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水中无机沉淀物对共存微量元素分析的影响

谢 玉 样 梁 静
�广州有色金属研究院 �

均相水溶液中有关微量元素的贮存条件

及稳定性方面的资料已有报道
,

但非均相水

溶液中不同无机沉淀物对微量元素是否有影

响则报道较少氏
��

�

目前
,

环境监测分析中
,

有时由于水样成份
、

元素含量不同
,

要求分析

项目不一
,

加之贮存条件
,

溶液酸碱度以及温

度变化等因素的影响
,

使原来无沉淀的水样

可能产生沉淀物
,

或者使原有沉淀物量增加

或减少
,

这样就需考虑沉淀物的存在及其种

类对水溶液中微量元素的测定是否 有 影 响
,

在矿石分析或高纯分析中
,

有时采用沉淀法

将干扰物或基体物与被测微量元素分离
,

或

沉淀后不经过滤分离而直接取上清液进行某

元素的测定
,

这样又需考虑共沉淀效应及沉

淀物的表面吸附作用等因素对微量元素的影

响
�

本文为了探索上述因素 存 在 的 可 能 影

响
,

选用了八种不同类型无机沉淀物于不同

酸度介质中进行了试验
,

结果表明溶液酸度

在 � � �一 � 时
,

因不同放置时间
,

不同类型沉

淀物的表面吸附作用和其它共沉淀效应对微

量元素的影响是不同的
�

文中进一步对三种沉淀物�如碳酸钙
、

氢

氧化铝及氢氧化铁 �分别于溶液酸度为 � � �
、

� � �
、
� � � 条件下观其三种沉淀物于不 同酸

度下对共存微量元素的影响
,

试验表明于中

性和微碱性溶液中三种沉淀 物 除 对 � � ��� �

无影响外
,

对上述所试验的微量元素都有极

严重的负干扰
�

从上所述本文认为溶液中沉淀物的存在

或以沉淀分离法测定微量元素时
,

其结果是

否可靠
,

应根据沉淀物的种类
、

性质
、

溶液酸

碱度以及被测元素本身性质等因素加以综合

考虑才能得出正确的结果
�

一
、

试 验 内 容

�
�

试剂与仪器

�� � 锌
、

镐
、

铜
、

锰
、

镍
、

钻
、

铁
、

铅
、

锢
、

秘
、

汞等标准溶液配制参照一般标准试剂配制手

册进行
,

金属纯度为 ”
�

�� 多 以上
,

配成浓度

为 � � �耐
�

�� � 标准 � � �� ��
—

用优级纯重 铬 酸

钾配制
, � � �� �

—
用分析纯五氧化二砷配

制
, � �� ��
—

用优级纯硼酸配制
,

浓度为每

�� � �。�
,

用时再稀释
�

�� � 八种沉淀物的制备 分别于不同酸

度下制得的沉淀物过滤分离
,

然后称取湿重

约 �� 转人 � �� 耐 容量瓶中
�

�� � 不同酸碱溶液的制备 用稀盐酸或

稀氨水于 �� 型酸度计上
,

调溶液至不同 � �

值
,

然后根据试验要求分别加到相应容量瓶

中
�

�, � 本试验中的金属元 素 测 定 都 是 用

� � � ���
一

� �� � � � � � 型原子吸收分光 光 度 计
、

预混型燃烧器
、

空气
一

乙炔火焰
�

�� � 汞用 � � �� 型冷原子吸收法测定
�

�� � 砷用铜试剂银盐法测定
�

��� 硼用硼离子选择性电极测定
�

�
�

沉淀物的放置时间对微量元素的影响

将定量微量元素 � � � ��� �
、

� � ��� �
、

� �

��� �
、

��
��� � 为 �

�

����
,

� � ���� 为 �
�

� � � � ,

� �����
、

� ����� �
、 �。 ���� �

、 � � ��� �
、 �。���� �

、
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C r(V l) 为 lp pm ] 分别加人到八个 100ml 玻

璃容量瓶中
,

分别加入已调节好的相应的 pH

值水溶液
,

体积约为 80 ml
,

将已制备好的八

种沉淀物 (湿重约 39 ) 分别加人到上述八个

容量瓶中
,

然 后 用相 应 的 酸 性 水 稀 释 至

100 ml 摇匀后静置
,

待上层溶液清亮后 用原

子吸收法每星期测定一次
,

各元素测定值列

人表 1
.

3
.
沉淀物于不同 pH 值溶液中对微量元

素的影响

选用三种沉淀 物 分 成 三 组进行 试 验
,

第一组为 CaC 0 3 沉淀物
,

将所要试 验 的 元

素 [Z n (11)
、

C d
(
1 1

)

、

M
n

(
1 1

)

、
e

u
(
1 1

) 为

O
,

S P P
m

,

N i
(

1 1
)

、
C
o
(
1 1 1

)

、

F
e

(
1 1 1

)

、

p b
(
1 1

)

、

I
n

(
I n

)

、

C
r

(
v l

)

、

B i
(
1 1 1

) 为 2Ppm
,

A
s

(
V

) 为

sp pm ,

H
g

(
1 1

) 为 0
.
lppm ,

B
(

1 1 1
) 为 10p pm ]

分别加入到 3个 100 而 玻璃容量瓶中
,

分别

加人 已调节好的相应的 pH 值水溶液 (pH S
、

p
H 7

、
p
H g

)

,

体积 约为 80 而
,

将已制备好的

Ca C O
,

沉淀物 (湿重约 39 ) 分别加人上述三

个容量瓶中
,

然后用相 应的 pH 值 水 溶 液

(pH S
、
p
H 7

、
p
H g

) 稀释至 1o om l
,

摇匀静置

分层后测定上清液中微量元素
,

其测定值列

人表 2
.

第二组沉淀物为氢氧化 铝 IAI (O H )
3
]

,

第三组沉淀物为氢氧化铁 〔Fc (o H )
3
]

,

其试

验条件和试验步骤基本与上相同
,

各元素测

定值均列人表 2
.

科 学
.
33

’

(
3

) 氯化银沉淀物存在 的 微酸 性 (pH

4一5) 溶液中
,

除对汞有一定吸附(或其它共

沉淀效应)损失外
,

其余 10 种元素基本无损

失
.

(4) 硫化锑沉淀物存 在 使 溶 液 中 c叭

Pb
、

H
g 损失极严重

,

其次是 Zn
、

C d
、

M
n

都

随时间增加测定值降低
.

(5) 于 pH S一6 的溶液中
,

氢氧化铁
、

氢氧化铝
、

碳酸钙沉淀物的存在对上述 11 种

微量元素的影响基本相同
,

都随放置时间增

加
,

元素测定值下降
,

到两个月时除个别元素

外
,

其余元素测定值都趋近于零
.

2
.
从表 2 中看出

,

沉淀物对不同 pH 值

溶液中微量元素的影响是不同的
.

(l) 微酸性 (pH , ) 溶液中
,

碳酸钙沉

淀物的存 在能使溶液中的微量元素 [c u( II)
、

F
e

(
1 1 1

)

、
p b

(
1 1

)

、

I
n

(
1 1 1

)

、

B i
(
1 1 1

)

、
H

g
(
1 1

)

、

A
s

(
v

)

、
B

(
1 1 1

) ] 的测定值降低
,

而对 Z n(11)
、

C d
(川

、

M
n

(
1 1

)

、

N i
(
H

)

、

C
o

(
1 1 1

)

、
C

r

(
V l

)

等元素的测定值基本无影响
,

在中性或碱性

溶液中除 c r(v l) 外
,

上述其它元素都随溶

液酸度降低测定值下降
.

(2 ) 氢氧化铝卵氢纂化舞抓 淀 物 存 在

时
,

不论溶液呈微酸性
、

中性还是微碱 胜对溶

液中的上述 14 种微量元素的影响基本相同
,

都随溶液碱性增加 ( pH 值增大 )对微量元素

产生严重的负干扰
.

三
、

结 论

二
、

结 果 与 讨 论

1
.
从表 王中看出

: 沉淀 物 放 置 时 间不

同
,

对微量元素影响也是不同的
.

(1) 硫酸钙和硅酸沉淀物于 pH 4一5 的

溶液中
,

在两个月内对微量元素 (Z
n 、

C d
、
M

n 、

e
u

、

N i

、

C
。 、

F
e
、

P b

、

I
n

、

C
r 、

H g
) 基本无影响

.

(2 ) 氯化钙沉淀物存在时
,

除对溶液中

Z n 、

H
g 无影响外

,

其余 9 种元素用原子吸收

法测定都有严重的正干扰
,

而且火焰呈现出

刺眼的亮洋红色
.

1
一般电中性或带正电荷的硫酸钙

、

硅

酸沉淀物等对微量金属元素 在 1一2 个 月 内

基本无影响
,

带负电荷的氢氧化铁
、

氢氧化铝

等沉淀物则随时间增加损失愈趋严重
,

硫化

锑沉淀物使铜
、

铅
、

汞等微量元素的损失较为

突出
,

其次是使锌的损失严重
,

而不使上述其

它元素损失
.
用空气

一

乙炔火焰原子吸收法

测定溶液中钻
、

镍
、

铁
、 ‘

铅
、

钢
、

铬
、

铜等元素

时
,

当有氯化钙沉淀物存在则产生严重的正

干扰
,

经进一步试验得知碳酸钙
、

氢氧化铝



物沉淀时
,

则其中一些金属离子由于生成容

度积极小的硫化物后的共沉淀效应
,

使溶液

中的某些金属离子浓度降低
,

甚至趋近于零

而严重影响溶液中被测元素的含量
,

但其它

酸的不溶沉淀物对酸性溶液中的常见微量金

属元素基本无影响
.

,
.
对测定多元素而言

,

溶液中的沉淀物

一般不宜采用滤纸过滤法除去沉淀物而后测

定滤液中的微量元素
,

因为:

(l) 滤纸本身对某些微量元素 (特别是

H g(n )Ni (n ) 等元素)有一定的吸附作用
.

(2) 对有吸附微量元素效应的沉淀物来

讲
,

溶液中原未被吸附的微量元素通过沉淀

物层时又进一步被吸附而损失
,

其结果比不

过滤只澄清后取上清液侧定结果更差
.
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和氢氧化铁沉淀于溶液酸度为 pH 7 和 pH g

条件下与定量微量元素共存时
,

使带正电荷

的阳离子或带负电荷的阴离 子 都 有 严 重 的

损失
.

2
.
在中性或微碱性溶液中的沉淀物

,

对

微量元素的吸附(或其它共沉淀效应 )影响一

般较酸性介质中严重
,

其原因可能是在中性

或微碱性溶液中沉淀物表面带负电荷后容易

吸附溶液中带正电荷的阳离子之故
.

3
.
显电性或容度积极小的胶状沉淀物容

易吸附电荷相反
、

容度积相近 (或更小 )
、

结构

相似的其它元素或其对应的化合物
.

,

斗
.
沉淀物对溶液中微量元素测定是否有

影响
,

需根据沉淀物的种类
、

溶液酸碱度
,

溶

液放置时间及被测元素本身在溶液中的价态

等因素进行综合分析
,

一般先加人定量的盐

酸或硝酸使溶液酸度为 pH I 左右
,

摇 匀 静

置视沉淀是否消失
,

如仍有沉淀物存在
,

则每

升水样中再加人 2一sm l 盐酸或硝酸
,

此时

氢氧化铝
、

氢氧化铁和碳酸钙沉淀物一般都

会溶解
,

剩下的是稀酸不溶沉淀物
,

如有硫化

8 卷 3 期

污泥中碱性氮杂环化合物的分析鉴定

徐 丽 叶淑伦 吴 鹏 鸣
(北京市环境保护科研所) (北京市环境环保监测中心)

氮杂环化合物是近年来发现的具有较强

致癌性和致变性的有机污染物[l1
.
国外在分

析鉴定环境样品
,

如海洋沉积物[2l
、

淡水湖沉

积物〔3] 、

大气飘尘[4J 以及香烟烟气冷凝物中的

氮杂环化合物方面作了大量的工作
,

但对于

污水处理厂污泥中该类化合物的分析尚未见

公开报道
.
本研究结合国家

“

六五刀科技攻关

项 目
“

北京市高碑店污水系统污染综合防治

研究 ”的要求
,

应用 G C / M s/ D S 方法对高碑

店污水处理厂污泥中碱性氮杂环化合物进行

了分析鉴定
,

以了解污泥中所含碱性氮杂环

化合物的情况和土壤中该种化合物的来源以

及它们在污水的一级
、

二级处理过程中
,

污泥

的一级
、

二级厌氧消化过程中的变化情况
,

据

此探讨合理去除污水
、

污泥中碱性氮杂环化

合物的途径
.

实 验 部 分

1.采样及样品预处理

采样点的设置见图 1
.
采来的原污泥样


