于 0
.

9 99
,

可见荧光信号与 O H 浓度之间具有很好的线性关系 (图 5 )
。

截距相 当于 ( ) H 自由基浓度为零时的空白信号
,

截距 的标

准偏差 ( 士 0
.

5 7) 反映了所有参加 回归的数据波动的平均结

果
。

20 L一
-

一
~

一
~

.

一一
`

一
J

.l

20 4 0 w 汁 (咪 ) 60

图 4 水蒸气发生器标定结果
[ ( 】H ] (助

5
.

4 标定系统误差分析

由于内标定 系统并不直接产生 标准浓度的 O H 自由

基
,

而是生成标准浓度的 场 和 玩 0
,

所以能大大减小因 自

由基不稳定造成的不确定性
。

利用激发激光脉冲本身光解

0 3
/玩 。 混合气产生 O H 来标定 L IF 系统是一个新思路

,

由

于内标定过程的详细光谱学机制的定量研究还 不够全面
,

因此可能带来一定的误差
。

标定系统的 0 3 和玩 O 发生部分的误差可能来自流量

计
、

温度计
、

臭氧发生器
、

水汽发生器以及气体管路和荧光

检测池入口等部分
。

流量计读数和调节误差已经反映在它

们的标定误差之中
,

考虑到标准方法自身的不确定性
。

总

误差不超过 士 10 % (实际标定误差 < 土 8 % )
。

臭氧发生器

采用了直接测量的方法进行标定
,

水蒸气发生器采用称重

法进行绝对标定
,

所以其误差大小都比较确定 (表 1 )
。

另

外
,

测量发现 场 和 姚 0 的壁损失很小 ( < 2 % )
。

总之
,

内标

定系统可以满足 LI F 系统的标定需要
。

5
·

5 L I F 系统标定

先后进行了 16 次 LI F
一

O H 系统标定实验
,

共获得 85 个

图 5 L IF 一 《旧 系统标定结果

6 结 论

L IF 技术是一种相对测量方法
,

而高度活泼的 O H 自由

基不存在稳定的标准物质
,

所以对 LI F 测量系统 的标定是

一个难题
。

其他的 O H 标定方法基本上都是先通过某种途

径生成一定浓度的 O H 自由基
,

然后引入 LI F 荧光检测池

进行标定测量
。

这些标定方法的一致缺点是不能保证生成

的 O H 自由基在传统过程中保持浓度恒定
。

内标定技术是

在同一束激光中生成和 检测 O H
,

从而达到标定 系统的 目

的
,

避免了 O H 自由基的输送过程
,

减少了系统误差
。
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大气中五氧化二磷测定的研究

A S t u d y o f D e t e r m i n a t i o n P 2 0 5 i n t h e A t m o s P h e r e

翁炜勋

(上海市徐汇 区环保研究所 上海 20 00 32 )

摘要 研究用铂兰 比 色法 .N1 定大 气中五氧化二磷的方法
,

使 用过氛乙烯滤膜采集大 气样品
,

用 nS c b 甘 油溶 液

为还原 剂
,

研究 了相酸按 的用量
、

显色时的酸度等条件的影响
,

还 对硅 和砷 的干扰 和 消除方法进行研 究
,

本方法通过 了

标 准方 法验证程序
,

表明该方法的精密度和准确性 高
,

适用于大 气环境中五氧化二磷的 .mJ 定
。

关键词 大 气 五氧化二磷 环境监测

五氧化二磷 几仇 即是磷酸配
,

是白色粉末或结晶物
,

凡生产磷化合物工厂的空气中都有可能被五氧化二磷污

染
。

五氧化二磷常以蒸汽或气溶胶状态存在于大气中
。

当

测定污染源时
,

常用玻璃筛板吸收管采样 2[] 3[] 4[]
,

对大气环

境样品常用滤膜材料采样川 4[] 〔5 6][ 〕 ,

用钥兰 比色法测五价

磷常用的还原剂有抗坏血酸川
,

氯化亚锡 2[] 〔3 117 〕等
。

本方

法使用过氯乙烯滤膜采集大气样品
,

它的采样效率高
。

用

nS C贬甘油溶液为还原剂
,

它可长期使用
。

本文还研究了钥

酸铁的用量
、

显色时的酸度等条件的影响
。

使本方法适用

范围广
,

不仅夏天可以正常发色
,

而且冬天也可以正常测

定
,

方法具有线性范围宽 ( 2 5滩 一 1昭 / 10 inl )
,

精密度好 (变

异系数 2
.

7 % 对 5雌八 o d 的样品 )
,

正确度高等优点而优于

类似方法
。

本文还提出了用 K l 的混合还原剂消除大量 A S

干扰的方法
。

1 实验部份

1
.

1 仪器

1
.

1
.

1 粉尘采样器
,

3一 15 升 /分
,

附直径 40 毫米塑料夹

1
.

1
.

2 分光光度计 7 21 型分光光度计

1
.

1
.

3 具塞比色管 10 毫升

1
.

2 试剂

1
.

2
.

1 标准溶液
,

精确称取干燥的磷酸二氢钾 ( 110 ℃烘 2

小时 )Q
.

19 16 克溶于水中
,

移入 10 00 毫升容量瓶
,

加水至刻

度
,

此溶液 1 毫升 = 1 00 阳 五氧化二磷
,

临用时
,

用水稀成

1
.

00 毫升、 10 微克五氧化二磷的标准溶液
。

1
.

2
.

2 含酸钥酸钱溶液
:

称取 3
.

1 9 钥酸按于 40 ml 水中
,

溶

解后倒入 1 十 1玩 s q 52 ml 中稀释至 100 ml
,

再以酚酞为指示

剂
,

以 N aO H 标准溶液对此溶液进行标定
。

要求溶液浓度

在 9
.

20 一 9
.

40 mo l/ L ( 1/ 2氏 5 0 礴 ) 浓度之间必要时 以水或

1 + 1玩 S (〕4

调整之
。

1
.

2
.

3 2
.

5 % 氯化亚锡甘油溶液
,

称取 2
.

59 氯化亚锡溶于

10 0 毫升甘油中 (可在水浴中办热促进溶解 )
,

此溶于可长期

使用
。

1
.

2
.

4 3 % 钥酸按溶液
:

称取 3 9 钥酸按溶于 100 m l水中
。

1
.

2
.

5 混合还原剂
: 5 9 硫酸钠溶于 20 ml 水 中

,

0
.

2 59

N
a
凡q

.

5践 0 溶于 20 m l水中
,

0
.

3 g kl 溶于 10 ml 水中
,

把三

者混合均匀
,

临用时现配
。

1
.

2
.

6 C ( l / 2 H 2 (S 〕4 ) = 10
.

omo l / I
砂

硫酸溶液
。

1
.

3 采样

将过氯 乙烯滤膜装于采样器上
,

以 10 分的流量采样
,

采样时间以现场浓度而定
。

环境大气一般采样 10 一 20 分

钟
。

一般抽取 100 升空气以上
。

污染源 (车间内 )的采样可

用多孔玻板吸收管装 s ml 水为吸收液
,

以 0
.

S L/ m in 的速度

抽气
,

采集 20 分钟
,

约 10 升空气样品
。

也可以用滤膜采样
,

但抽气样仅需 10 升
。

1
.

4 分析步骤

1
.

4
.

1 绘制标准 曲线

在 2 5m l 比色管中
,

分别加入 0
,

0
.

3
,

0
.

6
,

0
.

9
,

1
.

2
,
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