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摘 � 要:对氢化物发生 电感耦合等离子体发射光谱法测定石化废水中的 As、Pb、Hg进行了试验。在选定条件下, As、

Pb、Hg 的检测限分别为 0� 17 �g / L、1. 7 �g / L 和 0. 5 �g/ L。应用该方法对石化废水中 As、Pb、Hg 进行了实际检测, 效果良

好。对标准物质的分析,结果令人满意。
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� � 电感耦合等离子体发射光谱法( ICP/AES)可

同时测定多种元素, 快速而准确, 但传统的气动雾

化器雾化率低, 使测定灵敏度降低, 对成分复杂的

石化废水尤其如此,无法满足要求[ 1, 2]。氢化物发

生法是一种以气体形式导入炬焰, 雾化率几近

100% ,且能使测定元素与基体分离,减少了干扰,

提高了灵敏度。通过试验, 将这两种方法进行组

合,取得了取长补短的效果,能较好地测定石化废

水中的As、Pb和 Hg。

1 � 试验

1�1 � 主要仪器与试剂
IRIS/AP 全谱直读等离子体光谱仪, 美国

T JA公司;中阶梯光栅二维色散系统; CID电荷注

射式固体检测器 ( 共 512  512 检测单元 ) , 带

TH ERM O SPPEC/ CID 分析软件 486/ 100 计算

机;岛津HVG 1氢化物发生器。1 000 mg/ L As、

Pb、Hg 标准储备液; 6 g/ L NaBH4 5 g/ L NaOH

溶液; 3 mol/ L 盐酸,优级纯。

1�2 � 仪器组合
将 ICP/ AES 进样管从同心雾化器上取下,使

蠕动泵空转,将氢化物发生器气相导入管与雾化器

连接,把经过预处理的样品与硼氢化钠 氢氧化钠

溶液和盐酸同时导入氢化物发生器后进行测量。

1�3 � 仪器的最佳参数
ICP 最佳参数:功率 1 150 kW, 频率27�12 Hz,

雾化器压力 151�6 kPa, 冷却气流量15 L/ min, 辅

助气流量 0�5 L/ min, 淋洗时间 30 s, 积分时间

10 s 。

氢化物发生器最佳参数:氢流量 70 L/ m in,蠕

动泵转速 30 rad/ m in,样品流量 2 mL/ min, NaBH4

NaOH 溶液和盐酸流量 1 mL/ min。

2 � 结果与讨论
2�1 � 硼氢化钠浓度影响

硼氢化钠溶液的浓度及导入量对氢化物的生

成有很大的影响[ 2] , 从而也影响了测定的灵敏度。

实验证明, 随着硼氢化钠浓度的增大,谱线强度增

强。而当浓度> 8 g/ L 时,氢化反应加剧, 反应产

生大量的氢进入等离子炬,导致炬焰变大且颜色发

红,降低了等离子体的稳定性, 故以选用 6 g/ L 硼

氢化钠的弱碱性溶液为宜。

2�2 � 氢化反应介质及酸度的影响

介质和酸度对氢化反应有直接的影响, As、

Pb、Hg 的氢化反应, 以盐酸作介质最佳
[ 2, 3]
。酸度

对不同元素形成氢化物的效率影响不同,过低或过

高都会使谱线发射强度下降。在不同的酸度下对

As、Pb、Hg 氢化物的谱线发射强度进行了比较, 见

图 1。

图 1 � 酸度对谱线强度的影响
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试验表明, 在盐酸质量浓度为 3 mol/ L 时, As、

Hg 谱线出现最大强度, 而盐酸质量浓度对 Pb的

氢化反应无明显影响。

溶液中As以 As( !)、As( ∀) , Pb以 Pb( #)、

Pb( ∃)共存。As( ∀)、Pb( #)不能形成氢化物[ 2]。

有人曾对砷的干扰进行了研究, 发现加入 KI 既可

消除干扰, 又可对 As( ∀)进行预还原
[ 2, 6, 7]

, 但在

此试验中, KI却会将 Pb( ∃)还原为 Pb( #) , 当用

硼氢化钠还原时,则生成 Pb析出,为此需加入适量

氧化剂
[ 2, 3]

,今选择1 mol/ L HCL 1/ 6 K3Fe( CN) 6作

为氧化体系
[ 4, 5]
。至于 As( ∀) ,在与硼氢化钠反应

时, 将先被还原为 As ( ! )。实验证明, 加入

1 mol/ L HCL 1/ 6 K3Fe( CN ) 6 氧化体系对砷的

氢化反应并无影响。

2�3 � 分析线的选择和基体的匹配
分析线选择是否合适,对分析的灵敏度和准确

性都有很大的影响, IRIS/ AP 全谱直读等离子体

光谱仪对谱线的选择比较灵活,可最大限度地避开

光谱干扰。通过多条谱线的实验 , 发现其最佳

测量 线为 As 189�042 nm、Pb 220. 353 nm、

Hg 194. 227 nm。考虑到基体干扰问题, 将所有能

与氢化物发生反应的元素
[ 2, 3, 5, 7]

进行了测试, 样

品中 Ni、Co、Cr、Ti含量极低, 对待测元素基本无干

扰。Cu、Fe含量较高(约 2�2 mg/ L~ 11 mg/ L ) ,对

测定有干扰,选用5 mg/ L Cu、Fe 溶液作其基体匹

配,可消除干扰。

2�4 � 精密度与检测限
在上述选定的仪器最佳参数条件下,平行测定

空白溶液 7次, 得到相对标准差和检测限,见表 1。
表 1 � 精密度和检测限

元素 RSD / % 检测限 �/ (�g%L- 1)

As 1�9 0�17

Pb 2. 6 1. 7

H g 6. 3 0. 5

又对石化 1# 、2# 、3# 污水排放口污水样进行

了 10次测定,结果见表 2。

表 2� 实际样品测定精密度 ( n= 10)

样品

� � � As � � � � � � Pb � � � � � � H g� � �

X As

�/ (�g%L- 1)

RSD

/ %

X Pb

�/ (�g%L- 1)

RS D

/ %

X Hg

�/ (�g%L- 1)

RS D

/ %

1# 排放口 4. 4 1. 4 3. 6 2. 3 0. 25 �

2# 排放口 2. 9 1. 7 9. 9 1. 3 0. 60 5. 8

3# 排放口 4. 9 1. 6 9. 9 1. 4 1. 1 5. 5

2�5 � 准确度

对国家环境标准物质 GBW 07301( GSO 1)

进行了 10次分析, 测定平均值列于表 3。

表 3 � 标准物质测定平均值( n = 10) �g/ L �

样品 As Pb Hg

测量值 13�3 23�1 15�6

保证值 13�6 & 2 24�4 & 1�3 18�0 & 2

H g的测量值较保证值稍低, 可能是样品处理

以及硼氢化钠还原时部分 Hg 不形成氢化物, 而被

还原成 H g 蒸气在炬焰中挥发损失所致。As、Pb

的测量值均在保证值范围内。分析结果显示该方

法是可行的。
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%简讯%
扬中市发布环境质量公报实现较大突破

今年 6 月初,扬中市在新闻媒体发布环境质量公报 ,实现了较大的突破。一是由原来的报社发展到广播电台、电视台;

二是在自然环境质量和污染源状况基础上,增加了环境管理和生态建设;三是由原来的部分发布扩展到全文发布。
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