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摘要： 本文建立了电感耦合等离子体质谱法测定处理前后电镀废水中 8 种重金属元素
（Pb，Cd，Cr，As, Hg ,Cu，Zn，Ni）的分析方法，在试验中，优化了仪器测定条件，方法的检
出限在 0.006~0.06μg/L，加标回收率在 84.2%~109%之间，方法精密度 RSD 在 0.9%~4.8%
（n=6）之间。 并采用该方法对两种常见的电镀废水处理前后 8种重金属元素进行了测定。
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电镀是利用电化学方法对金属和非金属表面

进行装饰， 保护及获得某些新的性能的一种工艺

过程，电镀技术广泛应用于机器制造、轻工、电子

等行业。 电镀废水主要的来源是在电镀生产过程

中的镀件清洗用水、镀件过滤用水、废镀液以及由

于操作不当或管理不善引起的"跑、冒、滴、漏"。 电

镀废水的成分非常复杂，除含氰(CN-)废水和酸碱

废水外， 重金属废水是电镀业潜在危害性极大的

废水类别[1，2]。 近几年，随着科技和社会快速发展，
电镀工业的规模越来越大， 重金属废水排放量也

越来越多， 对其废水中重金属进行日常监测的力

度也不断加大，目前，针对电镀废水的检测手段主

要有原子吸收分光光度法[3]，原子荧光分光光度法
[4]，比色法[5]等，但是这几种技术一次只能测定一种

元素，针对电镀废水中多种重金属成分的测定，较

为费时费力。近几年随着仪器技术的发展，电感耦

合等离子体质谱仪（ICP-MS）广泛的应用于不同

领域中多元素的测定， 但针对电镀废水的重金属

测定未见应用。 本文探讨了应用电感耦合等离子

体质谱技术（ICP-MS）测定电镀废水中 8 种重金

属（Pb，Cd，Cr，As, Hg ,Cu，Zn，Ni）含量，以期为电

镀行业废水中重金属含量的测定提供参考。

1 实验部分

1.1 仪器

NexIon 300D ICP-MS （美 国 PerkinElmer 公

司）；陶 瓷 电 热 板（德 国 IKA 公 司）；玻 璃 器 皿 用

30%硝酸浸泡 24 h，再用超纯水冲洗 3 次以上，晾

干备用。
1.2 试剂和材料

硝 酸（优 级 纯 )，德 国 CNW 公 司；过 氧 化 氢

（BVIII)，北京化学试剂厂；铅、镉、铬、砷、汞、镍、
铜、 锌单元素标准溶液由国家标准物质物中心处

购得；质谱调谐液，PerkinElmer 公司。
1.3 电镀废水取样及处理

分别对本地 2 家电镀企业的电镀废水进行

了取样，取样分为废水处理前及废水处理后，样品

保存在事先用 2%的硝酸清洗过的聚乙烯桶中，采

取电镀废水样品要当日处理完毕： 取摇匀后的电

镀废水样品 2 mL 于 50 mL 锥形瓶中， 加入 3 mL
浓硝酸，加盖漏斗，置于电热板上加热，微沸消解

10 min，冷却后定容至 50 mL 容量瓶，同时做样品

空白和加标实验。 废水处理前的样品在上机测试

前，稀释 50 倍，废水处理后的样品定容后直接上

机测试。
1.4 优化的 ICP-MS 工作条件

等离子体点炬稳定后使用 1 ng/L 的标准调试

溶液优化仪器参数， 仪器的工作条件如表 1 所

示。
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1.5 待测元素同位素、 内标的选择和标准曲线的

配制

ICP-MS 的动态线性范围很宽，可高达 9 个数

量级， 根据电镀废水的特点配制各元素的工作曲

线，用贮备液浓度为 1000 mg/L 用 2%的硝酸逐级

稀释为 1.00 mg/L 的储备液， 然后配制线性系列。
详见表 2。

1.6 相关系数、检出限(LOD)、定量限(LOQ)
根据国际理论和化学联合会 ( IUPAC) 的规

定，以空白测定不少于 10 次所得的值乘 3 倍便得

各元素的仪器检出限。 本方法是用 2% HNO3 空

白溶液连续测定 10 次，取 3 倍标准偏差对应的浓

度为各元素的检出限 (LOD)，10 倍标准偏差对应

的浓度为各元素的定量限(LOQ)，同时对上机溶液

进行短期（2 min）和长期的稳定性 (20 min), 测试

所得结果见表 3（其中 LOD 和 LOQ 数据取一位有

效数字）。 各元素检出限低，满足于电镀废水微量

及痕量元素的检测分析， 并且采用 10 倍 LOQ 配

置的标准溶液的在分析过程中的短期和长期的稳

定性都较好。

1.7 实际样品测定、加标回收实验以及方法精密度

实验

采用制定的方法对处理前后的含锌废水和含

铬废水进行测定， 测定结果和加标回收结果见表

4 和表 5， 由表可知：8 种重金属元素的加标回收

率在 84.2%～109%之间，加标回收结果满意，方法

准 确 度 较 高 ，8 种 重 金 属 元 素 精 密 度 （RSD）在

0.9%～4.8%之间。

2 结果与讨论

ICP-MS 法的主要干扰来自于物理干扰、基

体干扰和质谱干扰。 物理干扰主要是由于样品溶

液粘度大和盐分含量高而影响溶液的提升量，电

镀废水通过消解定容后不存在粘度大的问题，另

外这两者的盐分含量也不高， 所以物理干扰可忽

略不计。 基体干扰主要表现在样品基体检测过程

中对检测元素信号产生抑制或增强效应， 产生短

期或长期漂移， 本实验中电镀废水结果消解稀释

后，基体干扰可忽略不计。
质谱干扰主要是同质异位素重叠和多原子

粒子的干扰，由于试验样品中除了待测元素外，还

存 在 其 它 元 素 如 Cl，Cl 元 素 与 Ar 结 合 生 成 的

ArC1，会 严 重 干 扰 74.92As,而 ArN、ClO 与 51.94Cr 的

质量数十分接近， 也会严重干扰 51.94Cr 的准确定

参数 设定值 参数 设定值

RF 功率/W 1500 模拟电压/V -1600

雾化气流量/(L/min) 1.10 脉冲电压/V 800

等离子气流量/(L/min) 15
辅助气（氦气）流量

L/min(Cr) 4.3 扫描次数/次 20

透镜电压/V 6.80 重复次数/次 3

表 1 ICP-MS 工作参数

表 2 待测元素的质量数、内标元素及标准曲线

元素 质量数 曲线范围/（μg/L）
Pb 207.98 0~100
Cd 113.90 0~100
Cr 51.94 0~500
As 74.92 0~100
Hg 201.97 0~10
Cu 64.93 0~500
Zn 65.92 0~500
Ni 59.93 0~500

元素 LOD/(ug/L) LOQ/(ug/L) RSD/%3min RSD/%60min
Pb 0.006 0.02 2.2 2.9
Cd 0.02 0.07 1.1 1.2
Cr 0.03 0.1 0.5 1.6
As 0.03 0.1 1.3 1.8
Hg 0.06 0.2 1.5 2.1
Cu 0.006 0.02 1.3 2.3
Zn 0.05 0.2 1.5 2.8
Ni 0.004 0.01 1.8 2.6

表 3 方法检出限、定量限以及方法精密度（n=6）

表 5 含锌电镀废水测定及加标回收结果（n=6）

含铬废水（处理前） 含铬废水（处理后）

样品含量
/(mg/L)

加标量
/ (mg/L) 回收率/% RSD/% 样品含量

/(mg/L)
加标量
/(mg/L) 回收率%RSD/%

Pb 1.17 0.5 97.6 3.3 0.261 0.5 108 4.3
Cd 0.0234 0.01 96.3 4.5 0.0379 0.01 94.8 3.9
Cr 53 50 104 1.7 1.96 1 91.1 1.5
As 0.162 0.2 94.2 1.3 0.0863 0.2 95.4 2.2
Hg ND 0.01 85.3 2.1 ND※ 0.01 84.8 2.6
Cu 8.45 5 103 2.9 0.466 0.5 103 4.1
Zn 22.65 50 109 3.2 1.79 1 107 3.0
Ni 6.3 20 91.1 1.3 0.213 0.2 90.9 1.2

元素

注：ND 表示低于检出限

表 4 含锌电镀废水测定及加标回收结果（n=6）

含锌废水（处理前） 含锌废水（处理后）

样品含量
/(mg/L)

加标量
/ (mg/L) 回收率/% RSD/% 样品含量

/(mg/L)
加标量
/(mg/L) 回收率%RSD/%

Pb 0.279 0.5 95.2 2.3 0.146 0.5 98.6 1.5
Cd 0.0563 0.01 99.1 3.4 0.00229 0.01 92.5 0.9
Cr 3.99 1 91.2 2.1 0.684 1 94.9 3.4
As 0.248 0.2 109 2.5 0.0295 0.2 91.2 4.8
Hg 0.0123 0.01 92.1 3.3 ND 0.01 84.2 2.5
Cu 5.08 5 99.6 4.2 0.684 0.5 102 3.1
Zn 73.5 50 95.7 2.1 1.34 1 89.9 2.1
Ni 30.2 20 97.2 1.2 0.109 0.2 92.4 1.9

元素

注：ND 表示低于检出限
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量，所以采用能量甄别模式（KED）来消除干扰。

3 结论

采用 ICP-MS 技术可对不同类型的电镀废

水中多种重金属进行同时测定， 该方法与传统方

法相比，效率更高，同时灵敏度要优于传统方法，
达到省时、准确的目的。
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后模块仍能继续工作 48 h 以上，并发出 GPS 定位

信息，如果放射源和绑定的监控模块同时丢失，可

通过模块的 GPS 系统提供定位，从而确定放射源

的最终地里位置（经纬度）。
4.3 平台软件特点概述

4.3.1 采用 GIS地图定位
对区域里的污染源进行 GIS 定位， 并在地图

中显示每个点的状态信息， 便于管理者查看该企

业的位置及相关信息，一旦采用 GPS 定位的放射

源发生偷盗现象，我们可以在 GIS 地图上监察到。
4.3.2实时记录数据

全天候 24 h 不间断实时记录放射源的状态、
剂量等数据。
4.3.3 多种监控方式

(1)断电报警：监控设备一旦发生切断电源的

故障，系统会立即发送报警短信给相关管理人员。
(2)开盖报警：一旦发生监控设备被撬开或打

开的情况， 系统会立即发送报警短信给相关管理

人员。
(3)震动报警：系统可以设置一定的震动频率，

如果监控的设备震动频率过快， 系统会立即发送

报警短信给相关管理人员。
(4)位移报警：设备在断电的情况下，接收到超

过设定范围的 GPS 信号，即会产生位移报警。 系

统会连续不间断的发送报警短信给相关管理人员，
WEB 页面上也可以查到设备发生移动的轨迹。

(5)剂量报警：放射源设备的辐射计量值超过

设定的上限或下限报警值， 系统会立即发送报警

短信给相关管理人员。
（6）射频报警：如果放射源设备不在射频范围

内，那么就会产生射频报警，系统会立即发送报警

短信给相关管理人员。
4.3.4 多级报警制度

按不同报警组别给不同的人发送各自的报警

信息。比如一般的报警（断电报警，开盖报警等）可

以设置发送短信给系统维护人员、企业负责人等，
而像（位移报警，射频报警等）可以设置发送给相

关领导，环保局用户等。
在信息技术高速发展的今天，gps、gis 技术被

各行各业广泛应用，限于篇幅，许多技术牵涉面非

常广，不便进一步展开，抛砖引玉供大家参考。

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

（上接第 55页）

·58· 第 28 卷第 3 期能 源 环 境 保 护

中
国

煤
炭

期
刊

网
 

www.ch
ina

ca
j.n

et




