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铅
、

锦含量看
,

晚米受污染最严重
,

见表 �
�

表 � 某污染区粮食样品中 � �
、
� � 含量

粮食品种 � � ��� �、� � � � �� � � �

降低
,

但在加工过程中由于所用的容器和水

等又能引起某些微量元素的增高或被 污 染
,

粮食加工过程要注意对容器的选择
�
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四
、

谷物加工对微量元素含量的影响

谷物经加工后脱壳会引起微量元素含量

水中痕量汞的测定及其稳定性的研究

—
冷原子吸收技术的应用

王 查 杜小平 潘晓寒
�

〔中国计量科学研究院�

汞及其化合物应用广
,

毒性大
,

是环境监

测和控制的一个重要对象
,

但是大多数实验

室在 � �� 级汞的测定中存在很大误差
,

为此

有必要研究水中痕量汞标准物质
,

用以统一

测量标准
,

确保测量结果的准确一致
�

本工作选用冷原子吸收法作为水中痕量

汞的测定方法 ��, 刀 �

对各项参数的影响进行

了详细的研究
�

该法对含汞量为 � � � � � 的标

准物质
,

测定精密度� �
�

�
�

�为 �多
�

由于水中汞易于被容器壁所吸附且易挥

发和被还原
�

因此水中 �声级汞的保存是近

年来许多分析工作者极为关注的问题
〔�一 �� �

我

们选用 �
�

�� � �� 作为稳定剂
,

以 ��� �� 硬质

玻璃安培瓶作容器
,

对含汞量为 � � � � � 的标

准物质进行了长期稳定性的研究
,

侧定结果

表明稳定期长达二年之久
�

一
、

实验装置和测定条件

�
�

实验装置

联动双三通闷

高纯�
�

卜

图 � 实验装置

�
�

仪器参数

仪器 � � � � �� � � �� � � 原子吸收分光光

度计 � 汞灯 北京 �� �� 所汞空心阴极灯 �灯

电流 �� � � 狭缝 �
�

� �� � � 波长 � � �
�

�� � �

燃烧头高度 � �� � � 积分时间 � 秒

�
�

从 流量对测定灵敏度的影响

本工作采用高纯 �
�

为载气
,

测定灵敏度

随 �
�

流量的减小而增大
。

� 参加部分工作
�
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。
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花�而加�功

境 科 学
。

��
。

难
�

使用浓硫酸使回峰时间加快
,

但会出现

反复无常的结果
�

因此我们最终选用无水氯

化钙
,

除水效果良好
,

自身并不吸附汞
,

所得

峰值较高
,

回峰时间较短
,

达到较好的抗水雾

干扰效果
。

���� �� � �。

越米尝

�� �� �� �� �

架越脚

还原剂用量 �� ��

图 �

�
�

� �
�

� �
�

� � � �
�

�

承含赴 �� 目

�
�

流量对灵敏度的影响�示意 图�
图 � 还原剂用量对测定结果的影响�示意图�

�
�

溶液体积对测定灵敏度的影响

本工作采用总体积为 �� � 的玻璃反应

瓶
�

测定灵敏度随溶液体积的减小而增大
,

从图 � 看出
,

反应瓶中含汞量相同时
,

由于溶

液总体积不同可得出不同的吸收值
,

因此每

次测定需将溶液总体积控制在 �� 士 �
�

� � �之

内
。

二
、

实验

�
�

试剂

金属汞

��� �

盐酸

硝酸

氯化亚锡

无水氯化钙

三次蒸馏水

纯度 ��
�

� � � � 多 经库仑法

标定主体含量� ��
�

�� 外

高纯

高纯

二级

二级

电导率小于 �
�

� � �� 一‘��

� � 一

�‘� 一一‘
�
�

工 �
�

� �
�

� �
,

示含最�召目

图 � 溶液体积对灵敏度的影响�示意图�

�
�

还原剂用量

图 � 列出还原剂用量对 测定 结果 的影

响
,

本工作采用 �
�

� � � �� ��
�

作还原剂
�

�
�

水雾干扰的消除

曾选用高氯酸镁
、

浓硫酸和无水氯化钙

等三种除水剂
�

高氯酸镁极易吸水
,

随之便

失效
,

堵塞
,

从而抑制 了峰高
,

减慢了回峰速

度
,

并导致灵敏度的 下降
,

实用上有一定困

�
�

标准溶液的配制

称取 �
�

� � � � 克金属汞
,

用 � � � � � �
�

溶

解
,

除去 � �
� ,

用 �� � � � � �
�

转移并定容

至 � 升
,

得 � � � � � � �� 的初级标准溶液
,

用

�� � � � �� 进行逐级稀释
。

初级标准溶液在

冰箱中贮存
,

工作标准溶液为 �帅��
,

需当天

配制
。

�
�

还原剂的配制

称取一定量的氯化亚锡
,

用 � � � � �� 配

制成 20 外 的 sn c1
2
溶液

,

用三次水稀释一倍

后使用
.

4
.
测定

接通电源
,

设置好仪器参数
,

预热半小

时
.
测定前将加人 20 m l三次水的反应瓶接

人体系
,

调节 N
;
流量到 400 m l/m in

,

转动双

三通阀
,

同时调节霍夫曼夹
,

使 从 通过和不

通过反应瓶时
,

N

Z

流量保持不变
,

在 N
:
气流

n口n乙1山
0.0.众

翻架目



斗
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不通过反应瓶时调好仪器零点
.

用移液管移取一定量的工作标准溶液或

样品至反应瓶中
,

加三次水至 20 心 刻度
,

加

0. s ml 还原剂
,

从光度计上 读 出吸 收 峰 高

值
。

用最小二乘法拟合标准曲线并计算样品

科 举 6 卷 5 期

浓度
.

三
、

结果

1
.
分析结果及其精密度

本工作对多批标准物质 进 行 了 多 次 分

析
,

现将其中一批标准物质(8305 H 幼的分析

结果列于表 1
.

表 1 标准物质的分析结果及其精密度
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表 2 标准物质(批号 8210 H g)的稳定性

日日 期期 测定值值 C .V 。。

日 期期 狈口定值值 C 。

V

。。

日 期期 狈U定值值 C .V 。。

。。。 g
/ m lll

%%%%%
n g

/
n 、lll

%%%%%

。 g
/
m lll

%%%

999
。

络络 0
.
99999 9

。

777 1

,

888 1 9 8 3

。

1 1

。

2 222 9 777 1

。

111

999

。

444 2

.

00000 9

。

888 2

.

444 1 2

。

2 111 9 888 l

。

555

999

。

666 2

。

00000 9

。

555 l

。

666 1 9 8 4

。

1

.

2 555 9 888 0

.

999

999

。

777 1

.

99999 9

。

888 1

。

555 3

.

2 000 9

,

888 1

。
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999

.

777 1

。

77777 9

。

888 1

.

222 5

.

2 魂魂 9
.
666 l

‘

555

999

。

888 1

.

22222 9

.

888 l

,

000 1 2 777
9

.

888 O

。

666

从表 1数据看出本方法的测定精密度一

般不超过 2并
。

测定结果与标准物质的配制

计算值及金膜法测定值很好地一致
。

表明本

方法是准确可靠的
.

2
.
标准物质的稳定性

本工作采用 O
.
4M H CI 作为稳定剂

,

以硬

质玻璃安培瓶作容器
,

对含量为 10 pPb 的水

中汞标准物质进行了长期考察
,

现将结呆列

于表 2
。

从表 2 数据看出
,

在二年时间里该标准

物质的稳定性是好的
,

这表明 0. 4M H CI 对

水中 10 PPb 汞溶液而言是理想的稳定剂
.
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