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改性沸石分离富集 -火焰原子吸收光谱法测定长江水中镉
卓琳 ,龙良俊

(重庆工商大学环境与生物工程学院 ,重庆 　400067)

摘 　要 :采用改性沸石分离富集 -火焰原子吸收光谱法测定长江水中微量镉 ,优化了富集和洗脱条件 ,讨论了干扰离

子的影响。方法在 0μg～4. 00μg范围内线性良好 ,检出限为 0. 214μg/L,长江水平行测定的 RSD为 1. 8% ,加标回收率为

99. 0% ～104%。
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Abstract: Trace cadm ium p re2concentrated with modified zeolite in the Yangtze R iver water samp les were

determ ined by flame atom ic absorp tion spectrometry. By op tim izing p rocess of enrichment and elution and elim i2
nating influence of interference ions, the results showed good linearity ranging from 0μg to 4. 00μg; detection

lim its 0. 214μg/L; RSD of parallel Yangtze R iver water samp les 1. 8% ; and sp iked recoveries between 99. 0%

and 104%.
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　　镉广泛应用于电镀、颜料、塑料稳定剂、合金、

电池、橡胶等行业 ,也是环保、食品分析及医学研究

中常被测定的毒性元素之一。当水体受到有色金

属采选和冶炼及电镀、染料、电池等工业废水污染

后 ,含镉量会异常增高 ,直接影响人类和动植物安

全。因此 ,深入研究各类样品中镉的分析方法 ,对

于指导工农业生产和保护环境均具有重要

意义 [ 1 ]。

原子吸收光谱法操作简便 ,灵敏度高 ,选择性

好 ,抗干扰能力强 ,测定元素范围广 ,是环境中痕量

金属污染物测定的主要方法 [ 2 - 6 ]。一般金属含量

较低的样品采用石墨炉原子吸收光谱法测定 ,但该

法背景干扰较强 ,检测成本高 [ 7 ]。今用热改性后

的沸石吸附、富集长江水中的微量镉 ,以硝酸溶液

定量洗脱后 ,采用火焰原子吸收光谱法测定 ,操作

简便 ,检测费用低廉 ,结果令人满意。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

Z - 5000型偏振塞曼原子吸收分光光度仪 ,镉

空心阴极灯 ,日本日立公司 ;电子天平 , 320 - S型

pH计 ,梅特勒 -托利多仪器有限公司 ;马弗炉 ; HY

- 4型摇床振荡器 ,常州国华电器有限公司。

人工沸石 ,购自重庆川东化工有限公司化学试

剂厂 ; 100 mg/L镉标准储备液 ,购自重庆市环境科
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学研究院 ,临用前稀释至所需质量浓度 ;缓冲溶液 :

用 0. 04 mol/L磷酸溶液、硼酸溶液、冰醋酸溶液和

不同体积的 0. 2 mol/L氢氧化钠溶液配制而成 ;硝

酸 ,氢氧化钠 ,优级纯 ;其他试剂均为分析纯 ;试验

用水为去离子水。

1. 2　仪器工作条件

火焰原子吸收分光光度仪工作条件见表 1。

表 1　仪器工作条件

Table 1　Operating parameters of instrument

元素 波长λ/ nm 灯电流 I /mA 狭缝宽度Δλ/ nm 空气流量 qV / (L·m in - 1 ) 乙炔流量 qV / (L·m in - 1 ) 燃烧头高度 h /mm

镉 228. 8 9 1. 3 15 2. 0 5. 0

1. 3　人工沸石的改性

准确称取 26～40目的人工沸石 150. 0 g,于

450 ℃下焙烧 2 h,待自然冷却后装入磨口瓶 ,置于

干燥器中保存、待用。

1. 4　试验方法

将 100 mL样液 (pH值 = 4. 0)置于 250 mL锥

形瓶中 ,加入一定量改性沸石 ,在振荡器上振荡

30 m in后过滤。用蒸馏水清洗改性沸石 ,待其自然

干燥后 ,用 10 mL 1. 0 mol/L硝酸溶液将沸石转移

至烧杯中 ,洗脱 30 m in,收集洗脱液 ,按仪器工作条

件测量吸光值。

1. 5　样品前处理

取 2 500 mL 长江水于烧杯中 , 加入 3 滴

0. 1 mol/L盐酸溶液 ,置于低温电热板上消解 (保持

溶液 pH值 ≤2) ,至消解液约为 200 mL时停止消

解 ,冷却后定容至 250 mL。移取 100 mL消解液于

锥形瓶中 ,加入 pH值 = 4. 0的缓冲溶液 20 mL和

1. 0 g改性沸石 ,按上述试验方法分析。

2　结果与讨论

2. 1　富集条件优化

2. 1. 1　溶液 pH值

取含镉 0. 100 mg的溶液多份 ,分别调节其 pH

值为 2. 0～7. 0,加入 1. 0 g改性沸石 ,按上述试验

方法富集、过滤并测量滤液吸光值 ,计算镉的吸附

率。试验结果表明 ,当溶液 pH值 < 4. 0时 ,吸附率

随 pH值增加而升高 ,这是 H
+竞争吸附的结果 ;当

pH值 > 4. 0时 ,随着 pH值增加 ,溶液碱性增强 ,吸

附率逐渐降低 ,这是由于 Cd2 +会与 OH - 生成氢氧

化物沉淀 ;当 pH值 = 4. 0时 ,吸附率达到最大 ,沸

石吸附镉的效果最好。

2. 1. 2　改性沸石用量

取含镉 0. 100 mg的溶液多份 ,调节 pH值 =

4. 0,分别加入 0. 2 g、0. 4 g、0. 6 g、0. 8 g、1. 0 g、

1. 2 g改性沸石 ,按上述试验方法富集、过滤并测量

滤液吸光值 ,计算镉的吸附率。试验结果表明 ,随

着改性沸石用量增大 ,镉的吸附率迅速升高 ,当改

性沸石质量 ≥0. 8 g时 ,吸附几乎完全。考虑到样

液中的镉需尽可能完全吸附 ,该试验选择加入改性

沸石 1. 0 g。

2. 1. 3　振荡时间

取含镉 0. 100 mg的溶液 6份 ,调节 pH值 =

4. 0,加入 1. 0 g改性沸石 ,分别在振荡器上振荡

2 m in、5 m in、10 m in、30 m in、60 m in、90 m in后 ,过

滤并测量滤液吸光值。试验结果表明 ,随着吸附时

间延长 ,沸石对镉的吸附率不断增加 ;当吸附时间

达到 30 m in时 ,吸附率达到 98. 7% ;继续延长时

间 ,吸附率基本不变。该试验选择吸附时间为

30 m in。

2. 2　洗脱条件优化

2. 2. 1　洗脱剂的选择

考察了不同浓度硝酸溶液、氢氧化钠溶液和氯

化钠溶液对吸附 2. 00μg镉的改性沸石的洗脱效

果 ,结果表明 ,硝酸的洗脱率较氢氧化钠和氯化钠

高 ,该试验选择硝酸为洗脱剂。

试验了 0. 5 mol/L～4. 0 mol/L硝酸溶液的洗

脱效果 ,结果表明 ,当硝酸溶液浓度 ≤1. 0 mol/L

时 ,洗脱率随浓度升高而增加 ;当硝酸溶液浓度 ≥

1. 0 mol/L时 ,洗脱率随浓度升高而下降 ;当硝酸

溶液浓度为 1. 0 mol/L时 ,洗脱率最大 (可达 60%

～63% ) ,洗脱效果最好。该试验选择硝酸溶液浓

度为 1. 0 mol/L。

2. 2. 2　洗脱方法的影响

将 6份定量吸附 2. 00μg镉的改性沸石分为

两组 ,一组用 10 mL 1. 0 mol/L硝酸溶液滴加到沸

石上直接洗脱 ;另一组用 10 mL 1. 0 mol/L硝酸溶
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液将滤纸上的沸石转移到烧杯中 ,浸泡 20 m in后

过滤 ,收集滤液测定。试验结果表示 ,浸泡洗脱的

洗脱率 (可达 60% ～63% )比直接洗脱 (仅 25. 5%

～26% )高。

2. 2. 3　洗脱时间的影响

用 10 mL 1. 0 mol/L硝酸溶液将 6份定量吸附

2. 00μg镉的改性沸石转移到烧杯中 ,分别浸泡

5 m in、8 m in、10 m in、20 m in、30 m in、60 m in后过

滤 ,测量滤液吸光值。试验结果表明 ,随着洗脱时

间延长 ,镉的洗脱率不断增加 ;当洗脱时间达到

30 m in时 ,洗脱率达到最大 ;继续增加洗脱时间 ,洗

脱率的变化趋于平缓。该试验选择洗脱时间为

30 m in。

2. 2. 4　硝酸用量

分别用 3 mL、5 mL、8 mL、10 mL 1. 0 mol/L硝

酸溶液对定量吸附 2. 00μg镉的改性沸石洗脱、浸

泡、过滤 ,测量洗脱液吸光值。试验结果表明 ,随着

硝酸用量增加 ,洗脱率持续增加 ;当硝酸用量达到

8 mL时 ,洗脱率达到最大 ;继续增加硝酸用量 ,洗

脱率的变化趋于平缓。为保证良好的洗脱效果 ,该

试验选择 10 mL 1. 0 mol/L硝酸溶液为洗脱剂。

2. 3　干扰离子的影响

试验了水样中可能含有的共存离子对镉测定

的影响。分别将含共存离子和未含共存离子的水

样经改性沸石富集、洗脱后 ,测量吸光值 ,当相对误

差≤±5%时 ,干扰离子的最大允许质量浓度分别

为 : Mn2 + 、Pb2 + 、Na+ 、K+ 、Fe3 + ( 4 mg/L ) ; Zn2 + 、

Cr
3 + (2 mg/L)。

2. 4　标准曲线与检出限

制备含镉 0μg、0. 500μg、1. 00μg、2. 00μg、

2. 50μg、3. 00μg、3. 50μg、4. 00μg的标准溶液系

列 ,调节 pH值 = 4. 0,加入 1. 0 g改性沸石 ,按上述

试验方法测定。以吸光值为纵坐标、镉的质量为横

坐标 ,绘制标准曲线 ,回归方程为 : A = 0. 993m +

0. 000 1,相关系数 r = 0. 999 1。

当样液体积为 100 mL时 ,用该方法测定 10份

空白溶液 ,按 3 倍标准偏差计算方法检出限为

0. 214μg/L
[ 8 ]。

2. 5　样品测定及精密度与加标回收试验

用该方法平行测定长江水中的镉 ,同时做加标

回收试验 ,结果见表 2。由于在样品前处理步骤

中 ,将水样加热浓缩了 10倍 ,故样品实际测定值为

0. 525μg/L。

表 2　样品测定及精密度与加标回收试验结果 ( n = 3)

Table 2　Test results of p recision and recovery of samp les( n = 3)

元素
测定值

ρ/ (μg·L - 1 )

测定均值

ρ/ (μg·L - 1 )

RSD

/%

加标量

ρ/ (μg·L - 1 )

加标后测定值

ρ/ (μg·L - 1 )

回收率

/%

镉 5. 35 5. 25 1. 8 5. 20 10. 5 99. 0

5. 23 5. 20 10. 4 99. 4

5. 17 5. 20 10. 6 104　

3　结语

采用改性沸石分离富集 - 火焰原子吸收光谱

法测定长江水中的镉 ,方法快速简便 ,灵敏度高 ,精

密度与准确度均符合要求。
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