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当全组数据均变为 斗时

,

公式 又 刀

公式 又 一 斗

另 公式 所得均值
,

在与数据中的离

散度指标
“

标准差
”

的等级相关的检验中
,

是有显著意义的

冷原子荧光光度法测定痕量汞

郎惠云 刘玉波 程忠洲
西北大学化学系

根据文献【一 报道
,

本文在前人
一

工

作的基础上
,

设计了银丝富集器
,

用 作载

气
,

改进了还原反应瓶
、

使灵敏度大为提高
,

重现性好
,

检出限为
一 。 克

,

变动系数

为  汤

实 验 部 分

一
、

仪器及试剂

仪器
一

型冷原子荧光测汞仪
,

富

集器 自制
,

见图
,

加热器 同前

试剂 标准汞溶液
,

配 制 成含 犷十

绍 克 毫升为 使 用 液 多
。

并

二
、

操作步骤

按图 连 接 仪 器
,

在 中加 人 毫升

和 一 毫升 由样品含汞量而

, , 飞 川

黑黑黑黑
”

誉
’

图 银丝富集法装置图

—钢瓶

—
压力表

—
还原瓶 改良型 斗、

—
三通活塞

、

—
银丝富

集器
—

调压变压器 。一 —
双掷开关 。

—
测汞仪

—
记 录仪

定
,

反应体积为 毫升
,

通载气使 指针为

零关气路 从 侧咀加样后封闭
,

开 与
,

使气路与 , 或 接通 交替使用
,

汞富集在

富集器上
,

形成银汞齐 启开开关 在

电压下加热 秒 管内温度约 ℃
,

使汞

齐分解
,

再通载气将汞蒸气携至侧汞仪的荧

光池中
,

记录读数

三
、

标准曲线的制作

用 作载气 在 中加人 和
刁

溶液
,

分别取汞标准液
、 、 、 、

微升
,

含汞量分别为
、 、

一。
、 、

 
,

振荡 秒
,

以 为载气
,

记录数

据作图 见图

用银丝富集器 分别取汞标 准 液
、

、 、 、

微升
,

含汞量分别为
、 、 、

斗
、 ,

以 姚 为载气
,

记录数据作图 见
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最小
,

测定灵敏度为普通从的 倍多 见图封

三
、

回收率及重现性试验

加会栽洲黝絮狱

助一
一

找勺侧棋积粼

。 几
’

百

的含旦

图 不富集时标准曲线 为载气 标液
一

耐
,

驴
‘

体积切

图 荧光强度与载气的关系

一 —
高纯

,

—
普通 从

谈侧米票粼

的含量

图 用富集器时标准曲线 为载气

图

结 果 及 讨 论

一
、

银丝富集器的实验装置及最佳实验

条件

银丝富集器 图 中
、

由两 根 长

毫米内径 毫米的石英管并连而成
,

两瑞

以
、

连接 实验表明
,

银丝用量在  一

克范围内均可得最佳富集效果 本文选用

克

加热器 由图 中
、

及石英管外绕

电阻丝 组成 经试验
,

银汞齐分解最

佳电压为 一
,

加热时间为 秒

还原瓶 因从侧孔进样
,

避免空气进

人光路
,

大大克服了激发态原子与无关质点
、

等 碰撞时发生荧光碎灭现象

二
、

不同载气对荧光强度的影响

实验表明
,

以 作载气对荧光强度影响

在含 为 的水样中加汞做回

收试验
,

回收率在 一 时 外之间

取等量汞溶液作 次试验
,

标准偏差为
,

变动系数为 多

四
、

样品的测定

样品处理

将富集器接在大气采样器人口处
,

以

升了分的速度采样
,

其他手续同前 疏菜等样

品按常规处理

表 蔬菜中汞的分析结果

不用富集器 为载气

测汞仪
,

一 一 、
,

、一 一 一
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此数据为西安市环保所提供

表 水样中汞的分析结果 富集法
,

为载气
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2
.
样品分析结果

按拟定分析程序进行
,

其结果见表 1
、

2
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表 3 空气中汞的分析结果

样样 品品 银丝富集法法 K M
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,
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巍
化法测

一
。

徐州地区卫生防疫站

尿铅测定
,

长期沿用湿式热消化法
,

此法

操作繁
、

费时
、

刺激性强
.
为此我们在酸性介

质中
,

利用 K M no ; 的氧化作用
,

破坏尿 中的

有机质
,

使铅呈离子状态
,

而后在弱碱性溶液

中与双硫腺作用生成能溶于氯仿的红色络合

物
,

比色定量
.

一
、

试剂

1
.
铅标准储备液 称 1

.
, 9 8 4 克硝酸铅

(los oc
,

2 小时)于盛有 10毫升 H N O
3
(A
.
R
.
)

及少量无错水 (以下均称水) 的 1000 毫升量

瓶中溶解
,

再加水至刻度摇匀
.
此液 1

.
00 毫

升中含 1
.
00 毫克铅

.

2
.
铅标准应用液 将铅 储 备 液 用 1:99

H N O 。

稀释 100倍
.
此液 1

.
00 毫升含铅 0

.
010

毫克
.

3
·

2 0 务 盐酸经胺 (A
.
R
.
) 按有关资料

除铅
.

4
.
双硫朦氯仿储备液 按常规配制

、

保

存
.

5
.
双硫腺氯仿应用液 取储备 液适 量

,

用纯氯仿 (A
.
R
.
)稀释至透光率 60 外 (500 毫

微米波长
,

1 厘米比色杯)
.

6
.
0
.
04 多 酚红

7
.
5 多 K M nO

;
(G
.
R
.
)

8
.
缓冲溶液 取 构椽 酸按 400 克 加 水

40 。毫升
,

用氨水 (A
.
R
.
) 调 pH S

.
5一9

.
0加氯

化钱 48 克
,

氨水 10斗毫升
,

N
a Z

S O
3

1 2 克溶解

后用稀双硫腺氯仿液反复提取至氯仿层绿色

不变
,

弃去氯仿层
,

加 K c N (A
.
R
.
)20 克

,

摇

匀溶解
,

用纯氯仿洗除多余的双硫踪至氯仿

层无色
,

弃氯仿层
,

置于冰箱中过夜
,

再次弃

尽氯仿层
,

加水至 1 升
,

置冰箱中备用
.

二
、

分析步骤

取铅标准应用液 0
.
00、 0

.

0 5

、

0

.

1 0

、

0

.

3 0

、

0

.

5 0

、

0

.

7 0

、

0

.

9 0 毫升
,

加水至 25 毫升
,

以下

同尿样分析
.

取尿样 25
.
0毫升于三角瓶中

,

加 2 毫升

H 多。; ( G
.
R
.
)

,
2 5 毫升 K M no ;混匀 (37oC

、

24 小时 ) 滴加盐酸径胺至 K M no ; 色泽完全

褪尽
,

再多加 3一4 滴
,

静置 10 分钟
,

加酚红 2

滴
,

以氨水调至红色
.
凉至室温

,

转人分液漏

斗中
,

用 20 毫升水洗三角瓶两次
,

加缓冲溶


