
#$%&'()" 现代化工 第 !" 卷第 ! 期

#*+,%- ./,012$34-+567%8 '()" 年 ! 月

不同前处理I离子色谱法测定

植物沥青中钾含量
胡士奇!于凤文!

!周小瑞!计建炳
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摘要!分别采用干法消解和微波消解处理植物沥青样品%干法消解在可操作性上优于湿法消解$ 利用离子色谱法对前处理

后的钾离子溶液进行测定$ 色谱条件包括以#,7%*6,M .:A)((C:X( 为分析柱%)X" 00*3硝酸为淋洗液%流速为 (X; 0dC01-$ 结

果表明%钾的质量浓度在 ) l@( 0KCd范围内有良好的线性关系%检出限为 (X((' 0KCd$ 在此检测条件下%干法消解和微波消解

的相对标准偏差分别为 (XB:Y和 (XV:Y%回收率在 ;"Y l)()Y之间$ 该方法能准确地测出植物沥青中的钾的质量浓度%为生

产优质燃料提供有效的检测方法$
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99地沟油制备生物柴油后产生大量黑色黏稠液

体%称为植物沥青$ 由于甘三酯和甲醇制备生物柴

油进行酯交换反应需使用固体碱催化剂 gbO

())

%因

此%在后续精馏操作中gbO等钾离子会留在植物沥

青中$ 植物沥青具有较高的.&O质量分数%因此能

被用来生产优质的锅炉燃料(')

%但是高温时过多钾

离子会生成 g

'

b腐蚀锅炉管壁(!)

$ 因此在除去钾

离子之前需要寻找测定植物沥青中钾离子质量浓度

的方法$

植物沥青中含有脂肪醇醚等大分子%其特性决

定了钾离子测定的前处理过程的复杂性$ 目前对有

机物的消解方法有干法消解(:)

&湿法消解(@)和微波

消解(B)

$ 干法消解的灰化温度高%能够很好地分解

大分子有机物'微波消解所采用的加热方式是体加

热的方式%相比湿法消解中的电炉或加热板加热更

加快速均匀%有利于样品的消解$ 目前有关钾的检

测方法主要有原子吸收光谱法"??F#

(")

&电感耦合

等离子体原子发射光谱法"4.<A?]F#

(V)和离子色

谱法(;)

$ 火焰原子吸收光谱法的工作曲线的线性

范围窄%电感耦合等离子体原子发射光谱法"4.<A

?]F#的钾检出限较高$ 相比之下%离子色谱法具有

线性范围广%灵敏度高%检出限低等优点$ 笔者分别

以干法和微波消解作为样品前处理%再用离子色谱

法进行检测$ 通过对比消解方法%优化色谱条件%建

立快速&方便测定植物沥青中的钾离子质量浓度的

方法$
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@A实验部分

@B@A仪器和试剂

#,7%*/0VV) 离子色谱仪%瑞士万通中国有限公

司生产%#,7%*6,M .:A)((C:X(")(( 00j:X( 00#分

析柱%#,7%*6,M .: [5$%+C:X( "@ 00j: 00#保护

柱'a$N,%7/,%0d@C))C<!!( 马弗炉%德国纳博热公

司生产'#\FAB[微波消解C萃取仪%上海新仪微波

化学科技有限公司生产'I<iFA)((dCO超纯水机%

杭州永洁达净化科技有限公司生产$

浓度为 ) ((( 0KCd钾标准溶液'浓硝酸&浓硫

酸和 !(Y过氧化氢%均为优级纯'植物沥青%宁波杰

森绿色能源技术有限公司生产'电阻率为 )VX' #

7

*20

的超纯水$

@BCA样品的前处理

将植物沥青倒入 ' ((( 0d烧杯中%用电动搅拌

机进行机械搅拌 ' /后取样$

)X'X)9干法消解

称取植物沥青 (X' K左右"精确至 (X((( () K#

至 '@ 0d石英三角瓶%并记录总质量$ 滴加 (X@ 0d

浓硫酸后放在可控温加热板上于 )V(Z炭化至无

烟$ 再放入马弗炉中升温至 B((Z灰化 B / 冷却取

出$ 向三角瓶中加入 ' 0d浓硝酸溶解残渣%并在加

热板上于 )V(Z煮沸蒸干%再滴加 ) 0d过氧化氢于

)B(Z煮沸蒸干%用超纯水定容至 @( 0d容量瓶$

)X'X'9微波消解

称取 (X' K"精确至 (X((( () K#左右植物沥青

样品于 )(( 0d消解罐中%加入 V 0d硝酸和 ) 0d过

氧化氢%置于微波消解系统内%按设定程序消解%消

解程序如表 ) 所示$ 将消解后的内罐置于电热板上

赶去残余的氮氧化物%再滴加 ! 0d过氧化氢加热蒸

干%用超纯水定容至 @( 0d容量瓶$

表 @A微波消解程序

步骤 温度CZ 时间C01- 功率Ci

) )@( )( "((

' )V( )( "((

! ')( :( "((

@BDA离子色谱条件

色谱柱!#,7%*6,M .:A)((C:X( 阳离子色谱柱%

柱温为 !(Z'淋洗液为 )X" 00*3CdOab

!

'淋洗液

流量为 (X; 0dC01-'进样量为 '(

%

d$

@BEA标准曲线的配制

用移液管移取 @ 0d钾标准溶液%用超纯水定容

于 )(( 0d容量瓶中配成 @( 0KCd中间液$ 再通过

移液管移取中间液 )&@&)( 0d和 '@ 0d至 @( 0d容

量瓶%得到的质量浓度分别为 )&@&)(&'@ 0KCd$ 由

低质量浓度至高质量浓度依次进样分析%绘制标准

工作曲线$

CA结果与讨论

CB@AC 种前处理方法可操作性比较

分别从所需时间&消耗试剂和单次所能测样品

数来考察干法消解和微波消解的可操作性%结果如

表 ' 所示$ 从表 ' 中可以看出%微波消解相比干法

消解更为快速%干法消解所耗时间大部分用于马弗

炉灰化%所以两者实际操作时间差异不大$ 微波消

解单个样品所消耗试剂用量更大$ 由于微波每批测

试的样品数较少%所以在样品数量较多时干法消解

更适用$ 在安全性方面%植物沥青属于油脂类%微

波消解过程中会产生大量的气体%使消解罐内压

力瞬时增大%存在一定的安全隐患$ 因此%在实际

操作的方便和安全性比较中%干法消解优于微波

消解$

表 CA前处理方法消耗时间%试剂和样品数比较

99参数 干法消解 微波消解

时间C/ )( l)' ) l'

试剂用量C0d ! l: )( l)@

样品个数 )( l)@ ) lB

CBCA离子色谱条件优化

通过改变淋洗液的浓度和流速发现%当淋洗液

的浓度过高或流速过快时%钾离子峰与杂峰难以分

离%柱效降低'而淋洗液浓度过低或流速过慢时%出

峰时间过长$ 由于无机酸是强电解质%增强浓度势

必使流动相背景电导增加%使直接电导检测法的检

测下限提高%难以灵敏地检测溶质离子()()

$ 选择淋

洗液浓度为 )X" 00*3CdOab

!

%流量为 (X; 0dC01-

时%钾离子的出峰时间为 !X'! 01-%钾离子峰和其他

峰能够有较好的分离%如图 ) 所示$

图 )9离子色谱图

*))'*
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CBDA方法的检出限%标准曲线与精密度

依据信噪比"FCa# n! 计算得到该方法对钾离

子的检出限为 (X((' 0KCd$ 采用峰面积定量%以峰

面积为 J轴%质量浓度为 $轴%绘制 @ 个点")&@&

)(&'@&@( 0KCd#%得到钾离子的标准曲线为 $e

(X)!: !!Jk(X((V :"%相关系数为 )X((( (%说明钾

离子在 ) l@( 0KCd具有非常好的线性关系$ 取植

物沥青样品进行 B 次平行实验%得到的溶液经

(X''

%

0微孔滤膜过滤$ 干法消解和微波消解得到

钾的平均质量分数分别为 @X:) 0KCK和 @X@( 0KCK%

相对标准偏差分别为 (XB:Y和 (XV:Y$

CBEA方法的回收率

取植物沥青为原料%在待测样品中加入已知量

钾标准溶液%分别用干法和微波进行消解和检测%结

果如表 ! 所示$ 由表 ! 中可以看出%回收率在

;"Y l)()Y之间$

表 DA植物沥青钾离子质量浓度及加标回收率

消解

方法

测定结果C

"0K*d

A)

#

加标质量

浓度C

"0K*d

A)

#

加标

测定值C

"0K*d

A)

#

回收量C

"0K*d

A)

#

回收

率CY

干法 '!X)() '( :!X)V; '(X(VV )((X:

9 ')X:@V '( :)X!@V );X;(( ;;X@

9 ')X@!; '( :)XB)V '(X("; )((X:

微波 '(X!V) '( !;XVV! );X@(' ;"X@

9 ''X"@' '( :'XV@: '(X)(' )((X@

9 '(X@!( '( :(X!"' );XV:' ;;X'

DA结论

分别采用干法消解和微波消解对样品进行前处

理%干法消解在可操作性上优于微波消解$ 利用离

子色谱法%以 #,7%*6,M .:A)((C:X( 为分析柱%通过

优化离子色谱条件%得到的方法检出限低%工作曲线

线性范围良好$ 干法消解和微波消解的 64G分别

为 (XB:Y和 (XV:Y%回收率在 ;"Y l)()Y之间%说

明 ' 种前处理方法样品无挥发损失%测量结果准确%

可作为植物沥青生产优质燃料的一项有效检测

手段$
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赢创FP$Y<J%#

"透明聚酰胺材料带来一场运动眼镜镜框的革新

99在意大利米兰举行的 '()" 年#4\b眼镜展上%赢创

展出了一款全新运动眼镜镜框的应用方案$ 该方案在镜

框中使用了 Q̀b[?#4\

0

%一种具有卓越透明度的高性能

塑料$ 凭借较好的佩戴体验与耐久的品质% b̀[?#4\

0

被视作现有材料的理想替代物$ Q̀b[?#4\

0带来更为

舒适的时尚体验本次创新应用的成功基于赢创与 ?̂?a

d4ObM712$3的合作$

以轻质构造为特色的 Q̀ b[?#4\

0

.=;"(: 能够有

效减轻运动镜框的重量%从而显著改善佩戴体验$ 同

时%Q̀ b[?#4\

0出众的透明度以及加工与着色特性提

供了较大的设计自由度%有助于创造出时尚亮丽的外

观$ 以 Q̀ b[?#4\

0材料为基础制成的运动眼镜能够

有效抵挡防晒霜的侵蚀%从而延长产品的使用寿命$

此外%Q̀ b[?#4\

0在极端条件下的卓越耐候性有助于

改善镜框的延展性%同时保证眼镜在极端天气环境中

也能经久耐用$ !施嘉"
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