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摘要!利用 $̂bAR*!) 原子荧光光度计测定离子交换树脂法处理的冶金废水中的汞$ 仪器条件!负高压为 (Q) _"灯电流为

!) $"硼氢化钾的质量浓度为 *) HVE"载液为 "U盐酸"检出限为 )@)!(

$

HVE"相关系数为 )@RRR Q"回收率为 RQ@S(U W

*))@(QU"相对标准偏差为 *@)*U W(@("U$ 该方法检出限低"灵敏度高"适用于离子交换树脂法处理冶金废水中汞的测定$
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<<离子交换树脂广泛应用于化工生产#湿法冶金

等诸多领域"离子交换树脂从金矿浸出液或矿浆中

吸附富集金的同时也吸附了对环境造成污染的重金

属离子"主要含有 H̀#ZM#0&#0- 等成分$ 开发与再

利用载金树脂物料中有价值金属元素具有重要意义

和经济效益+*,

"目前国内广泛使用的工艺是用大量

水清洗"除去杂质避免影响再生作业+(,

$ 因此"载

金树脂物料中的汞会伴随废水流入环境"环境中汞

的污染主要来源于食盐电解#重金属冶炼#军工等工

业废水"汞在土壤#水体中的赋存形态对环境行为有

显著的影响"成为目前环境科学领域的研究热点

之一+! A#,

$

汞的分析测定方法有冷原子吸收法+",

#冷原子

荧光法+?,

#原子吸收法+Q,

#原子荧光光谱法+S A**,等$

在/水和废水监测分析方法0 &第 # 版'中+*(,

"汞的

测定采用冷原子荧光法"此法存在分析时间长"灵敏

度#准确度差"对低含量的试样检测不出等$ 笔者采

用原子荧光光度法测定经离子交换树脂法处理的冶

金废水中汞含量"操作简单#快速"基体干扰明显减

少"灵敏度高"结果的相对标准偏差为 *@##U"回收

率为 RQ@S(U W*))@(QU"该方法适用于离子交换

树脂法处理的冶金废水中汞含量的测定$

<=材料与方法

<?<=主要仪器与试剂

$b̂AR*!) 双道原子荧光光度计"北京吉天仪

器有限公司生产%汞空心阴极灯"北京有色金属研究

总院生产$ 硼氢化钾#氢氧化钾#盐酸"均为优级纯%

实验用水为二次去离子水%* ))) 2HVE的汞标准物

质"中国计量科学院生产$

<?>=仪器工作条件

灯电流!!) $%屏蔽气流量!S)) 2EV23/%负高

压!(Q) _%读数时间!Q 9"载气流量!#)) 2EV23/%原

子化器高度!S 22%读数方式!峰面积$

*"Q**
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<?@=标准工作液的制备

标准工作溶液由单元素国标母液&国家标准物

质研究中心' H̀* ))) 2HVE逐级稀释所得"根据样

品中 H̀含量"制备不同质量浓度的标准工作溶液$

本实验中"配制汞标准使用液的质量浓度为 *@)#

(@)##@)#"@)#*)@)

$

HVE"以汞标液的质量浓度为横

坐标"荧光强度为纵坐标"得出线性回归方程!:j

!*Q@#Q8A((@(!"O

(

j)RRR Q$

<?A=样品前处理

将所取企业废水稀释 *)) 倍"然后准确移取

*) 2E于 (") 2E锥形瓶中"缓慢加入适量体积比为

*)v*的 C̀Y

!

V̀06Y

#

"摇匀"于电热板上低温消化至

无色透明冒白烟为止"赶酸"冷却后转移至 *)) 2E

容量瓶中"加入适量硫脲A抗坏血酸混合液"用 "U

盐酸定容"摇匀备用$

>=结果与讨论

>?<=仪器条件的选择

(@*@*<光电倍增管负高压的影响

负高压是影响荧光强度的主要因素$ 灵敏度随

着负高压升高而增加"负高压过高会导致基线漂移"

如表 * 所示$ 由表 * 可以看出"负高压在 (?" W

(Q" _之间时"信号强度较稳定"荧光强度适中"因

此选择负高压为 (Q) _$

表 <=负高压对汞荧光值的影响

汞质量浓度V

&

$

H*E

A*

'

负高压V_

(?" (Q) (Q" (S) (S" (R)

*@)) "Q@#( ?!@(? Q#@!? <S?@*R **"@?R *!S@#Q

(@)) *)Q@RQ *!#@"R *?)@?! *R?@*S (!!@*( (QQ@(?

#@)) (("@#( (S#@!# !#Q@!Q #*?@#* ")!@R# "RR@)(

"@)) (R(@Q) !QR@(! ##?@(( "!"@R* ?#?@(" QS)@QQ

*)@)) ?)?@"* QQ#@"# R("@RR **!?@R) *!"R@)* *?#!@*(

(@*@(<灯电流的影响

当灯电流增大时"荧光强度增大"灯电流较低

时"荧光强度低且不稳定"但灯电流过高会影响灯的

使用寿命"噪音也会增强"如表 ( 所示$ 由表 ( 可以

<<<<<<<

表 >=灯电流对汞荧光值的影响

汞质量浓度V

&

$

H*E

A*

'

灯电流V$

(" !) !" #)

*@)) ?!@(? *)S@S" *!"@Q) *??@*R

(@)) *!#@"R ((S@"" (S(@#? !(?@*S

#@)) (S#@!# #?"@QQ "R#@?# ?"?@#*

"@)) !QR@(! "R*@?* Q#Q@S! S!"@R*

*)@)) QQ#@"# *("?@#" *""*@?R *S!?@R)

看出"在保证实验灵敏度的情况下"选择灯电流为

!) $$

(@*@!<硼氢化钾质量浓度的影响

\F̀

#

质量浓度对荧光强度有直接影响$ \F̀

#

质量浓度过低时"其还原能力差"灵敏度低%\F̀

#

质量浓度过高时"会附带产生大量氢气"对样品产生

稀释作用"使得荧光强度降低"如表 ! 所示$ 由表 !

可以看出"选择 \F̀

#

质量浓度为 *) HVE$ 同时由

于硼氢化钾水溶液的稳定性差"易分解产生气泡"影

响氩氢焰的稳定性"因此配制硼氢化钾溶液时需加

入氢氧化钾维持硼氢化钾溶液的稳定性"但氢氧化

钾质量浓度过高时"会降低反应时的酸度"最终确定

氢氧化钾的质量浓度为 (@) HVE$

表 @=9WO

A

溶液质量浓度对汞荧光值的影响

汞质量浓度V

&

$

H*E

A*

'

\F̀

#

质量浓度V&H*E

A*

'

S *) *( *# ()

*@)) (!R@?" !(Q@!S *S*@"? *!(@Q? <S!@)S

(@)) #S)@#Q "SR@)R !?Q@"" (Q"@QQ *S(@!Q

#@)) *)(?@"* *(*S@"S QR(@#" ?)R@Q( !S!@#R

"@)) *!*"@(Q *"!"@"S *)*!@** Q?S@#Q #R(@)?

*)@)) (Q?)@*# !*S)@#" ()SR@!R *?Q#@!! *)!Q@"S

(@*@#<原子化高度与载气流量的影响

原子化器的高度与载气流量决定被测物的原子

化率"本实验中"采用仪器给出最佳炉高为 S 22"最

佳载气流量为 #)) 2EV23/$ 这样可确保实验的精

密度$

(@*@"<离子干扰及消除

载金树脂物料作为废弃物质的再利用的工艺过

程最终可能伴随多种金属离子"因此测试中会产生

气相和液相干扰$ 气相干扰主要来自砷#硒等的氢

化物干扰"液相干扰主要是共存金属离子经过还原

后吸附汞的氢化物与之反应生成沉淀而产生干扰$

为了消除这两大类干扰需要加入硫脲"同时加入抗

坏血酸"以增强还原剂对汞的增感效应$

>?>=检出限

对空白溶液进行 ** 次平行试验测定"按 ! 倍标

准偏差计算出检出限"分别得出原子荧光法的检出

限为 )@)!(

$

HVE" 冷原子荧光法的检出限为

)@)S)

$

HVE"原子荧光光度法的灵敏度明显高于冷

原子荧光法$

>?@=方法的精密度与准确度

采用原子荧光光度法与冷原子荧光法测定国家

标准品中的汞"分别选择低#中#高 ! 个浓度 ? 次测

*?Q**
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定平均值及变异系数"结果如表 # 所示$

表 A=不同方法测定不同浓度标准溶液的结果%!eF&

分析方法 元素
标准浓度V

&

$

H*E

A*

'

平均值V

&

$

H*E

A*

'

变异系数V

U

原子荧光法< H̀ )@Q" )@QS *@"

冷原子荧光法 H̀ )@Q" )@Q) !@(

原子荧光法< H̀ !@") !@"! )@R

冷原子荧光法 H̀ !@") !@#? (@*

原子荧光法< H̀ S@)) S@)Q (@"

冷原子荧光法 H̀ S@)) S@(# #@!

由表 # 可知"采用原子荧光光度法测定汞的准

确度与精密度要高于冷原子荧光法$

>?A=回收率的测定

采用$b̂AR*!) 型原子荧光光度计对分析试样

进行测定"? 次测定结果的平均值及相对标准偏差

如表 " 所示$ 分别采用原子荧光光度法与冷原子荧

光法进行试样中汞的回收率实验"? 次测定结果的

平均值及相对标准偏差如表 ? 所示$

表 B=废水中汞的测定结果

测定次数 * ( ! # " ?

平均值V

&

$

H*

E

A*

'

相对标

准偏

差VU

汞的测定

结果

)@#?) )@#"* )@#"R )@#") )@#") )@#?" )@#"? *@##

表 F=加标回收实验

分析方法
添加水平V

&

$

H*E

A*

'

平均值V

&

$

H*E

A*

'

相对标准偏差

O!?VU

平均回收

率VU

原子荧光光度法 *@)) *@#? (@(" *))@(Q

< (@") (@R" *@)* RR@?!

< "@)) "@!# *@?( RQ@S(

冷原子荧光法< *@)) *@(" !@#? S"@S"

< (@") (@S) (@)" R#@Q(

< "@)) "@?S #@"R *)#@**

结果表明!原子荧光光度法的加标回收率在

RQ@S(U W*))@(QU之间"O!?在 *@)*U W(@("U

之间%冷原子荧光法的加标回收率在 S"@S"U W

*)#@**U之间"O!?在 (@)"U W#@"RU之间$ 原子

荧光光度法测定汞含量的方法回收率高"精密度好"

该方法可用于离子交换树脂法处理的冶金废水中汞

的测定$

@=结论

用原子荧光光度法测定离子交换树脂法处理的

冶金废水中的汞"检出限为 )@)!(

$

HVE"相对标准

偏差为 *@)*U W(@("U"回收率为 RQ@S(U W

*))@(QU$ 该方法灵敏度高"检出限低"精密度好"

准确度高"试剂用量少"减少了对环境的污染"实现

了自动进样"特别适合大批量样品测定"提高了工作

效率$
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上海环球分子筛有限公司张家港生产基地落成投产

<<霍尼韦尔 ()*" 年 # 月 * 日在上海宣布"其旗下合作企
业上海环球分子筛有限公司投资建设的全新生产基地在中
国江苏省张家港市落成$ 该基地专业生产用于炼油#石化
和天然气处理等应用领域脱除杂质所需的分子筛"并一举
成为当前亚洲规模最大的分子筛吸附剂生产厂商$ 随着中
国乃至亚洲市场对石化产品和天然气生产需求日趋旺盛"

新增的产能将使其能够更好地满足本地对高性能分子筛不
断增长的需求$

上海环球分子筛有限公司是上海华谊&集团'公司与全
球领先的石油炼化行业工艺技术#设备#催化剂吸附剂材料
和服务供应商霍尼韦尔 ]YZ公司出资共建的中美合作企
业$ 上海环球分子筛有限公司的第一条生产线于 *RR* 年
建成投产"其后 () 年间历经 # 次扩产"其全新的张家港生产
基地是公司成立以来进行的第 " 次扩产$ 新建的分子筛生
产基地是霍尼韦尔特性材料与技术集团在张家港战略投资建
设的一体化生产基地项目的重要组成部分$ !刘彦妤#
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