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微波消解－火焰原子吸收光谱法测定钢铁厂废旧除尘布袋中重金属
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摘　要　采用微波消解—火焰原子吸收 光 谱 法（ＦＡＡＳ）测 定 某 钢 铁 公 司 五 种 废 旧 除 尘 布 袋 中Ｃｕ，Ｚｎ，Ｐｂ，

Ｃｄ，Ｃｒ，Ｎｉ六种重金属元素总量，在国内首次研究了六种消解酸体系对废旧除尘布袋 样 品 中 重 金 属 的 消 解

效果。该方法的相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．０２％～４．３５％，平均回收率为８７．７％～１０５．６％。研究表明，该方

法操作简便、快速、准确、重复性好，适合于废旧除尘布袋中重金属含量的测定。试验分析结 果 表 明，应 根

据不同布袋的特性差异，采用不 同 的 消 解 体 系；不 同 工 序 废 旧 除 尘 布 袋 样 品 中 重 金 属 含 量 差 异 较 大，其 中

Ｐｂ、Ｚｎ元素含量最高，Ｃｕ，Ｎｉ，Ｃｄ，Ｃｒ等元素的含量相对较低。该测定结果为废旧除尘布袋的进 一 步 处 理

处置研究提供了科学依据。
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引　言

　　袋式除尘器由于 具 有 除 尘 效 率 高，不 会 造 成 二 次 污 染，

便于回收干料等优点，在冶金、橡塑、化工、水泥、食品等工

业部门得到了广泛应用［１］，占所用除尘设备的８０％以上。而

布袋作为袋式除尘器的核心，由于其 使 用 寿 命 有 限，以 及 外

界因素的影响，将出现老化、破损、烧毁、堵塞等现象，导致

每年都产生大量的废旧除尘布袋。除尘布袋采用纺织的滤布

或非纺织的毡制成，利用纤维织物的过滤作用对含尘气体进

行过滤。随着工作时间的延长，烟尘通 过 布 袋 所 形 成 的 阻 力

逐渐增大，残余粉尘在布袋上越 积 越 多［２］。而 重 金 属 作 为 粉

尘中的主要污染物，对环境及人体健 康 存 在 较 大 的 危 害。有

关废旧除尘布袋中重金属的污染特征及其回收利用与资源化

的研究目前国内未见相关报道，因此摸清废旧除尘布袋中重

金属的含量，对废旧除尘布袋的后续处理处置非常重要。

本研究采用微波消解－火焰原子吸收光谱法（ＦＡＡＳ）对废

旧除尘布袋中重金属（Ｃｕ，Ｚｎ，Ｐｂ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｎｉ）进 行 总 量 测

定。

１　实验部分

１．１　仪器和试剂

ＷＦＸ－２１０型火焰原子吸收光谱仪（北京瑞利仪器有限公

司），ＭＡＲＳ－Ｘｐｒｅｓｓ密闭消解仪（美 国ＣＥＭ 公 司），配ＦＲ２１
型全聚四 氟 乙 烯 密 封 增 压 微 波 消 解 罐，附ＰＴＰ－３００Ｐｌｕｓ温

控。所有器皿均用１０％ ＨＣｌ浸泡２４～４８ｈ，然后用去离子水

冲洗３～４次，备用。

Ｃｕ，Ｚｎ，Ｐｂ，Ｃｄ，Ｃｒ，Ｎｉ标 准 储 备 溶 液（北 京 国 家 标 准

物质中心：１　０００ｍｇ·Ｌ－１）。Ｈ２Ｏ２，ＨＮＯ３，ＨＣｌ，ＨＦ均 为

优级纯，实验用水 均 为 经 Ｍｉｌｉｐｏｒｅ　Ｍｉｌｌｌｉ－Ｑ水 处 理 系 统 处 理

后的去离子水。

Ｔａｂｌｅ　１　Ｂａｓｉｃ　ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｗａｓｔｅ　ｂａｇ　ｆｉｌｔｅｒｓ

来源 布袋类型
工作温度

／℃
瞬间温度

／℃
过滤特性 耐磨性 水解稳定性 耐酸性 耐碱性 抗氧化性

转炉、高炉煤气柜涤纶 （聚酯） １３５　 １５０ 良好 良好 较差 一般 较差 较好

高炉热风炉 玻璃纤维 ２５０　 ２８０ 一般 一般 良好 较差 一般 良好

电炉 腈纶＋玻纤 １２５　 １４０ 较好 较好 较好 较好 一般 较好

焦炉 美塔斯（芳香族聚酰胺） １８０　 ２２０ 良好 良好 一般 一般 一般 较好



１．２　样品

试验样品来自于广东某钢铁企业五种不同工序下的废旧

除尘布袋，其基本性质见表１。样品经过机械拍打至恒重后，

用剪刀剪至尺寸小于５ｍｍ×５ｍｍ小碎片，装入聚乙烯袋中

备用。

１．３　方法

１．３．１　样品消解试剂确定

对于纺织样品的前处理，一般采用传统的湿法消化或干

法灰化，但这些方法费工费时、劳动强度大、试剂消耗量大、

容易污染环境［３］。而微 波 消 解 技 术 具 有 快 速 高 效、节 能、污

染少和防止易挥发组分损失等优点，已成为试样预处理最常

用的方 法 之 一［４－８］。消 解 试 样 使 用 最 广 泛 的 酸 是 ＨＮＯ３，

ＨＣｌ，ＨＦ，ＨＣｌＯ４，Ｈ２Ｏ２ 等［９，１０］。本 实 验 以 ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２
为基准，通过对 ＨＣｌ和 ＨＦ交叉配对进行消解，以确定最佳

消解体系。

１．３．２　样品消解方法

准确称取０．３００　０ｇ布 袋 样 品 置 于 微 波 消 解 罐 中，分 别

加入拟定的消解 酸 体 系，摇 匀 于 室 温 下 放 置０．５ｈ。然 后 将

其装入不锈钢套中，拧 紧 盖 子 放 入 微 波 消 解 仪 中，按 照 表２
的消解程序完成操作，待消解罐冷却 后 打 开 盖，将 消 解 溶 液

转移至聚四氟乙烯杯中水浴（１００℃）赶酸约３０ｍｉｎ，后转 移

至５０ｍＬ容量瓶中，用去离子水稀释至标线，摇匀备用。

１．３．３　重金属检测方法

我国２００６年发布的ＧＢ／Ｔ１７５９３．１—２００６标准中规定用

石墨炉或火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测 定 纺 织 品 中 Ｃｄ，Ｃｒ，Ｃｕ，

Ｎｉ，Ｐｂ，Ｓｂ，Ｚｎ八种重金属元素的含量［１１］。本实验采用火焰

原子吸收光谱法 进 行 检 测，ＦＡＡＳ的 工 作 参 数 如 表３所 示，

对经完全消解的样品进行重金属全量测定。上述测量对每个

样品均做５次平行。

Ｔａｂｌｅ　２　Ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ　ｏｆ　ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

步骤 ％
功率

／Ｗ
温度

／℃
升温时间

／ｍｉｎ
保温时间

／ｍｉｎ

１　 １００　 １　６００　 １２０　 ５　 ５
２　 １００　 １　６００　 １６０　 ５　 ５
３　 １００　 １　６００　 ２００　 ５　 ３０

２　结果与分析

２．１　最佳微波消解条件确定

消解试样的目的是通过试样与酸反应把待测物变成可溶

性物质，酸的用量以满足完全反应所 需 量 即 可，完 全 消 解 后

的样品为澄清透明溶液。本实验设计 了 六 种 消 解 酸 体 系，按

照表２所设定的消解程序，对不同消解酸体系组成及用量造

成的不同效果 进 行 比 较，分 别 得 到 不 同 布 袋 的 最 佳 消 解 效

果。实验条件及结果见表４。

　　由表４可知，ＨＮＯ３ 与 Ｈ２Ｏ２ 协 同 能 消 解 玻 纤 布 袋，这

是由于玻纤布袋具有弱耐磨性、低耐 酸 性 等 特 点，其 结 构 易

于被 ＨＮＯ３ 破坏，随着 ＨＮＯ３ 和 Ｈ２Ｏ２ 用量的增加，大量高

能活性氧使得玻纤布袋样品中有机基体被消解。ＨＣｌ的加入

Ｔａｂｌｅ　３　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　ＦＡＡＳ

元素
波长

／ｎｍ
狭缝

／ｎｍ
灯电流

／ｍＡ
燃烧器高度

／ｍｍ
空气压力

／ＭＰａ
空气流量

／（Ｌ·ｍｉｎ－１）
乙炔压力

／ＭＰａ
乙炔流量

／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

Ｃｕ　 ３２４．７　 ０．４　 ３．０　 ６　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 １．０
Ｐｂ　 ２８３．３　 ０．４　 ３．０　 ５　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 １．５
Ｃｄ　 ２２８．８　 ０．４　 ３．０　 ６．５　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 １．５
Ｎｉ　 ２３２．０　 ０．２　 ３．０　 ７　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 １．２
Ｚｎ　 ２１３．９　 ０．４　 ３．０　 ７　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 １．０
Ｃｒ　 ３５７．９　 ０．４　 ３．０　 ８　 ０．３　 ７．０　 ０．０９　 ２．５

Ｔａｂｌｅ　４　Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄｓ　ａｎｄ　ｒｅｓｕｌｔｓ
酸体系 布袋种类 消解液颜色 有无残渣 消解评价 酸体系 布袋种类 消解液颜色 有无残渣 消解评 价

①８ＨＮＯ３＋１Ｈ２Ｏ２

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

棕黄

棕黄

棕黄

棕黄

棕黄

大量残渣

大量残渣

大量残渣

大量残渣

大量残渣

不完全

不完全

不完全

不完全

不完全

④１０ＨＮＯ３＋２Ｈ２Ｏ２＋
２ＨＣｌ

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

浅黄

棕黄

浅黄

浅黄

棕黄

少量残渣

大量残渣

无残渣

少量残渣

大量残渣

较完全

不完全

完全

较完全

不完全

②１０ＨＮＯ３＋１Ｈ２Ｏ２

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

浅黄

棕黄

浅黄

棕黄

棕黄

大量残渣

大量残渣

少量残渣

大量残渣

大量残渣

不完全

不完全

较完全

不完全

不完全

⑤１０ＨＮＯ３＋２Ｈ２Ｏ２＋
３ＨＣｌ

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

浅黄

棕黄

浅黄

浅黄

棕黄

少量残渣

大量残渣

无残渣

少量残渣

大量残渣

较完全

不完全

完全

较完全

不完全

③１０ＨＮＯ３＋２Ｈ２Ｏ２

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

棕黄

棕黄

浅黄

浅黄

棕黄

大量残渣

大量残渣

无残渣

少量残渣

大量残渣

不完全

不完全

完全

较完全

不完全

⑥１０ＨＮＯ３＋２Ｈ２Ｏ２＋
２ＨＦ

转炉涤纶布袋

高炉涤纶布袋

玻纤布袋

腈纶＋玻纤布袋

美塔斯布袋

无色

浅黄

浅黄

无色

浅黄

无残渣

无残渣

无残渣

无残渣

无残渣

完全

完全

完全

完全

完全
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对涤纶布袋、腈纶布袋的消解效果一 般，对 美 塔 斯 布 袋 没 有

影响，因为这几类布袋的主要成分均 为 合 成 纤 维，具 有 良 好

的耐化学性，且 布 袋 上 附 着 的 重 金 属 元 素 及 含 量 各 不 尽 相

同，需加入强氧化剂方 可 消 解 完 全。ＨＦ的 加 入 可 完 全 消 解

五种布袋，其溶液澄清透明。

因此，应根据不同布袋的特 性 差 异，采 用 不 同 的 消 解 体

系。对钢铁厂而 言，玻 纤 布 袋 可 直 接 选 用 ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２ 消

解体系进 行 微 波 消 解；涤 纶、腈 纶、美 塔 斯 布 袋，可 采 用

ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２＋ＨＦ作为微波消姐酸体系。对于冶金、炭黑、

发电、水泥等其他工业的废旧除尘布 袋 的 消 解，若 废 旧 布 袋

成分与本实验样品基本类似，均可借鉴本实验的微波消解酸

体系。

２．２　回收率实验及干扰效应

分别按照最 佳 消 解 酸 体 系 对 五 种 废 旧 布 袋 样 品 进 行 消

解，在最优条件下采用ＦＡＡＳ法进行重金属总量测定，重复

测定５次，同时 在 消 解 阶 段 加 入 标 准 溶 液 进 行 加 标 回 收 试

验，计算其相对标准偏差（ＲＳＤ）及 回 收 率，测 定 及 计 算 结 果

见表５。

Ｔａｂｌｅ　５　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｈｅａｖｙ　ｍｅｔａｌｓ　ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｉｎ　ｔｈｅ　ｗａｓｔｅ　ｂａｇ　ｆｉｌｔｅｒｓ
样品 元素 测定值＊／μｇ 相对标准偏差／％ 加入量／μｇ 测定总量／μｇ 回收率／％ 重金属含量／（μｇ·ｇ－１）

转炉涤纶布袋

Ｃｕ
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｎｉ
Ｚｎ
Ｃｒ

１０．４８
１７．３１
１．２３
８．４２
２６．４５
０．３５

２．８６
１．６８
１．０２
１．４５
３．２６
４．３５

１０．００
１５．００
１．００
１０．００
２５．００
０．５０

２０．１３
３２．６２
２．２１
１８．４３
５１．３３
０．８４

９６．５
１０２．０
９７．５
１００．０
９９．５
９８．０

３４．９４
２　８８４．２９
４．１１
２８．０８
８８１．８１
１．１７

高炉涤纶布袋

Ｃｕ
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｎｉ
Ｚｎ
Ｃｒ

５．３９
１７．４９
０．６０
５．８８
１２．６３
ＮＤ

２．２６
１．５６
１．８６
１．６８
３．３２
－

５．００
１５．００
０．５０
５．００
１０．００
０．５０

１０．２７
３２．８７
１．０９
１０．９１
２２．７３
０．４９

９７．５
１０２．５
９８．５
１００．５
１０１．０
９８．５

１７．９８
５８．２９
２．００
１９．５９
２１０．５５
ＮＤ

玻纤布袋

Ｃｕ
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｎｉ
Ｚｎ
Ｃｒ

３．０５
１３．４８
１．３１
７．１８
１１．３３
３．１８

３．５８
２．０１
１．９３
１．９３
１．１８
３．７４

５．００
１０．００
１．００
１０．００
１０．００
５．００

８．１１
２３．３７
２．３０
１７．６６
２１．９０
７．９０

１０１．２
９８．９
９９．２
１０４．８
１０５．６
９４．３

１０．１６
４４．９４
４．３５
２３．９４
９４４．４６
１０．６１

腈纶布袋

Ｃｕ
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｎｉ
Ｚｎ
Ｃｒ

２８．６６
１９．０２
３．３９
１０．４９
１２．０４
４．１６

３．６３
１．２０
３．７３
２．５４
１．３１
１．３０

２５．００
２０．００
５．００
１０．００
１０．００
５．００

５２．８２
３６．５６
７．９３
２０．０６
２２．２４
８．８６

９６．６
８７．７
９０．８
９５．６
１０２．０
９３．９

９５．５２
１　５８５．６５
１１．２９
３４．９７
４　０１２．２１
１３．８６

美塔斯布袋

Ｃｕ
Ｐｂ
Ｃｄ
Ｎｉ
Ｚｎ
Ｃｒ

１９．３１
２８．０５
１．１２
８．１０
１４．０１
１．０９

４．２２
２．１４
３．０２
３．１５
３．５９
４．２７

２０．００
２５．００
１．００
１０．００
１５．００
１．００

３８．２７
５２．９８
２．１３
１７．８０
２８．７１
２．１１

９４．８
９９．７
１０１．０
９７．０
９８．０
１０１．５

３２１．８１
９３．４９
３．７３
２７．０１
４　６７０．０３
３．６４

　　注：＊测定值是在不同稀释倍数条件下测得 ；ＮＤ—未检出

　　由于本次实验样品中重金属含量均较高，在测定过程中

均根据测量浓度许可范围而采用不同稀释倍数进行稀释，根

据国家标准［１２－１４］可知，溶液中的共存离子和化合物在常见浓

度下不产生干扰，本实验经稀释后各干扰离子的浓度未达到

影响的界限值，不会产生干扰效应。

２．３　结果讨论

由表５可知：转 炉 涤 纶 布 袋 中 重 金 属 含 量 相 对 顺 序 为

Ｐｂ＞Ｚｎ＞Ｃｕ＞Ｎｉ＞Ｃｄ＞Ｃｒ；高 炉 涤 纶 布 袋 中 重 金 属 含 量 相

对顺序为Ｚｎ＞Ｐｂ＞Ｎｉ＞Ｃｕ＞Ｃｄ＞Ｃｒ；玻 纤 布 袋 中 重 金 属 含

量大小排序为Ｚｎ＞Ｐｂ＞Ｎｉ＞Ｃｒ＞Ｃｕ＞Ｃｄ；腈 纶 布 袋 中 重 金

属含量大小排序为Ｚｎ＞Ｐｂ＞Ｃｕ＞Ｎｉ＞Ｃｒ＞Ｃｄ；美 塔 斯 布 袋

中重金属含量大小排序为Ｚｎ＞Ｃｕ＞Ｐｂ＞Ｎｉ＞Ｃｄ＞Ｃｒ。五 种

废旧布袋 样 品 中 重 金 属 含 量 分 布 差 异 较 大：Ｃｕ的 含 量 在

１０．１６～３２１．８１μｇ·ｇ
－１之间，Ｐｂ的含量在４４．９４～２　８８４．２９

μｇ·ｇ
－１之 间，Ｃｄ的 含 量 在２．００～１１．２９μｇ·ｇ

－１之 间，Ｎｉ

的含量在２３．９４～３４．９７μｇ·ｇ
－１之 间，Ｚｎ的 含 量 在２１０．５５

～４　６７０．０３μｇ·ｇ
－１之 间，Ｃｒ除 在 高 炉 涤 纶 布 袋 中 未 检 出，

其余含量在１．１７～１３．８６μｇ·ｇ
－１之间。这六种元素中Ｐｂ和
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Ｚｎ含量较高，Ｃｄ和Ｃｒ含量相对较低。这是因为钢铁厂在冶

炼过程中，矿石中的Ｐｂ和Ｚｎ等元素被还原，并不同程度地

随烟气挥发，其 含 量 随 着 所 使 用 的 炉 料 和 矿 石 的 不 同 而 变

化。若废旧布袋在焚烧或填埋前未采 用 任 何 方 式 预 处 理，附

着在废旧除尘布袋上的重金属元素对周围环境将会产生严重

污染。因此，测定废旧布 袋 中 重 金 属 含 量 显 得 尤 为 重 要，本

实验选择上述六种重金属元素作为检测对象，检测结果总体

加标回 收 率 为８７．７％～１０５．６％，ＲＳＤ为１．０２％～９．３５％，

检测结果可信，准确度高。

３　结　语

　　本文在国内首次研究了六种消解酸体系对废旧除尘布袋

样品中重金属 的 消 解 效 果，认 为 应 根 据 不 同 布 袋 的 特 性 差

异，采用不同的消解体系。确定了ＦＡＡＳ的检测条件和工作

参数，各测定值的相 对 标 准 偏 差 均 小 于４．５％，加 标 回 收 率

在８７．７％～１０５．６％范围内。这 说 明 该 方 法 具 有 良 好 的 准 确

度和精密度，可应用于废旧除尘布袋 中 重 金 属 元 素 检 测，可

为废旧除尘布袋无害化和资源化后续研究提供科学依据。
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