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铜W铜试剂分离富集!!!电感耦合等离子体

发射光谱法测定地下水中痕量汞
崔德松

!国土资源部东北矿产资源监督检测中心"辽宁 沈阳 ##""!(#
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c1反应生成鳌合物沉淀的同时"能将痕量MF&

*

'共同沉淀出来的特

性"将MF&

*

'分离富集"用电感耦合等离子体光谱仪测定其含量$ 本方法采用去离子水加 MF标准溶液#.60表示 MF&

*

'和

.6&

*

'1和铜试剂&RR<.'进行实验"分别加入不同量的.6和RR<."测定加入的 MF标准的含量"最终确定最佳 .6 和 RR<.

加入量$ 另外"在测定时"对分析线的选择#背景的扣除进行试验"恰当处理$ 水溶液体积由 ("" 0\浓缩至 A 0\"富集 B" 倍

后"MF的最低检测浓度可达 "V#

,

Fb\"PJRr#";&. [#('$
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??汞在大气#土壤#岩石#海洋#江河湖泊中分布极

广"汞有其两面性"一方面其对人类的生产生活及科

学研究有益"另一方面汞及汞化合物具有毒性"损害

人的肝脏和神经系统"对人体危害极大0#1

$ 汞是自

然生态环境评价及现代环境地球化学研究的重要指

标之一0( >!1

$ 汞在自然界中含量很低"在江河湖海

及地下水中更低"测定较为困难$ 测定水中痕量汞

的分析方法较少"常用的有原子荧光法0! >B1

#双硫腙

显色有机溶剂萃取比色法0A1等"未见电感耦合等离

子体发射光谱法测定地下水中痕量汞的报道$ 这主

要是由于仪器的灵敏度满足不了直接测定的要求"

只有富集后才可测定"分离富集又不容易完全$ 虽

然此种仪器具有灵敏度高#准确性好#线性范围宽#

谱线丰富及多元素同时测定的优点0W >U1

"但要准确

测定痕量 MF"需要富集完全$ 笔者根据 MF#.6 与

铜试剂共沉淀的特性&可使少至 "V"(

,

F汞离子从

# \水中沉淀出来'

0T1

"从沉淀富集完全入手"参照

电感耦合等离子体原子发射光谱法测定地下水中其

他微量元素的地矿行业标准方法0:1

"设计实验方

案"反复试验"确定 .6 与铜试剂加入量"选择谱线"

修正背景"最终确定实验方法$

89实验部分

8:89仪器及工作条件

美国</+,0%公司5P5J 5-8,+G1*

*

O7G型等离子

体发射光谱仪"<K]@软件"玻璃同心雾化器"漩流

雾室"内嵌式 B 道蠕动泵$ 使用功率!# #A" d%雾化

器压力!(WV" G71%辅助气流量 "VAA \b01-%蠕动泵转

数!##" ,b01-%冲洗时间!(" 7%积分时间!#A 7%等离

子气焰!截取高度 #A"截取宽度 !%背景扣除!<K]@

(":(
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软件背景全部扣除模式$ 分析谱线 # TB: -0$

8:!9主要试剂

盐酸#硝酸均为优级纯%纯化氨水%去离子水

&电阻率 #T )

.

(20'%甲基橙指示剂&# Fb\'%硝酸>

乙酸纤维素滤膜&直径 (A 00"孔径 "VT

,

0"用前先

用质量分数 (";盐酸溶液浸泡一昼夜"再用去离子

水漂洗至中性'%.6工作溶液
)

&.6' [A

,

Fb0\%铜

试剂 &RR<.' 溶液
)

&RR<.' [&#"" Fb\'% &取

RR<.#" F"加纯化氨水 T 0\"溶解后定容至 #""

0\'%过氧化氢&质量分数为 !";'$

!9分析步骤

!:89样品的分离富集

&#'取 GMr( 的经盐酸酸化的地下水样 (""

0\于 (A" 0\玻璃烧杯中$

&('加入甲基橙指示剂 ( 滴"逐滴加入纯化氨

水中和到指示剂刚变色&GM[B'$

&!'加入铜工作溶液 # 0\"加入铜试剂溶液 !

0\"用玻璃棒搅匀"再用纯化氨水调整至溶液 GM

[T$

&B'放置 ! /"在玻璃抽滤器上垫好滤膜"将烧

杯中溶液及沉淀倒入并过滤$

&A'过滤毕"沉淀连同滤膜放回原烧杯中"用热

硝酸溶液 A 0\洗下残留在滤器上的沉淀"承接于原

烧杯中$

&W'加入过氧化氢 "V! 0\"温热溶解滤膜上的

沉淀"滤膜用少许去离子水冲洗后弃去"将溶液在低

温蒸发到 ( 0\左右"冷却$ 将制备溶液移入 #" 0\

刻度比色管中"用去离子水定容至 A 0\"待测定$

!:!9样品的测定

标准曲线!以去离子水作为低点"MF质量浓度

???????

图 #?标准工作曲线

为 "V"(#"V#"#"V("

,

Fb0\的溶液为 ! 个高标绘制

工作曲线&见图 #'$

根据选定仪器参数#工作条件#谱线波长进行测

定"测定结果除以 B" 即为实际测定值$

;9结果与讨论

;:89配制MF待测标准溶液

用去离子水加不同量的 .6 和 RR<.测定 MF"

以求其最佳值$ 用氨水调溶液 GM[T"在 ("" 0\去

离子水中加 # 0\MF"

)

&MF' ["VA

,

Fb0\"相当于

# 0\去离子水中
)

& MF' ["VAb("" ["V""(A

,

Fb0\$

;:!9==L$量对K@测定值的影响

根据克当量相等和溶度积原理"在 ;:8 小节中

配制的溶液中加入过量 .6 标准溶液 ( 0\"

)

&.6' [#

,

Fb0\"逐级加入 RR<.量"按前述分离

富集法测定MF"测定值见表 #&按浓缩后 A 0\体积

计"标准值为
)

&MF' ["V#

,

Fb0\"再除以 B" 即为

最终测定值'$

表 89==L$量对K@测定值的影响!

)

&MF'b

,

F(0\

>#

RR<.

"

MF RR<. MF

#"" "V"UT# !""" "V#""B

("" "V"TWA A""" "V":UA

A"" "V":(B #"""" "V":B(

#""" "V":AU ("""" "V"TWT

(""" "V":TW !"""" "V"T(#

??注!

!

.6 加入量为 (

,

Fb("" 0\%

"

RR<.为 ("" 0\水中加

入量$

从测定值可看出"当RR<.量为 ! """

,

F时"沉

淀最完全"MF测定值与加入量符合$

;:;9$.量对K@测定值的影响

在 ;:8 小节中配制的溶液中加入 ! """

,

F

RR<."逐级加入.6"测定MF"测定值见表 ($

表 !9$.量对K@测定值的影响!

)

&MF'b

,

F(0\

>#

.6

"

MF .6 MF

"V# "V"W:( AV" "V"::U

"V( "V"UAA #"V" "V":T#

"VA "V":#! ("V" "V":!T

#V" "V":AW A" "V"TB!

(V" "V":UB #"" "V"UW#

!V" "V":TA ("" "V"U#B

??注!

!

RR<.加入量为 ! """

,

Fb("" 0\%

"

.6为 ("" 0\水中加

入量$

(#:(
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从测定值可看出 .6 量为 A

,

Fb("" 0\时"MF

的测定值与标准值相符$

最终选定在 ("" 0\待测水中"酸碱度 GM[T"

RR<.加入量为 ! """

,

F".6 加入量为 A

,

F&若水

中.6质量浓度大于 Ab("" ["V"(A

,

Fb0\"则不必

加.6"但辽宁各地区地下水中 .6 质量浓度大都在

#"

>:

,

Fb0\左右"低于 "V"(A

,

Fb0\'$

;:<9分析线的选择

MF的常用分析线有 # TB: 和 # :B( 两条"强度

相同"但 # :B( 谱线两旁有 J2等元素较强干扰"而

# TB: 无干扰"实际测试是 # TB: 为好"故选择

# TB: 为分析线$

;:B9背景的扣除

在分析线背景位置左有 J1#.3#$3的干扰"右有

@4的干扰"经过对背景的不同处理方法"采用左右

背景全部扣除方式&如图 ('最为理想"测定结果

准确$

图 (?背景的扣除

;:C9方法的检出限

以 #( 份去离子水按本方法处理后作为空白溶

液"对其连续测定"以 ! 倍标准偏差计算方法检出限

为 "V""#

,

Fb0\&实 际 检 出 限 为 "V""#bB" [

"V""""(A

,

Fb0\'$

;:S9精密度和准确度

按本方法对MF的水样标准物质 D̂d"TW"! 的

MF标准溶液逐级稀释至
)

&MF' [(VA

,

Fb0\和

)

&MF' ["VA

,

Fb0\"各取 # 0\分别加入 ("" 0\去

离子水中&水样最后浓缩至 A 0\"相当于稀释 A 倍"

即 (VAbA ["VA

,

Fb0\和 "VAbA ["V#

,

Fb0\'"各取

#( 份"按本方法分离富集"连续测定"测定值与标准

值相符"精密度&PJR'小于 #";"见表 !$

表 ;9精密度和准确度试验

MF标准

溶液

)

&MF'b

,

F(0\

>#

标准值 测定值 平均值

PKb

;

PJRb

;

D̂d"TW"!

?&稀释'

"V#""" "V":W(""V":B(""V":T:

"V##AB""V":AA""V#"A#

"V#"##""V":U#""V":B"

"V#"UT""V":AW""V":UB

"V":A: >BV# AVU

D̂d"TW"!

?&稀释'

"VA""" "VA#W(""VBUTA""VBWAT

"VB:("""VA(!"""VA#(T

"VBWUU""VA"AT""VA#:B

"VA##U""VBTT#""VBTW"

"VB:U# >(V: BV#

<9结语

该实验方法是依据 MF#.6 与 RR<.在氨性溶

液中形成鳌合物沉淀"经实验选择最适当的 .6 和

RR<.量"使MF沉淀完全"进而分离富集"采用电感

耦合等离子体光谱仪测定&以去离子水中加 MF质

量浓度为
)

&MF' ["V""(A

,

Fb0\为例'$ 在实际测

试中"最低可测定至 "V#

,

Fb\$ 通过实验结果表

明"建立的铜>铜试剂分离富集+++电感耦合等离

子体发射光谱法测定地下水中痕量汞的方法准

确度高"易于掌握"适用于各类地下水中痕量汞

的测定$
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