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汞冷原子吸收光度法的应用

朱贵云 买光听 杨景和 赵晓明
山 东 大 学 化 学 系

一
、

灵敏
、

快速测定水中氰化物

本文提出了一种间接测定水中痕量氰化

物的新方法 扩
十 与 一 能生成很稳定的

络合物
,

而络合态的汞在一定的测定条件下

可以不被还原为原子态的汞
,

因而可在不分

禽的情况下
,

用汞冷原子吸收光度法测定过

量的汞
,

求出氰化物的含量 本法中
,

氰化物

浓度在 。一  范围内遵守比耳定 律
,

灵

敏度为
,

比其它方法
【‘

,

”
提高 一 个

数量级 方法简便
、

快速
,

对水样的测定结果

表明重复性良好

一 仪器和试剂

侧汞仪
一 型

,

上海新光仪器厂

氰化钾标准溶液 毫升溶液含有

毫克 一 使用溶液浓度为 毫升

含有 微克 一

汞标准溶液 用硝酸汞配 毫升含

有 毫克汞 使用溶液浓度为 毫升

含有 微克汞
,

现用现配

硫酸胁溶液 浓度为 多
、 、 、 、 、 、 、

十
为硫酸盐或硝酸盐

、 一 、 一 、 一 、

一 、

犷
、

犷
、

刃犷等均为钠盐或钾盐

二 工作曲线的绘制

准确吸取浓度为 微克 毫升氰化物

标准溶液
、 、 、 、 、

毫

升于 毫升比色管中
,

加入少量蒸馏水
,

再

加入浓度为 。 微克 毫升汞标准溶液

毫升
,

用水稀释至刻度
,

摇匀 分钟后取

上述溶液 毫升于测汞仪的翻泡瓶中
,

加人

毫升 多硫酸胁溶液
,

立即测定
,

读取光

密度
,

用 △ 对 〔 一 作图得工作曲线 实

验表明
,

氰化物浓度在 一 范围内服

从比耳定律

三 时间的影响

实验中
,

和 一
均极低

,

我们

试验了时间对其稳定性的影响 实验结果是

在待测溶液配制完毕后的 分钟内稳定 性

良好

四 还原剂用且的影响

试验了三种还原剂 硫酸介质中的 升
,

硫酸胁和盐酸经胺 结果表明
,

计 还原能

力较强
,

但介质酸度大
,

易破坏氰离子和汞

的络合物
,

效果不好 盐酸经胺还原能力不

如硫酸胖 我们选用 外硫酸胁 作 为还 原

为
。

的还原剂
,

用量为 毫升

五 酸度的影响

酸度影响有两个方面 一是对氰汞络合

物稳定性的影响
,

一是对硫酸胁还原能力的

影响 我们在 一 的范围内考察了

酸度的影响 适宜的酸度范围在 一

间 在我们的操作步骤中
,

待测溶液酸度若

接近中性
,

如体积是 毫升
,

加人 多硫酸

胖 毫升时
,

溶液的 即为 左右
,

因

此不必用外加酸来调节 值

六 外加离子的影响和千扰的消除

实验表明 毫克 升的
, 、 , 、 , 、



、 〕 、 、 、 、 、 一 、

孔 毫克 升的 一 、

毫克 升的 一 及

大量的 了和 犷没有影响
十
有干扰

,

可用过量的 一
掩蔽之

浓度在 斗毫克 升时
,

加人
十 和过量的 一 ,

其干扰可以消除  犷和 一
有

干扰
,

当它们存在于水样中时
,

使本法测得值

为在该测定条件下的总氰化物含量 犷
、 一 、

刀犷明显地干扰测定 为消除它们的干扰
,

我们简化了文献  提出的分离操作 在预先

用
、

氧化后进行蒸馏时
,

不用通人空气

流
,

获得了满意的结果
,

列于表

七 回收试验及水样测定结果

操作步骤 量取水样 , 一 毫升于

毫升比色管中
,

用稀硫酸调节声 至 左右
,

加蒸馏水至 毫升
,

加人浓度为 微克

毫升的标准汞溶液 毫升
,

摇匀 分钟

后按绘制工作曲线的操作侧定光密度 求出

氰化物的含量 如水样中有犷
、 一 、

乌 犷等

千扰物质
,

可取 毫升水样于 毫升蒸

馏瓶中
,

再滴加 材
,

溶液
,

使水样

保持红色
,

加入 毫升 多 酒石酸溶液蒸

馏之 在 毫升容量 瓶中加 入 毫 升

氢氧化钠溶液来接受蒸馏液 蒸馏液达

一 毫升时停止蒸馏 于蒸馏液中 加 入

硫酸  毫升
,

用水稀释至刻度 以下

操作同上 计算结果时应减去氢氧化钠等试

剂的空白值

表 外加离子的千扰及消除

溶液体积为 毫升
,

加人
一 量为 微克

千千优离子及加入量量 测得 一量量 误 差差 消除干扰扰
微克 微克 微克 的方法法

一 掩蔽蔽
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* 加人 C N 一 量为 0
.
025 微克

测定结果列于表 2
.

从表 4 可见
,

当水样中不含有明显的干

扰离子如 犷 时
,

可直接进行测定
,

与蒸馏后

测定结果相符
.
标准回 收率为 90 一107 多

,

八次平均测定结果表明方法的重复性 良好
,

两个水样的相对标准偏 差 分 别 为 4. 0多 和

2
.
4多
.
样品稍有混浊和有色对本法测定无妨

碍
.

二
、

快速测定水中超泉量硫化物

下文介绍一种间接测定水中超痕量硫化

表 2 水样中抓化物的测定与回收试验结果
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物的方法
.
由于 H 犷

十 与 s= 能生成非常稳定

的化合物 H gs
,

在测定条件下化合态的汞可

以不被还原为原子态汞
,

因而在不分离的情

况下用汞冷原子吸收光度法测定过 量 的 汞
,

求出硫化物的含量
.
实验表明硫化物浓度在

o一1
.0 ppb 范围内遵守比耳定律

,

灵 敏 度 为

0
.
1 ppb , 比其它方法

[4一8]
提高 2一3个数量级

.

方法简便
、

快速
、

重复性良好
.

(一) 仪器与试剂

1
.
坝叮汞仅

: F一 7 32 型
,

上海新光仪器厂
.

2
.
硫化钠标准溶液

: 称取0. 7491 克分析

纯硫化钠 (N 为s
·

9
H

zO )

,

溶于蒸馏水中
,

稀

释至 10 00 毫升
.
取此液 10 毫升加 ZN 醋酸

锌 2 毫升
,

以蒸馏水稀释至 100 毫升
,

得 1
.
00

毫升含有 0. 010 毫克 S
一 的标准溶液;使用时

必须摇匀
.
使用溶液为 1

.
00 毫升含有 0. 01 0

微克 S“
.
此液需现用现配

.

3
.
汞标准溶液

: 用硝酸汞配 1
.
00 毫升含

有 1
.00 毫克汞

.
使用溶液浓度为 1

.
00 毫 升

含有 0. 知 微克汞
.
现用现配

.

4
.
硫酸麟溶液

:
浓度为 1

.
5多
.

5
.
Co
Z+ 、

Z
n Z +

、

e
u Z +

、

P b
Z +

、

C d
Z +

、

F
e 3 +

、

A 1
3 +

、

Cr
3+ 皆为硫酸盐或硝酸盐

.
P弼

一 、

Cl

一 、

Br

一 、

I
一 、

sc
N
一 、

S刃犷
、

c N
一 等均为钠盐或钾盐

.

(二 ) 工作曲线的绘制

准确吸取浓度为 0
.
0 10 微克/毫升硫化物

标准溶液 0
、

0

.

斗。
、

0

.

8 0

、

1

.

2 0

、

1

.

6 0

、

2

.

0 0 毫升

于 25 毫升比色管中
,

加蒸馏水至 20 毫升
,

再

加入浓度为 0
.
50 微克/毫升汞标准溶液 2. 00

毫升
.
用蒸馏水稀释至刻度

,

摇匀
.
5 分钟

后
,

取上述溶液 4. 0 毫升于测汞仪的翻泡瓶

中
,

加入 0. 7N 硫酸 1
.
0毫升 1

.5多硫酸胁溶液

2. 0 毫升
,

立即测定
,

读取光密度
.
用 △D 对

〔S一 1 作图得工作曲线
.
实验表明

,

硫化物浓

度在 0一1
.
0即b范围内服从比耳定律

.

(三) 时间的影响

实验中 IH g
Z
+J 和 [S=] 均极低

,

我们试

验了时间对其稳定性的影响
.
实验表明

,

在

待测溶液配制完毕后的 30 分钟内稳 定 性 良

好
.

(四) 还原剂用t 的影响

我们选用硫酸胁作为还 原 剂
.
本文 用

1.5多硫酸胖 2. 0 毫升
.

(五) 酸度的影响

酸度影响有两个方面
:
一是对硫化汞稳

定性的影响 ;一是对硫酸胁还原能力的影响
.

我们在 pH O一3
.5范围内考察了酸度的影响

.

适宜的酸度范围在 pH 0. 5一2
.
0 间

.
我们采

用 pH 1
.
0左右

.
侧定时

,

如待测溶液取 4
.0 毫

升
,

硫酸阱为 2. 0 毫升
,

则加人 0. 7N 硫酸 1
.
0

毫升即可使溶液的酸度在 pH I
.
0 左右

.

(六) 外加离子的影响和千扰的消除

实验表明
: 0. 2 毫克/升的 c

uZ+; 4 毫克/

升的 Zn
Z+ 、

C 少+
、

P b
Z +

、

C d
Z +

、

F
e 3 +

、

A 1
3 +

、

C
r , +

、

表 3 水样中硫化物的测定与回收试验结果

水水样来源源 外 观观 予处理方法法 加入犷 量量 测 得 S二 量量 回收率率 水样中硫化化 相对标准准
(((((((((拼g ))) (拼
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))) %%% 物浓度平均均 偏差%%%
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.
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犷
、

Br

一 、

SC
N
一 ;

40 毫克/升的 Cl
一
及大量

的 N O 『
、

5 0 犷对本法没有影响
.
1一 、

5
2
0 犷

、

C N
-

明显地干扰测定
.
C N 一可用挥发法与硫化物

分离
,

以消除其干扰
.

(七) 回收试验 及水样测定结果

操作步骤
:量取 弓一20 毫升水样于 2多毫

升比色管中
,

用稀硫酸调节pH 至 7左右
.
加

入 2
.
0 毫升浓度为 0

.
0知 微克/毫升的汞标准

溶液
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
.
五分钟后

按绘制工作曲线的操作测定水样中的硫化物

含量
.
如水样中有氰化物

,

可取100 毫升水样
,

加入 Pb 2+ 1毫克以固定硫化物
.
再加入 pH 4

的醋酸一醋酸钠缓冲溶液 10 毫 升
,

加 热 至

沸
,

挥发 10 分钟
.
冷却

,

将水样稀释至 10 0

毫升
.
以下操作同上

.

测定结果列于表 3
.
从表 3 可见

,

当水

样中不含有明显的干扰离子如氰化物时
,

可

直接进行测定
,

与挥发分离氰化物后测定结

果相符
.
标准回收率为 90 一104 汤

.
多次平

行测定结果表明方法的重复性良好
.
两个水

样六次和八次平行测定的相对标准偏差分别

为3. 0 外 和 4. 6 沁
.
样品稍有混浊和有色不妨

碍本法的测定
.
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用携带式玻璃环炉检测箱现场监测大气中氯化氢

耿信笃 杨德玉 董万金 余登发
(西 北 大 学 化 学 系)

空气中有害成分的检测方法颇多
,

但能

用于现场监测的却少
.
环炉法

‘l]
是一种价廉

、

操作简便的快速分析方法
,

在 10一,

一10
一‘
克

的范围内
,

其灵敏度和准确度与经典的仪器

分析方法相比不相上下[2]
.
国外已用此法作

过数十种有害成分的监测
,

并试制出多种玻

璃环炉
〔3一5]

.

日本千叶淳设计制作了携带式

玻璃环炉
〔‘,

.

我们在此基础上作了改进
,

制

作了携带式玻璃环炉检测箱
,

可在缺水短电

的野外
、

现场作某些成分的监测工作
.

本文以测空气中氯化氢为例
,

说明了此

检测箱的构造
、

性能及操作方法
,

并将现场监

测结果与比色法作了比较
.

检测箱的结构和性能

此检测箱由玻璃环炉及附件; 加热及照

明装置 ;采样设备 ;试剂及其它附件和外壳共

五部分组成
.

1
.
玻璃环炉及 附件

环炉是由
‘

℃G 一 17 ”
或

“
上海

一
95

”硬质玻

璃吹制而成
.
它是外径 55 毫米

、

高 60 毫米
、

内径 20 毫米的具冷凝支管的空心园柱体
.
环

炉顶部工作面要求磨平
,

内园必须园而锐
.
中

心内园柱体深度 35 毫米
,

内放照明电珠
.
工

作时
,

安上高 110 毫米的螺旋 形 冷 凝 管一

支
.


