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微波消解 ICP - AES法测定城市污水中 11种元素
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摘　要 :介绍了微波消解电感耦合等离子体发射光谱法测定城市污水中 Cu、Zn、Pb、Cd、Cr、Na、Mn、Fe、N i、Se、Sb等 11

种元素的方法。在最佳试验条件下 ,被测元素的检出限为 0. 004μg/mL～0. 12μg/mL,相对标准偏差为 1. 9%～11% ,回收

率为 93. 1%～104%。
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Abstract: To determ ine Cu、Zn、Pb、Cd、Cr、Na、Mn、Fe、N i、Se、Sb in urban wastewater with m icrowave di2
gestion ICP - AES. In best test condition, the detection lim it was 0. 004μg/mL～0. 12μg/mL, relative stand2
ard deviation was 1. 9%～11% , recovery rate was 93. 1%～104%.
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　　城市污水中排放的重金属往往种类繁多 ,而且

含量高低不一。采用电感耦合等离子体发射光谱

法 ( ICP - AES) [ 1 - 3 ]可方便地对城市污水中 11种

元素进行测定 ,利用微波消解解决了常压消解过

程 [ 4, 5 ]费工费试剂、繁琐复杂的缺点 ,最大限度地

减小了试验过程的损失。结果表明 ,该方法在优化

仪器工作条件的情况下 ,具有多元素同时测定灵敏

度、准确度和精密度均较好 ,操作简便快速等特点。

1　试验

1. 1　仪器和工作条件

ICP - AES, DRE型直读中阶光栅光谱仪 (美

国 Leeman Labs公司 ) ; MDS - 2000型微波消解炉

(美国 CEM公司 )。

ICP工作条件 :高频电源入射功率 1. 0 kW ,冷

却气流量 15 L /m in,辅助气流量 0. 2 L /m in,载气

压力 380 kPa,样品流速 1 mL /m in,进样时间 30 s,

积分时间 3 s。

微波消解条件 :功率 50% ,压力 414 kPa,提升

时间 10 m in,保留时间 5 m in。

1. 2　试剂与标准溶液

Cu、Zn、Pb、Cd、Cr、Na、Mn、Fe、N i、Se、Sb标准

溶液 1. 0 mg/mL,国家标准物质研究中心 ,将上述

各元素的标准溶液用φ (HNO3 ) = 2%硝酸溶液配

制成标准溶液系列 ;硝酸 ( GR ) ;水为二次去离

子水。

1. 3　样品消解及测定

取适量混匀的水样置于微波消解罐中 ,加去离

子水稀释至 20 mL,沿罐壁加入 5 mL硝酸 ,使其与

样品充分混合 ,盖上内盖 ,拧紧罐盖 ,加防爆膜一

片 ,拧紧压力密封嘴 ,放入微波消解炉中 ,选择适当

的功率进行消解。消解结束 ,待冷却后取出消解

罐 ,将消解好的溶液过滤定容至 50 mL容量瓶中 ,

摇匀 ,此为试验溶液。将试验溶液引入等离子焰炬

中分析 ,记录测定的浓度。
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2　结果与讨论

2. 1　 ICP工作参数的选择

随着高频电源功率从 0. 8 kW 逐渐升高到

1. 2 kW ,各元素分析谱线的强度也随之增加 ,但增

幅却逐渐减小 ,故选取 1. 0 kW。由于进样方式是

蠕动泵进样 ,故进样量可通过改变蠕动泵的转速实

现。一般元素的分析信号随进样量的增大而增大 ,

当达到一定程度后 ,随雾化效率趋于一致 ,分析信

号的变化不再明显 ,该试验选定样品流速为

1 mL /m in。对 5 mg/L Mn标准溶液进行 Peak Both

扫描 ,调节载气和辅助气流量 ,根据最佳峰型选择

载气压力为 380 kPa,辅助气流量为 0. 2 L /m in。观

测高度以 Mn 257. 610 nm线为 Peak L ine,由仪器

自动调解。

2. 2　分析谱线的选择

选择二三条灵敏度较高的谱线 ,以φ (HNO3 )

= 2%硝酸溶液为空白 ,对各待测元素混合标准溶

液系列绘制校准曲线 ,再逐个测定 100μg/mL单

元素标准溶液 ,观察各元素的谱线形状和相互间的

干扰情况 ,选定干扰少、信噪比高的谱线作为分析

谱线。以 nm为单位 ,该试验选择各元素的分析谱

线分别为 : Cu 324. 754, Zn 206. 200, Pb 220. 353,

Cd 214. 438, Cr 206. 149, Na 589. 592,Mn 257. 610,

Fe 259. 940, N i 231. 604, Se 196. 026, Sb 206. 833。

2. 3　无机酸度对雾化效率的影响

试验表明 ,φ(HNO3 ) = 2%～10%的硝酸溶液

基本上不影响被测元素的谱线强度 ,即在此酸度范

围内 ,雾化效率基本不受影响。

2. 4　方法检出限

以φ(HNO3 ) = 2%硝酸溶液为空白 ,在选定工

作条件下 ,重复测量空白溶液 10次 ,以空白信号测

定值标准偏差的 3倍计算各元素的检出限。以

μg/mL为单位 ,各元素的检出限分别为 : Cu 0. 012,

Zn 0. 01, Pb 0. 03, Cd 0. 004, Cr 0. 01, Na 0. 018,Mn

0. 007 3, Fe 0. 01, N i 0. 04, Se 0. 12, Sb 0. 05。

2. 5　方法准确度及精密度

为了评价方法的准确性及精密度 ,对污水实际

样品中的 11种杂质元素分别进行了加标回收试

验 ,平行测定 6次 ,结果见表 1。

表 1　加标回收试验和精密度 ( n = 6)

元素
样品质量浓度
ρ/ (μg·L - 1 )

加标量
m /μg
平均回收量

m /μg
平均回收率

/%
RSD
/%

Cu 94. 5 5. 00 4. 94 98. 8 6. 2

Zn 198 10. 0 9. 54 95. 4 5. 1

Pb 90. 8 5. 00 5. 19 104 8. 2

Cd 76. 6 5. 00 4. 82 96. 4 3. 2

Cr 46. 2 2. 50 2. 35 94. 0 11

Na 234 12. 5 12. 0 96. 0 2. 3

Mn 128 5. 00 5. 18 104 1. 9

Fe 132 7. 50 7. 19 95. 9 2. 8

N i 47. 2 2. 50 2. 33 93. 2 6. 5

Se 134 7. 50 6. 98 93. 1 1. 9

Sb 37. 4 2. 50 2. 41 96. 4 3. 3

3　结论

微波消解 ICP - AES法测定城市污水中 11种

金属元素 ,避免了常规检测过程的分析损失 ,准确

度与精密度均达到了要求 ,可直接用于城市污废水

的检测及污水处理工艺过程中的控制分析。
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·简讯·

青岛市环境监测站继续跟踪服务“菜篮子”工程
2005年 ,青岛市环境监测站在 2004年“菜篮子”工程监测调查工作的基础上 ,继续开展“菜篮子”种植基地以及水产养

殖场、屠宰加工厂的环境调查监测。对青岛市的 7家主要“菜篮子”种植基地深入开展调查 ,对土壤、灌溉水和环境空气等

因素的重点环境要素分别进行监测 ,并及时将监测情况汇报给青岛市政府 ,为政府及青岛市的“菜篮子”产品产地环境安全

提供了有力的技术支持。

摘自中国环境监测总站《环境监测信息简报》2005年第 4期
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