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固体废物浸出液中氰化物测定方法的探讨
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摘 要 用金矿废 渣样品 进行氰化物的浸提试验 对浸提剂 的 值 、 浸提次数等条 件进行优 化 。 经实际样 品 验证 ， 确

定 值 的碱性水溶液 为最佳浸提剂
，
浸 出液 中 易释放氰化物和总氰化物可 用硝酸银 滴定法 或异烟酸 巴 比妥酸 分

光光度法测定 方法检 出 限分别为 加标 回 收率为
，
测定结果 的 。
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随着我国现代化工业 的快速发展 ， 固体废物对 且未给 出各种形态氰化物不同 的前处理方法 检测

环境的危害 以及对固废的监管 日益受到人们关注 。 仪器难以普及 ，
故实际应用效果较差 。 此外 ， 目前

环保部在 年对危 险废物管理名 录 、危 险废物 对 固废 中氰化物测定方法 的研究也较少 。 今根据

鉴别等标准进行 了修订 ，
浸 出 液中氰化物的含量是 氰化物存在特点 ，参考 《 固体废物 浸出 毒性浸 出

危险废物鉴别 的 重要 指标 之一 。 含有氰化物的 固 方法 硫酸硝酸法 》 （ 和美 国

体废物主要产生于电镀 、染料 、 医药 、冶金 、 合成树 方法 ，结合 国 内 普遍使用 的 水 中 氰化物 的

脂等行业
⑴

，
所含氰化物可能具有多种形态 ，毒性 测定方法 探讨适合固体废物浸出液中氰化物的测

差别较大
一

定条件下可转化 ，
可能随着储存环境 定方法

，
并用含氰化物 的金矿废 渣样品 进行方法

的变化而迁移 、转化 ，污染地表水 、地下水或土壤 。 证 。

虽然国家给 出 了 固废 中氰化物的鉴别标准 但

没有相应的标准测定方法 ，仅在 《危 险废物鉴别标
丨

准 浸 出毒性鉴别 》 （ 中给出
！ 」 主要仪器 与 试剂

附录参考方法 。 该方法是 以纯水为浸提剂 ，超声浸
一

此宙 口 補 如 放 气 口 湘 加收稿 日 期 ： 修订 日 期 ：

提
，用离子色谱法测定水 溶液 中氰 化物 （ 以 基金项目 年环保部标准制修订基金资助项 目 （

丨
）

计 ，
然而用纯水浸提特定 固废样品 中氰化物浸 出 作者 简介 ：徐荣 ， 男 江苏泰州人 工程师 本科 从 事

效率不高 ，
超声浸提方法也不满足鉴别标准要求 ，

环境 监测 与管理工作 。
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型新世纪紫外可 见分光光度 计 ， 北京普析 为反映实际样品 浸提效果 ，选择含氰废渣样 品

通用有限责任公 司
；

型 翻转振荡装 进行浸提 效率确 认 。 将 某金矿废 渣样 品 粉碎 ， 过

置 （配套 广 口 提取瓶 ） ，美 国 公司 ； 孔径筛充分混匀 ，
第一份用纯水作浸提剂 ，

型 计
，赛多利斯公司 。 其余 份样 品 分别 用 值为 、 、 、

铁氰化钾 （ 纯度为 公 司 ， 配 、 和 的氢氧 化钠 水溶 液 ， 按

制成 总氰化物标准溶 液
；

所述振荡提取 。 按 所述测定实际样品浸 出

易释放氰化物标 准溶液 ，
中 国计量科 学研究 院 ； 其 液中 易 释放氰化物和总氰化物 ，结果见图 。

他试剂均按照 《 水质 氰化物 的 测定 容 量法和

分光光度法 》 （ 配制 。 。

「
总氛化物

書 艇
浸 出 液的 制备 易纖纸化物

一 “

诶

广

准确称取 固体废物样品 置于广 口 提取瓶 奋

中 ，
加人 值 的 氢氧化钠水 溶液

一

固液比为 密 闭后将提取瓶 固定在 翻转式
誦

—

“

°

振荡装置上 ， 调节转速为 （
± 于 室温下 鸡

“

丨

°

翻转振荡约 。 振荡完毕静置 ， 过滤 ，滤 液

下避光保存 ， 待测 。 图 丨 浸 提剂 值 对金矿废 渣 样品 浸提效率 的 影 响

氛化物 的 测 定

量取 浸 出 液 按照文献 规定 的 方

法 ，加人硝酸锌溶液 、酒石酸和 甲 基橙指示剂 ，
蒸馏

制备含易释放氰化物试样 ；
加入 溶液 由 图 可见 ， 实际样品 中含有不 同形态的氰化

和磷酸溶液制 备含总氰化物试样 。 根据氰 化物 的 物
，
且易释放氰化物和总氰化物的浸提效率均与浸

浓度范围 选择容量法或分光光度法测定 。
提剂 的 值密切相关 ， 当溶液 值 时浸提

效率基本保持稳定 。

结果 与讨论 浸提次数对浸提效率 的 影响

浸提剂 值对浸提效 率的 影 响 上述含氰金矿废渣样品 用 值 为 的浸提

对石英 砂模 拟 的 空 白 固废 样 品 进行 加 标试 剂反复浸提 次 ， 考察浸提效率 。 以 次测定的 总

验 ， 易 释放 氰 化 物 和 总 氰 化 物 标 液 加 标 量 为 和计算每 次的 浸 出 效率 ，
结果见 表 。 由 表 可

和 分别用 值为 、
见 废渣样品通过 次浸提将所含氰化物基本浸提

、
、 、 和 的 氢氧化钠水溶液 ’

出来
；若将第 次振荡时间缩短至 次浸提效

按 所述振荡提取 ，
考察浸提效率 。 结果表明

，

率也能达近 。

当浸提液 值 时 ， 浸提效率基本保持稳定 。

表 浸提效 率实验结果

易 释放氰化物 总氰化物

测定值 浸提 效率 测定值 浸提效率

第一次

第二次

第二次 （

第三次

测 定 方 法与 方法检 出 限 酸分光光度法均可使用 ， 由 于 固废样 品复杂 ， 含量

文献 中 硝酸银滴定 法及 异 烟酸 巴 比妥 变化范 围可能较大 ，对于浸出 液氰化物质量浓度在
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以上的可以选择滴定法测定 。 根据 《 环 精密度与 准 确度

境监测 分析方法标准制修订技术导则 》 （ 称取 金矿废渣样品 ，
按 固液 比为

相关规定 ， 分别对空 白 模拟样 品 进 行 加入 值为 的浸提剂 ，按照 步骤浸提 。

倍 加 标 ，
异 烟 酸 巴 比 妥 酸 分 光光 度 法 和 将浸出 液过滤 均匀分出 份 的 试样 份

硝酸银滴定法 的 加 标 量 分 别 为 及 直接测定易释放氰化物和总氰化物浓度 另外 份

按照样 品 分析全部 步骤 ， 平 行测定 分别加人 总氰化物标液 （加标量 及易

份 通过计算得到 种方法 次测定结果 的标准偏 释放氰化物标液 （ 加标量 再测定 。 平

差 分别为 和 按 二 行制备 份浸出 液试样
，
考察方法的精密度与准确

计算 （ 当 时 ，
《 得 出 度 ，结果见表 。 由 表 可见 ， 回收率在

种测定方法的检 出限分别为 异 烟酸 之间 ，测定结果的 ，精密度和准确

巴 比妥酸分光光度法 ） 和 硝酸银滴 度 良好 ，
能满足固 体废物浸

、

出 液 中氰化物 的测定

定法 ） 。 要求 。

表 精密度与准确 度测定 结果 （

总氰化物 易释放氰化物

本底值 测定值 平均回 本底值 测定值 平均回
收率 收率

国 家环境保护总局 ， 国家质量监督 检验检疫总局

用金矿废渣样品进行氰化物的浸提试验 确定
巾

用 值 的氢氧化钠水溶液作浸提剂 、浸提
柳韻 固 体废物 浸 出毒性

次浸提效果最佳 ，能保证易释放氧化物和总氰化物 浸出方 法 硫酸 硝 酸 法 北 京 ： 中 国 环 境 科 学 出 版

浸提效率的稳定 。 实 际样 品 的测定表 明该方法精 社 ’

密度 、准确度 良好 ，实用性较好 。

：
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丨
的环境保护部 环境监 测 分析方法标 准制修

“

订技术导则 北京 ： 中 国环境科学 出版社

简 讯

《 年中 国省市区生态文明水平报告》出炉
党 的十八大把生态文 明建设纳入 中 国特色社会主义事业总体布 局 ，

标 志着我 国 生态文 明 建设理论与实践进入 了新 的

历史阶段 。 自 年开始 ，
以北京大学杨开 忠教授为首席科学家 的北京大学中 国 生态文明 指数 （

研究小组开始对各省区市生态 文明水平进行研究 并推 出 相关报告 。 近 日
，研究组 再次推 出 《 年 中 国省市 区生态

文明水平报告 》 ，结合我 国生态文明 发展的特点和需求
，
尤其是人 们对于环境质 量关注 的提 升

，
在以 往 的研究方法基础上

，

加人 了 以空气质量水平为核心指标的环境质量指数
（

。

摘 自
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