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微孔滤膜一疏基棉联用现场富集法测定水中总汞

王 起 超
�中国科学院长春地理研究所�

测定环境水样的总汞
,

特别是测定背景

值或污染不严重的水体中的总汞
,

往往需要

高倍数的前富集
�

随着环境化学研 究 的进

展
,

越来越多的资料表明
,

水体中的汞
,

�� 一
� � 多存在于悬浮物中

〔, ,��
�

而萃取法
、

吸附法

只能富集水溶态汞
,

若水样不经消解
,

无疑不

能富集到全部的汞
�

,

测定结果将严重偏低 ��,
习

�

然而对 � 升至数升约大体积水样而言
,

富集

前充分消解是困难的
�

这使现场富集方法受

到限制
�

本文根据几年 来的工作
,

提出用悬浮态

汞和水溶态汞的加和作为总汞 的 值
�

方 法

是 � 用微孔滤膜
“

富集
”悬浮物

,

用疏基棉富

集水溶态汞
�

这样就可以在现场进行大体积

水样的前浓缩
,

而不必长途携带水样
,

避免了

水样保存中器壁吸附和沾污的问题
�

特别重

要的是
,

用这种方法测得的总汞值
,

包括了全

部与悬浮物结合的汞及水溶态汞
,

提高了方

法准确度
,

总汞测定结果与高锰酸钾消解法

相一致
,

误差不超过 �� 多
,

标加回收率 �� 一

� �� 界
,

变异系数 � �一 �� � 多
�

本文对富集方

法和解吸条件进行了探讨
�

仪 器 和 试 剂

�� � 脚踏式真空吸引器
�

�� � 微孔滤膜 �
�

� �产 , 中 ��� � � ,

上海第

十制药厂
�

�� � 吸滤瓶 � � � � 毫升
�

�� � �夕咒 型测汞仪
�

�
�

试剂

��� 疏基棉 按 文献〔�〕制 备
,

装柱量

��  克
�

�� � 汞标准溶液 称取 �
�

� � � � 克氯化

汞
,

用 � 多 硝酸
一 �

�

�� 拓重铬酸钾溶液溶解
,

定容至 � �� 毫升
,

此为 �
�

� 毫克 �毫升汞标准

贮备液
�

临用前用 � � 硝酸
一 �� 肠多 重铬酸

钾逐级稀释
�

�� � �� 多盐酸经胺
一

�� 多 氯化钠溶液
�

�� � � � 多氯化亚锡溶液�� � � � 含 � �多

盐酸
�

�力 � � 高锰酸钾溶液�� �� �加相当于

高锰酸钾 �� 当量的草酸
,

煮沸
,

用玻砂漏斗

过滤后备用
�

�� � 五氧化二钒分析纯
�

�� � 亚硝酸钠分析纯
�

��� 澳化钾分析纯
�

�� � 硫酸
、

盐酸
、

硝酸优级纯
�

�
�

仪器

��� 微孔滤膜过滤器 上海第十制药厂

�� � 真空泵

二
、

操 作 步 骤

分离富集装置如图 � 所示
�

水样用经硝

酸处理的聚乙烯桶采集
,

将水样用盐酸和氢
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氧化钠调至 �� 等于 � 后
,

取一定量混合均

匀的水样放聚乙烯桶中
,

开动真空泵或脚踏

式真空吸引器
,

调节真空度
,

使每个疏基棉柱

的流量控制在 �� 一�� 毫升 �分
�

注意不时摇

动水桶
,

避免悬浮物沉淀
�

水流尽后
,

取流经

筑基棉的水
,

清洗水样桶
,

并使清洗水也通过

瓣膜和疏基棉管
,

收集全部悬浮物
�

将滤膜

取 下
,

用滤纸吸去水分
,

小心收藏
�

取下疏基

称管
,

吹出水分
,

放在小塑料瓶中保存
�

带回

实验室后
,

用五氧化二矾法将悬浮物连同滤

膜一起消解
,

测定悬浮态汞
,

将琉基棉合并

后
,

用 �� � ��
一 � 务 � � � �一 � 毫升分 数 次洗

脱
,

侧定水溶态汞
,

由两者加和
,

计算出总汞
�

科 学 卷 � 工续〕

接真空 泵

� 一

一
、、��试�铃邹回

是 �� 较高情况下
,

器壁吸附所致
,

而 与滤膜

无关
�

因此
,

在分离
一

富集之前
,

将水样 �� 值

调到 �
,

可避免这部分损失
�

水样酸化到 睡�

等于 � ,

悬浮态汞有轻微解离现象
,

可使水溶

态求产生约 �� 多的正误差
,

若 � � � �
,

解离 为

汞增加
,

误差较大
, � � 值等于 斗是适

’

山为
�

�
�

洗脱条件的选择

疏基棉吸附的汞
,

一般用氯化钠饱和的

� � 盐酸洗脱
,

酸度较高
,

不利于琉基棉的再

生使用
�

本文根据澳离子能和汞离子形成准

溶性溟化汞
,

在盐酸中加人嗅化钾
,

发现 可以

明显降低洗脱酸度
�

实验表明 � 当澳化钊
了含

量为 �多 时
,

� � 盐酸可以定量洗脱 �
�

� 微克

汞
,

而当澳化钾含量为 �矛 时
,

�� 盐酸即可

将汞定量洗脱
�

但是
,

澳离子含量过高时
,

对汞的测定产

生干扰
,

导致回收率下降
,

见图 �
�

在 �� 毫

升还原瓶中
,

加人 �
�

� 毫升以上 的 �拓 澳化

钾溶液
,

或 �
�

� 毫升 � 多澳化钾溶液
,

均能产

生负干扰
�

若用 �并 澳化钾溶液
,

允许量为

�� � 毫升
�

故本文选用含 � 多 澳 化 钾 的 �刃

图 � 分离 一富集装置示意图

�
�

水桶 �
�

水样 �
�

导管 �
�

微孔滤膜 �
�

过滤器

石
�

办岔膜托 �
�

排气阀 �
�

抽滤瓶 �
�

疏基棉管

三
、

结 果 和 讨 论

�
�

分离
一

富集的 � � 值选择

有的文献报道
,

微孔滤膜对汞的吸附性

相当大
�

在测定总汞的同时
,

为不影响水溶

态求的测定
,

考察了滤膜对汞的吸附情况
�

用

蒸馏水配制 �
�

� � ��
,

�
�

�� �� , �
�

�� �� 三种浓度

的汞溶液
,

分别测定滤前
、

滤后溶液中及滤膜

上汞的含量
�

实验表明
, �� 为 �一 �

,

滤膜

对汞基本上不吸附
�

但是 �� � � 时
,

观察到

回收率降低
, �� 为 � 时

,

降低 �� 一巧�
, ��

为 � 时
,

降低 �� 一�� 多
�

这一结果同不经滤

膜直接用疏基棉吸附的结果一致
,

说明可能

� � �二

� � � 含量 � � �

图 � 澳化钾含量对洗脱回收率的影 响

洗脱液 � � � � � � � � � 体积 �
,� �
�

盐酸 �一 � 毫升为洗脱液
,

既可定量洗脱
,

又

不干扰测定
�

�
�

悬浮物的消解方法

我们曾试用五氧化二钒法和亚硝 酸钠
�

硝酸
一

硫酸法消解悬浮物及滤膜
,

结果表明
,

这两种方法所得结果相近
�

五氧化二钒法略

好于亚硝酸钠法
�

中� �� 毫米滤膜一般重 �
�

�

一�
�

� 克
,

应适当增加五氧化二钒和 硝 酸 用
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表 � 水中总汞测定结果

体体积 �� ��� 水溶态汞汞 悬浮态汞汞 万� �
 
!!∀

### 总汞***

(((((ppb ))) (pp b))))) (Ppb )))

33333 0
.
02999 0

.
15999 0

.
18888 0 17777

33333 0
.
03555 0

.
27666 0

.
31111 0 33斗斗

33333 0
.
0 1 333 0

.
10 777 0

.
12 000 0 11 333

22222 0
.
0 1 555 0

.
0 4 555 0

.
0 6 00000

22222 0
.
0 1000 0

.
0 2 888 0

.
03 88888

* 高锰酸钾法侧定

水样
汞含量

( pp b)

标 加

(pr
)b )

0
.
500

l
。

0 0 0

0

.

1 5 0

O

,

2 0
门

水溶态

(pp!
、

)

表 2 标加回收率

悬浮态

1

_

地
(l, p b

) } (
P p b

)

回收率

(% )

万H g /总汞

(% )

变异系数 **

(% )

沂
。成 , ·

}

。
·

; 7 :

合成2 ,

}

。
·

, 8 0

合成 3井 1 0
.
2 丁夕

天然水l# 1 0
.
183

1
.
58

0
.
425

0
。

3 8 3

n7八西口公,一勺二,二,J产n目
‘

改汁
.,、

…
曰U11�UC曰n,�了O夕,�户�少改月‘口石,j弓勺乙

,.

-.姆.

nUnIJ

fi
n

曰�曰���
子
n川工

了J
O
产匕n曰气

�O八J.1气一
.

…
nU八曰nUUn

* 高锰酸钾法侧定值 ; ** 4 次侧定值
.

量
.

4
.
滤膜的选用

本文用图 1的装置
,

使用 巾1 50 毫升的

滤膜
,

另有一种杯式过滤器
,

配用 必60 毫升

滤膜
.
必60 毫升滤膜表面积小

,

一般过滤 400

毫升水样后
,

因膜孔堵塞
,

流速急剧降低
,

水

样体积大于 500 毫升的
,

以 毋150 毫升滤膜

为宜
,

用它过滤 3 升水样仍能保持一定流速
.

5
.
降低空白的方法

筑基棉在制备过程 中
,

带 进一 定 的 空

白
,

有时同一批疏基棉
,

空白也不一致
.
在超

痕量分析中
,

这是不可忽视的一个问题
.
为

此
,

在使用前
,

用 5多 澳化钾
一
3 N 盐酸溶液 4

毫升淋洗装柱的琉基棉
,

吹出淋洗液后
,

用约

30 毫升蒸馏水冲洗数次
,

使 PH 值 大于 4
,

然后使用
,

可有效降低其空白
,

消除空白的不

均匀性
.

6
.
样品测定和回收率

用本文的方法测定了人工合成样品
,

未

受汞污染水样以及汞污染水样的总汞
,

结果

如表 1
.
各样品的 茗H g 与总汞有良好的一

致性
.
人工合成样品中

,

为便于高锰酸钾法

测定
,

选用了受污染的轻质沉积物作为悬浮

物
.
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炼油废水中 C O D 的快速测定

杨 凤 梧
(新疆独山子炼油厂环保监侧站 )

目前国内外测定 Co D 普遍采用重铬酸 钾氧化法
.
该法氧化能力强

,

准确度高
,

但费


