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强碱性阴离子交换纤维萃取分离Ｇ电感耦合
等离子体原子发射光谱法测定再生锌中铅和镉
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摘　要:使用电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)直接测定再生锌中铅和镉时,锌和

铁等共存元素会对测定产生干扰.当待测液中锌含量分别大于铅和镉含量的２０倍时,直接

测定铅和镉结果的相对误差均大于５％,而再生锌中锌相对铅和镉的含量远高于此倍数.研

究表明,在I－ 存在下,再生锌样品中的Pb２＋ 和 Cd２＋ 分别形成具有８Ｇ羟基喹啉螯合物结构的

PbI２－
４ 和CdI２－

４ 络阴离子,此时Zn２＋ 、Fe２＋ 和 Ca２＋ 等阳离子不形成碘络阴离子.以强碱性阴

离子交换纤维(SBAEF)萃取溶液中的PbI２－
４ 和CdI２－

４ ,SBAEF能特异性吸附８Ｇ羟基喹啉螯合

物PbI２－
４ 和 CdI２－

４ ,使铅、镉与锌、铁、钙等干扰元素分离,再用一定浓度的 EDTA 溶液将

PbI２－
４ 和CdI２－

４ 同时洗脱,然后使用ICPＧAES测定,从而建立了再生锌中铅和镉的测定方法.
方法有效地消除了锌、铁等共存元素对测定的干扰,测定范围为:０􀆰１０％≤wPb≤１０􀆰００％;

０􀆰０５０％≤wCd≤５􀆰００％.方法应用于实际再生锌样品中铅和镉的测定,结果的相对标准偏差

(RSD,n＝５)为０􀆰８９％~１􀆰７％,回收率为９９％~１０１％.采用实验方法测定与再生锌成分相

似的锌精矿标准样品中铅和镉,测定结果与认定值相吻合;采用实验方法测定再生锌模拟液,
铅和镉的回收率为９７％~１０４％.
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　　再生锌是由废锌合金材料和废旧铝或含锌的废

料,经重新熔化提炼而得到的锌金属或锌合金.再

生锌是金属锌的一个重要来源,主要含有锌、铁和

铅,还掺杂有镉、砷、锑、氟和铜等杂质元素[１].再生

锌原料来源复杂,成分多变,再生锌中如果有铅、铜、
砷、镉和铬等有害金属元素,在冶炼过程中,这些有

害元素不但降低冶炼价值,影响产品质量,且会从相

对封闭的环境进入到开放的环境中,对空气、水和土

壤等自然环境产生污染效应[２].再生锌原料中铅含

量为０􀆰１０％~１０􀆰００％(质量分数,下同),镉含量为

０􀆰０５０％~５􀆰００％,因此对再生锌中有害元素铅和镉

的测定尤为关键.

　　测定铅和镉的方法主要有滴定法[３]、火焰原子

吸收光谱法(FAAS)[４Ｇ５]、电感耦合等离子体原子发

射光谱法(ICPＧAES)[６]和电感耦合等离子体质谱法

(ICPＧMS)[７]等.滴定法可以测定再生锌中铅,一般

分析含量大于５％(质量分数,下同);原子吸收光谱

法可用于铅和镉的测定,一般测定范围为０􀆰１％~
５％;滴定法、原子吸收光谱法均为单元素的测定方

法,难以满足行业快速检测多元素的要求;电感耦合

等离子体质谱法灵敏度高,可同时进行多元素分析,
一般用于含量小于１％的元素分析,不适用高含量

样品的分析,而且再生锌中成分复杂,部分元素含量

较高,测定后会对进样管路及仪器检测系统造成污

染.ICPＧAES具有灵敏度高、检出限低、分析速度

快、动态线性范围宽和多元素同时测定等特点,已在

环境、冶金、化工、生物和核材料等领域得到广泛应

用.目前我国发布实施的关于再生锌中铅含量的检

测标准主要采用滴定法、原子吸收光谱法[８]和ICPＧ
AES[９];镉含量的检测标准方法采用ICPＧAES[９].
本研究表明,使用原子吸收光谱法和ICPＧAES测定

再生锌中铅时,高含量的锌和铁对其存在干扰,其他
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共存元素也存在一定的干扰,且再生锌成分复杂多

变,故难以做到配制标准溶液系列时完全的基体匹

配.对于存在干扰的元素只能通过观察谱图、调整

谱图或避开存在干扰的谱线来校正结果,但有些元

素之间的谱图往往重叠无法分离,导致测量误差较

大或无法测量.

　　离子交换纤维为一种优良的固体吸附材料,由
于传质阻力小,有效比表面积大,与传统颗粒状离子

交换树脂相比,单位吸附量大、吸附和解吸速度快,
更适合作为分离富集的固相萃取剂.近年来各种离

子交换纤维在分析化学样品预处理方面的应用受到

关注[１０].强碱性阴离子交换纤维(SBAEF)是采用

聚丙烯纤维为基体,经交联、接枝、功能化等反应制

成的一种阴离子交换纤维[１１].在I－ 存在下,样品

中Pb２＋ 和Cd２＋ 与I－ 络合形成８Ｇ羟基喹啉螯合物结

构的PbI２－
４ 和 CdI２－

４ 络阴离子,此时Zn２＋ 、Ca２＋ 和

Fe２＋ 等阳离子不形成碘络阴离子,以SBAEF萃取

溶液中的 PbI２－
４ 和 CdI２－

４ ,使铅、镉与锌、铁和钙等

干扰元素分离.以 EDTA 溶液将 PbI２－
４ 和 CdI２－

４

从负载的SBAEF上同时洗脱,实现了ICPＧAES对

再生锌中铅和镉的测定.方法用于再生锌中铅和镉

的测定,结果满足要求.

１　实验部分

１􀆰１　仪器及工作条件

　　AL１０４型电子分析天平(梅特勒Ｇ托利多仪器

(上海)有限公司);HYＧ５回旋振荡器(国华电器有

限公司);ICAP６３００电感耦合等离子体发射光谱仪

(美国 ThermoElectronCorporation):ICPＧAES工作

条件见表１.

表１　ICPＧAES工作条件

Table１　WorkingconditionsofICPＧAES

项目

Item
数值

Value
项目

Item
数值

Value
RF功率/W １３００ 进液泵速/(L/min) １．５

雾化气流量/(L/min) ０．５５ 观测高度/mm １５
辅助气流量/(L/min) ０．２０ 等离子体观测方式 轴向

等离子体气流量/(L/min) １５ 稳定时间/s ３０

１􀆰２　主要试剂

　　铅、镉和锌的单元素标准储备溶液(国家标准物

质研究中心):１􀆰００mg/mL;锌、铅和镉的单元素标

准工作溶液:各元素质量浓度均为１００μg/mL,由
锌、铅和镉的单元素标准储备溶液逐级稀释而成;铅

和镉的单元素标准工作溶液:各元素质量浓度均为

５０􀆰０μg/mL,由铅和镉的单元素标准储备溶液逐级

稀释而成;铅和镉的混合标准溶液:铅质量浓度为

１００μg/mL,镉质量浓度为５０μg/mL,由铅和镉的

单元素标准储备溶液逐级稀释而成;碘化钾溶液:

１􀆰００mol/L,棕 色 试 剂 瓶 中 保 存;EDTA 溶 液:

０􀆰０５mol/L;实验用水为二次去离子水.

　　 模 拟 试 液:在 ２５mL 容 量 瓶 中,依 次 加 入

０􀆰５０mL５０􀆰００μg/mL铅和镉的单元素标准工作溶

液,５􀆰００mL １􀆰００mg/mL 锌 标 准 储 备 溶 液,

２􀆰５０mL１􀆰００mol/L碘化钾溶液,定容.此时溶液

中铅和镉的质量浓度均为１􀆰００μg/mL,锌的质量浓

度为２００μg/mL,碘化钾浓度为０􀆰１０mol/L.

１􀆰３　实验方法

１􀆰３􀆰１　SBAEF的预处理和再生

１􀆰３􀆰１􀆰１　预处理

　　将SBAEF用水反复洗涤至溶液无色澄清后,
用相当于纤维体积３~５倍的水浸泡１２h,抽滤.用

１０g/LNaOH 溶液浸泡、搅拌３０min,抽滤,洗涤至

中性;再用１％(V/V)盐酸浸泡、搅拌３０min,用水

洗涤至中性,酸碱洗涤过程反复３次.用无水乙醇

浸泡７h以上,抽滤,洗涤,于４０℃电热恒温鼓风干

燥箱中烘干,备用.

１􀆰３􀆰１􀆰２　静态再生

　　将使用过的SBAEF置于锥形瓶中,加入相当

于纤维体积３~５倍的１􀆰５mol/L硝酸搅拌３０min,
抽滤,洗涤,过程反复３次,抽滤,于４０℃电热恒温

鼓风干燥箱中烘干,储存或备用.

１􀆰３􀆰２　样品溶解

　　称取０􀆰２０００g样品置于２５０mL烧杯中,以少

量水润湿,加入２０mL盐酸,盖上表面皿,置于电热

板上１００℃加热,微沸５min,取下,稍冷.再加入

８􀆰０mL硝酸,继续加热,微沸３０min,取下,稍冷.
再加入３􀆰０mL高氯酸,在１５０℃加热至溶液呈湿盐

状,取下,冷却至室温.加入１０mL硝酸(１＋１),用
水冲洗表面皿和烧杯内壁至溶液体积约 ５０mL,

１００℃加热至沸,取下,冷却至室温.转移至１００mL
容量瓶中,定容,摇匀,干过滤,滤液待用.随同样品

做空白试验.

１􀆰３􀆰３　络合

　　移取１０􀆰００mL滤液,于５０mL容量瓶中,加入

约０􀆰０５g抗坏血酸,再加入１􀆰０mL１􀆰００mol/L碘

化钾溶 液 将 溶 液 中 的 铅 离 子 和 镉 离 子 络 合,摇

匀,定容.
—７７—
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１􀆰３􀆰４　萃取与洗脱

　　称取０􀆰２０gSBAEF于２００mL碘量瓶中,移
入２０􀆰００mL经过络合后的样品试液,室温下于

回旋振荡器上振荡萃取１５~２０min,为防止溶液

中碘化钾见光分解,在吸附过程中可在烧杯上盖

深色毛巾作遮光处理.吸附完成后,过滤溶液,
用滤纸将负载的 SBAEF吸干后,用２０mL水洗

涤,再用滤纸将负载的 SBAEF吸干.然后准确

加入２０􀆰００mL０􀆰０５mol/L经氨水调至 pH９􀆰０
的 EDTA溶液,摇动碘量瓶使溶液与纤维充分接

触后,在３０℃下振荡洗脱２０min,过滤并收集滤

液.采用ICPＧAES测定洗脱液中铅和镉.

１􀆰４　标准溶液系列的配制

　　在若干１００mL容量瓶中分别移取０、０􀆰４０、

１􀆰００、２􀆰５０、５􀆰００、１０􀆰００、２０􀆰００、４０􀆰００mL铅和

镉的混合标准溶液,再使用５％(V/V)硝酸定容,
摇匀.此标准溶液系列中铅的质量浓度分别为

０、０􀆰４０、１􀆰００、２􀆰５０、５􀆰００、１０􀆰００、２０􀆰００、

４０􀆰００μg/mL,镉 的 质 量 浓 度 分 别 为 ０、０􀆰２０、

０􀆰５０、１􀆰２５、２􀆰５０、５􀆰００、１０􀆰００、２０􀆰００μg/mL.

２　结果与讨论

２􀆰１　实验原理

　　在I－ 存在下,样品中 Pb２＋ 和 Cd２＋ 与I－ 络合

形成８Ｇ羟基喹啉螯合物结构的 PbI２－
４ 和 CdI２－

４ 络

阴离子,此时Zn２＋ 、Ca２＋ 和 Fe２＋ 等阳离子不形成

碘络阴离子,试液中加入抗坏血酸使 Fe３＋ 还原成

Fe２＋ ,以防 Fe３＋ 将I－ 还原成I２.SBAEF的网状

结构骨架上有许多可被活性交换的季氨基活性

基团,能特异性吸附具有８Ｇ羟基喹啉螯合物结构

的PbI２－
４ 和 CdI２－

４ ,因此络合后以 SBAEF萃取溶

液中的 PbI２－
４ 和 CdI２－

４ ,从而与锌、铁和钙等共存

元素分离.EDTA 具有氨基和羧基两种配位能

力很强 的 配 位 基,它 的 羧 基 与 金 属 离 子 配 位 络

合,且其络合能力强于 SBAEF对 PbI２－
４ 和 CdI２－

４

的吸附能力,因此过滤分离后可以用一定浓度的

EDTA溶 液 将 PbI－
４ 和 CdI２－

４ 同 时 洗 脱 至 试 液

中,并将 CdI２－
４ 和 PbI２－

４ 结构破坏,生成稳定的易

溶于水的五元环螯合物.原理如图１.最后采用

ICPＧAES同时测定试液中铅和镉含量.

图１　强碱性阴离子交换纤维分离再生锌中铅和镉原理图

Fig􀆰１　Schematicdiagramofseparationofleadandcadmiumfromregeneratedzincbystronglybasicanionexchangefiber

２􀆰２　共存元素对铅和镉测定的影响

　　再生锌原料中主要含有钙、镁、铝、铜、镉和砷等

元素.其中锌最高含量为９０％(质量分数,下同),铁
最高含量为３５％,铅最高含量为３０％,钙最高含量为

１０％,锰最高含量为８％,镁最高含量为５％,铝最高

含量为４％,镉最高含量为２％,砷最高含量为２％,其
他元素均低于２％.为了考察共存元素对待测元素的

干扰情况,向一组１００mL 容量瓶中加入１􀆰００mL

１００μg/mL铅和镉的单元素标准工作溶液,再分别加

入不同量的共存元素,按照１􀆰３􀆰３和１􀆰３􀆰４操作,见
表２.当相对误差在±５％以内时,铅与各共存离子

的允许量如表２,共存元素超过允许量时,对铅、镉
的测定有干扰.表２数据表明,试液中的锌和铁的

允许量较低,而其他元素的共存允许量较大.而再

生锌原料中锌含量高达９０％,铁含量高达３５％,因
此,再生锌试液中锌、铁的分离对铅和镉的准确测定

表２　测定１􀆰００g/mL铅和镉时共存元素的允许量

Table２　Theallowanceamountofcoexistenceelementsindeterminationof１􀆰００g/mLleadandcadmium　μg/mL

待测元素 Testelement Pb Cd Zn Fe Mn Mg Ca Al Cu As

Pb ５０ ２０ １００ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １５００
Cd １０００ ２０ ８０ １０００ １０００ １０００ １０００ １０００ １５００
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至关重要.此外,根据表２可知,当铅的共存质量浓

度为镉的１０００倍时测定再生锌中的镉,或者在镉的

质量浓度为铅５０倍时测定再生锌中的铅,其结果的

相对误差不小于５％.而实际的再生锌样品中铅和

镉的共存含量均未达到相互干扰的程度,因此可以

采用ICPＧAES同时测定再生锌中铅和镉.

　　按实验方法对再生锌１号样品进行处理,测定

洗脱液中上述各共存离子的质量浓度,结果如表３.
根据表３可知洗脱液中残留的各共存离子含量均小

于允许量,表明共存离子经处理后对测定无干扰.

表３　洗脱液中各元素的残留量

Table３　Theresidualamountofelementsintheeluent　　　　　　　　　μg/mL
共存元素 Coexistenceelement Pb Cd Zn Fe Mn Mg Ca Al Cu As

ρ １．８４ ４．９６ ０．０９ ０．１１ ０．０５ ０．１３ ０．３３ ０．９２ ０．２８ ０．１５

２􀆰３　萃取条件的优化

２􀆰３􀆰１　碘化钾浓度

　　I－ 与试液中Pb２＋ 和 Cd２＋ 可络合形成具有８Ｇ羟

基喹啉螯合物结构的PbI２－
４ 和CdI２－

４ 络阴离子,此时

Zn２＋ 、Fe２＋ 和 Ca２＋ 等 不 能 形 成 碘 络 阴 离 子,用

SBAEF吸附萃取碘络阴离子从而可实现待测元素

与Zn２＋ 、Fe２＋ 和Ca２＋ 等的分离.本文选择以碘化钾

为络合剂.试验分别考察了０􀆰００５~０􀆰０５mol/L碘

化钾溶液对铅和镉离子络合效果的影响.在一组容

量瓶中分别移取１􀆰００mL１００μg/mL锌、铅和镉的

单元素标准溶液,再分别加入不同体积的碘化钾溶

液,定容,摇匀.待充分络合后,用０􀆰２０gSBAEF吸

附萃取,并按照１􀆰３􀆰４操作.采用ICPＧAES测定溶

液中残留锌、铅和镉的质量浓度,按照式(１)计算萃

取率A.以碘化钾质量浓度为横坐标,萃取率为

纵坐标,绘制曲线图,见图２.由图２可知,使用

０􀆰０２mol/L碘化钾溶液时,铅和镉的回收率最接近

１００％,而锌的回收率基本接近０,这说明此时对铅和

镉的萃取效果最佳.因此实验选择络合时碘化钾浓

度为０􀆰０２mol/L.

　　　　　A％＝ρ０－ρ萃

ρ０
(１)

图２　碘化钾浓度对萃取率的影响

Fig􀆰２　EffectofKIconcentrationonextractionrate

式中:ρ０ 为萃取前待测元素的质量浓度,μg/mL;ρ萃

为萃取后残留的待测元素的质量浓度,μg/mL.

２􀆰３􀆰２　萃取时间

　　由于SBAEF网状结构骨架上的季氨基活性基

团能特异性吸附具有 ８Ｇ羟基喹啉螯合物结构的

PbI２－
４ 和 CdI２－

４ ,因 此 以 SBAEF 萃 取 溶 液 中 的

PbI２－
４ 和CdI２－

４ .吸附达到平衡需要一定的时间,故
应选择一个恰当的萃取时间使PbI２－

４ 和CdI２－
４ 能被

完全萃取,既要保证有足够的萃取时间,又要尽可能

地缩短检验过程.试验考察了萃取时间对铅和镉萃

取率的影响.分别移取５份２０􀆰００mL模拟试液,按
照１􀆰３􀆰４分别萃取不同时间,采用ICPＧAES测定萃

取液中铅和镉的质量浓度,计算萃取率A,然后以萃

取时间为横坐标,萃取率为纵坐标,绘制曲线,见图

３.由图３可见,萃取率先随萃取时间的增大而增大

后保持稳定;当萃取时间为１５min时,萃取率已达到

最佳.因此,实验选择萃取时间为１５~２０min.

图３　萃取时间的影响

Fig􀆰３　Effectofextractiontime

２􀆰３􀆰３　SBAEF用量

　　在满足 PbI２－
４ 和 CdI２－

４ 能被完全萃取的条件

下,为了降低实验成本且便于操作,对SBAEF用量

进行了考察.移取５份２０􀆰００mL模拟试液,分别加

入不同量的 SBAEF,按照 １􀆰３􀆰４ 操作,采用ICPＧ
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AES测定萃取液中铅、镉和锌的质量浓度,计算萃取

率A.然后以萃取剂用量为横坐标,萃取率为纵坐

标,绘制曲线,见图４.由图４可知,当萃取剂用量为

０􀆰２０g时,铅和镉的萃取率都接近１００％,此时由于

纤维上会残留少许锌,但已不影响铅和镉的测定.
当SBAEF用量增加到０􀆰３０g时,锌的残留量增加,
对铅和镉的测定会产生干扰.综合上述分析,本文

采用０􀆰２０gSBAEF进行分离.

图４　SBAEF用量的影响

Fig􀆰４　EffectofSBAEFdosage

２􀆰３􀆰４　萃取温度

　　适当提高萃取温度可加快萃取速率,但是温度

过高,SBAEF纤维会受到破坏.试验考察了不同温

度对萃取效果的影响.取５份２０􀆰００mL模拟试液,
按照１􀆰３􀆰４分别在不同温度下进行萃取,使用ICPＧ
AES测定萃取液中铅、镉和锌的质量浓度,计算萃取

率A.结果表明,在２５~６５ ℃范围内,铅、镉和锌

的萃取率没有发生明显变化.考虑实验操作的简便

性,本文选择在室温下进行萃取.

２􀆰４　洗脱条件的优化

２􀆰４􀆰１　EDTA浓度对洗脱率的影响

　　EDTA的羧基与金属离子配位络合,可生成稳

定的五元环螯合物.因此本文选择过滤分离后以一

定浓度的EDTA溶液将PbI２－
４ 和CdI２－

４ 同时洗脱至

试液中.EDTA 作为 Pb２＋ 和 Cd２＋ 的洗脱剂,其浓

度大小至关重要.试验考察了 EDTA 溶液浓度的

影响,分别移取６份２０􀆰００mL模拟试液进行萃取,
再按 照 １􀆰３􀆰４ 分 别 加 入 ２０􀆰００mL０􀆰０１０、０􀆰０２０、

０􀆰０３０、０􀆰０５０、０􀆰０８０、０􀆰１０mol/LEDTA 溶液(pH
９􀆰０)进行振荡洗脱后过滤,使用ICPＧAES测定萃取

液中铅和镉的质量浓度,计算萃取率A.以 EDTA
溶液浓度为横坐标,洗脱率为纵坐标绘制曲线,结果

见图５.由图５可见,EDTA 溶液能够洗脱SBAEF
萃 取 的 Pb２＋ 和 Cd２＋ ;当 EDTA 溶 液 浓 度 为

０􀆰０３mol/L时,Pb２＋ 的洗脱率达到９５％以上,Cd２＋

的洗 脱 率 为 ９２％;当 EDTA 溶 液 浓 度 提 高 到

０􀆰０５mol/L时,Cd２＋ 的洗脱率可达到９９％,且Pb２＋

的洗脱率保持１００％.因此本文选择EDTA溶液浓

度为０􀆰０５mol/L.

图５　EDTA浓度对洗脱率的影响

Fig􀆰５　EffectofEDTAconcentrationonelutionrate

２􀆰４􀆰２　洗脱液pH值的影响

　　EDTA与金属离子的络合能力与溶液酸度密切

相关.洗脱时pH 值过低,由于酸效应,使Pb(II)和

Cd(II)无法完全与 EDTA 形成稳定的络合物;pH
值过高,Pb(II)和 Cd(II)会与羟基形成络阴离子不

易被EDTA 洗脱.试验考察了不同酸度对洗脱率

的影响,确定了EDTA 溶液的最佳酸度.分别移取

８份２０􀆰００mL模拟试液按照１􀆰３􀆰４进行吸附萃取

后,分别用 pH 值为 ４􀆰０、５􀆰０、６􀆰０、７􀆰０、８􀆰０、９􀆰０、

１０􀆰０、１１􀆰０的 EDTA 溶液进行超声振荡洗脱后过

滤,采用ICPＧAES测定萃取液中铅和镉的质量浓

度,计算萃取率A.以洗脱液pH 值为横坐标,洗脱

率为纵坐标绘制曲线,结果见图６.由图６可见,
用pH８􀆰０~１０的EDTA 溶液,铅和镉洗脱率都接近

图６　洗脱液pH值的影响

Fig􀆰６　EffectofthepHvalueofeluent
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郑向明,叶玲玲,魏雅娟,等．强碱性阴离子交换纤维萃取分离Ｇ电感耦合等离子体原子发射光谱法

测定再生锌中铅和镉．冶金分析,２０１９,３９(８):７６Ｇ８４

１００％.这可能是因为 EDTA 是一种弱酸,弱碱性

可以提高EDTA阴离子浓度,有利于络合反应.进

一步提高pH 值,洗脱率反而略有下降,原因可能是

在碱性较强的溶液中,Pb２＋ 和Cd２＋ 部分形成了羟基

络阴离子,不易被EDTA洗脱.因此,本文选择EDＧ
TA溶液pH 值为９􀆰０.

２􀆰４􀆰３　洗脱温度和时间

　　SBAEF的网状结构骨架上的季氨基活性基团

与８Ｇ羟基喹啉螯合物结构的PbI２－
４ 和CdI２－

４ 通过库

仑力相结合,EDTA 对 PbI２－
４ 和 CdI２－

４ 络合能力强

于SBAEF对PbI２－
４ 和CdI２－

４ 的吸附能力,适当提高

温度有利于SBAEF与PbI２－
４ 和 CdI２－

４ 之间的库仑

力断裂,且有利于 EDTA 与 Pb２＋ 和 Cd２＋ 生成稳定

的五元环螯合物,加快洗脱速率,但是温度过高会使

SBAEF分解,且在一定温度下洗脱达到平衡需要一

定的时间.试验考察了２５、３０、３５℃下不同洗脱时

间的影响.移取一组２０􀆰００mL模拟试液,进行萃

取后,按照１􀆰３􀆰４超声振荡洗脱５、１０、１５、２０、２５、３０、

３５、４０min.用ICPＧAES测定萃取液中铅和镉的质

量浓度,计算萃取率A.然后以洗脱时间为横坐标,
铅和镉的萃取率为纵坐标,绘制曲线,分别得到洗脱

温度和时间对铅和镉洗脱率的影响,结果见图７和

图８.由图７可见,随着洗脱温度的升高,铅的洗脱

图７　洗脱温度和时间对铅洗脱率的影响

Fig􀆰７　Effectofelutiontemperatureand
timeonelutionrateoflead

图８　洗脱温度和时间对镉洗脱率的影响

Fig􀆰８　Effectofelutiontemperatureand
timeontheelutionrateofcadmium

速率加快,２５℃时,洗脱２５min后洗脱完全;３０℃
时,洗脱１５min后洗脱完全;３５℃时,洗脱１０min后

洗脱完全.由图８可见,洗脱温度对镉的洗脱率影

响较小,２５℃时,洗脱１５min后洗脱完全;３０℃时,
洗脱１５min后洗脱完全;３５℃时,洗脱时间１０min
后洗 脱 完 全.综 合 考 虑,本 文 洗 脱 温 度 选 择 为

３０℃,洗脱时间为２０min,可将SBAEF上所吸附的

CdI２－
４ 和PbI２－

４ 完全洗脱至试液中.

２􀆰５　分析谱线

　　元素的分析线是根据元素谱线特征、元素间的

干扰情况及该仪器对元素的检测灵敏度来确定

的[１２].由于本研究中前处理将大部分干扰元素已经

分离,因此测定的试液中干扰元素浓度较小,试验主

要考察谱线的灵敏度和准确度问题.首先根据仪器

推荐,对待测元素初步选择２~５条的分析谱线;然
后在上述波长处测定２０μg/mL铅和镉的混合标准

溶液及待测样品溶液,观察谱线叠加时谱图形状、峰
强及干扰情况,从中选择 “谱线形态好、周围无干扰

峰、背景尽量低、信噪比尽量大”的谱线为分析谱线,
结果列于表４.

表４　各元素分析谱线的干扰情况

Table４　Interferenceofanalysisspectral
lineofeachelement

元素

Element

分析线

Analysis
spectral
line/nm

其他谱线干扰情况

Otherspectrallineinterference

波长

Wavelength/
nm

干扰元素

Interference
element

２１６．９９９ Sb
Pb ２２０．３５３ ２６１．８１４ Fe

２８３．３０６ Fe

Cd ２２６．５０２ ２１４．４４０ Fe

２􀆰６　校准曲线和检出限

　　按照１􀆰１中ICPＧAES的工作条件测定标准溶

液系列.以铅和镉的质量浓度为横坐标,其净发射

强度为纵坐标,绘制校准曲线,见表５.在上述仪器

的工作条件下对空白溶液进行１２次测定,依据国际

纯粹与应用化学联合会(IUPAC)的规定以３倍空白

标准偏差为检出限、１０倍空白检出限为测定下限,见
表５.

２􀆰７　精密度试验

　　按照实验方法,分别对不同含量的４个典型再

生锌样品进行了１１次独立测定,测定铅和镉含量,
计算其平均值及相对标准偏差(RSD),结果见表６.
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表５　校准曲线的线性范围、线性方程、相关系数,检出限和测定下限

Table５　Linearrange,linearequation,correlationcoefficientofcalibrationcurve,

detectionlimitandlowlimitofdetermination

元素

Element

分析谱线

Analysisspectral
line/nm

线性范围

Linerange
w/％

线性方程

Linear
equation

相关系数

Correlation
coefficient

检出限

Detectionlimit/
(μg/mL)

测定下限

Lowlimitof
determination/(μg/mL)

Pb ２２０．３５３ ０．１０~１０．００ y＝４９９９x＋２５２．３ ０．９９９９５３ ０．０１８ ０．１８
Cd ２２８．８０２ ０．０５０~５．００ y＝９３２８０x－２５７．３ ０．９９９８５６ ０．００２ ０．０２

表６　测定再生锌样品中铅和镉精密度试验结果

Table６　Precisiontestresultsfordeterminationof
leadandcadmiuminregeneratedzincsamples

样品编号

SampleNo．
元素

Element
测定值

Foundw/％
RSD

(n＝１１)/％

１＃
Pb
Cd

０．４６
１．２４

１．５
１．１

２＃
Pb
Cd

２．５２
０．０２５

１．２
１．７

３＃
Pb
Cd

４．５５
１．３１

０．８９
１．４

４＃
Pb
Cd

８．２４
０．５７

１．０
１．０

２􀆰８　加标回收试验

２􀆰８􀆰１　再生锌模拟液中铅和镉的加标回收结果

　　在２５mL容量瓶中,依次加入０􀆰５０mL５０􀆰００μg/

mL铅和镉的单元素标准工作溶液、不同体积的

５􀆰０mg/mL锌标准储备溶液、２􀆰５０mL１􀆰００mol/L碘

化钾溶液,用水定容,配制得到再生锌模拟液.此时

再生锌模拟液中铅和镉的质量浓度均为１􀆰００μg/mL,
碘化钾浓度为０􀆰１０mol/L,锌的质量浓度分别为１００、

２００、５００和１０００μg/mL.按照实验方法进行处理,并
用ICPＧAES测定洗脱液中锌、铅和镉含量,并计算

铅和镉的回收率,结果见表７.

表７　再生锌模拟液中锌、铅、镉的加标回收试验结果

Table７　Recoverytestresultsofzinc,leadandcadmiuminsimulatedsamplesofregeneratedzinc

锌含量 Zinccontent/(μg/mL) Pb Cd

再生锌模拟液

Simulatedsolutionof
regeneratedzinc

洗脱液

Eluent

测定值

Found/
(μg/mL)

回收率

Recovery/
％

RSD
(n＝５)/

％

测定值

Found/
(μg/mL)

回收率

Recovery/
％

RSD
(n＝５)/

％

１００ １．２５ ０．９７０ ９７ ０．６３ ０．９８５ ９８ ０．４２
２００ １．４２ ０．９９５ １００ ０．９８ ０．９９２ ９９ ０．５１
５００ １．３４ ０．９９８ １００ ０．６６ ０．９９４ ９９ １．０
１０００ １．７８ １．０４ １０４ ０．７３ ０．９９２ ９９ ０．５４

２􀆰８􀆰２　样品加标回收试验

　　分别称取０􀆰２０００g再生锌３号样品,按照实验

方法测定铅和镉含量,同时分别加入５０􀆰００μg/mL

铅和镉的单元素标准工作溶液进行加标回收试验,
结果见表 ８.从表 ８ 的结果可以看出,回收率为

９９％~１０１％.

表８　加标回收试验结果

Table８　Resultsofrecoverytest

元素

Element
测定值

Foundw/％
本底值

Backgroundvalue/μg
加标量

Added/μg
测定总量

Totalfound/μg
回收率

Recovery/％

Pb ４．５５ ９１００
９０００
１８０００

１８２１０
２６９７１

１０１
９９

Cd １．３１ ２６２０
２５００
５０００

５１３１
７５９２

１００
９９

２􀆰９　方法比对试验

　　选择２个再生锌实际样品和１个与再生锌成分

相似的锌精矿标准样品 YSS０３０Ｇ２０１３(wZn＝５２％;

wPb＝１􀆰５７％;wCd＝０􀆰３５％),分别按照本法和标准

方法 YS/T１１７１􀆰３—２０１７«再生锌原料化学分析方

法 第３部分:铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙和铝量的测定
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郑向明,叶玲玲,魏雅娟,等．强碱性阴离子交换纤维萃取分离Ｇ电感耦合等离子体原子发射光谱法

测定再生锌中铅和镉．冶金分析,２０１９,３９(８):７６Ｇ８４

电感耦合等离子体原子发射光谱法»测定铅和镉含

量,比对结果如表９.结果表明,实验方法与认定值

较为吻合;而采用标准方法时,测定结果较认定值偏

高,这可能是由于没有对锌进行分离,锌对铅、镉的

测定产生正偏差而引起的.综上说明按照实验方法

对铅和镉萃取分离后再测定,可消除锌对铅和镉测

定的影响.

表９　铅、镉的方法比对试验结果

Table９　Comparisontestresultsofleadandcadmium
w/％　

方法

Method

１＃ ２＃ YSS０３０Ｇ２０１３

Pb Cd Pb Cd Pb Cd

标准方法 ０．５７ １．３８ ２．７１ ０．０３３ １．７４ ０．４３
本法 ０．４６ １．２４ ２．５２ ０．０２５ １．５５ ０．３４
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Determinationofleadandcadmiuminregeneratedzincby
inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometryafter
extractionseparationwithstronglybasicanionexchangefiber

ZHENGXiangＧming１,２,YELingＧling∗１,２,WEIYaＧjuan１,２,JIANGJing１,２

WUXueＧying１,２,WU WeiＧcheng１
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２．GuangxiZhongjianTestingTechnologyServiceCo．,Ltd．,Fangchenggang５３８００１,China)

Abstract:Duringthedirectdeterminationofleadandcadmiuminregeneratedzincbyinductivelycoupled
plasmaatomicemissionspectrometry (ICPＧAES),thecoexistingelementssuchaszincandironwould
causeinterference．Whenthecontentofzincintestingsolutionwas２０timeshigherthanthatofleadand
cadmium,therelativeerrorofbothleadandcadmiumbydirectdeterminationwashigherthan５％．In
fact,thecontentofzincinregeneratedzincwasmuchhigherthanthisfoldcomparedtoleadandcadmium．
InpresenceofI－ ,itwasfoundthatPb２＋andCd２＋inregeneratedzincsamplecouldformPbI２－

４ andCdI２－
４

complexanionswiththestructureof８Ｇhydroxyquinolinechelate．Meanwhile,thecationssuchasZn２＋ ,

Fe２＋ andCa２＋ wouldnotreactwithI－toformcomplexanions．PbI２－
４ andCdI２－

４ insolutionwereextracted
withstronglybasicanionexchangefiber(SBAEF)．SBAEFcouldspecificallyabsorb８Ｇhydroxyquinoline
chelates(PbI２－

４ andCdI２－
４ ),realizingtheseparationofleadandcadmiumfrominterferenceelementsincluＧ

dingzinc,ironandcalcium．ThenPbI２－
４ andCdI２－

４ weresimultaneouslyelutedwithEDTAsolutionforthe
determinationbyICPＧAES．Thusthedeterminationmethodofleadandcadmiuminregeneratedzincwas
established．Theproposedmethodcouldeffectivelyeliminatetheinterferenceofcoexistingelementssuch
aszincandiron．Thedeterminationrangewas０􀆰１０％≤wPb≤１０􀆰００％ and０􀆰０５０％≤wCd≤５􀆰００％．The
proposedmethodwasappliedtothedeterminationofleadandcadmiuminactualsamplesofregenerated
zinc．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝５)ofdeterminationmethodswerebetween０􀆰８９％ and
１􀆰７％,andtherecoverieswerebetween９９％and１０１％．ThecontentsofleadandcadmiumincertifiedrefＧ
erencematerialofzincconcentratewithsimilarcompositiontoregeneratedzincweredeterminedaccording
totheexperimentalmethod．Thefoundresultswereconsistentwiththecertifiedvalues．ThesimulatedsoＧ
lutionofregeneratedzincwasdeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．Therecoveriesofleadand
cadmiumwerebetween９７％and１０４％．
Keywords:stronglybasicanionexchangefiber;regeneratedzinc;inductivelycoupledplasmaatomicemisＧ
sionspectrometry(ICPＧAES);lead;cadmium
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