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  环境样品种类广, 测定项目多。因此, 挖掘实

验室现有仪器的潜力,对监测分析至关重要。今利

用现有的氢化物发生装置代替汞还原器,完成了原

子吸收光谱法对环境诸多水样中痕量汞的测定。

这种重新组合的方法[ 1] , 有着同样高的灵敏度和

准确性。

1  试验

111  主要仪器和试剂

PE 1100 B型原子吸收光谱仪; MHS- 10氢

化物发生装置; 汞标准溶液: 临用时, 将 100 mg/ L

汞标准贮备液用稀释溶液逐级稀释至 01100 mg/ L
汞标准溶液; 稀释溶液: 称取 012 g 重铬酸钾溶于
900 mL 水 中, 加 入浓硝 酸 50 mL, 稀 释至

1 000 mL; 20 g/ L NaBH 4 溶液 (每 100 mL 中含

015 g NaOH)。
112  校准曲线

将原子吸收光谱仪与氢化物发生装置连接,设

定工作条件: 波长 25319 nm, 灯电流 4 mA, 狭缝

017 nm, 峰面积积分,积分时间 8 s, 氮 115 L/ m in。
分别吸取 01100 mg/ L 汞标准溶液, 用稀释溶液配
成一系列标准溶液。依次取此系列标液 510 mL
于氢化物发生装置内,定时加入硼氢化钠溶液,用

氮气将汞蒸汽载入石英吸收管, 测定峰面积, 绘制

校准曲线。试验表明, 在 0 Lg/ L ~ 5 Lg/ L范围内

呈良好的线性关系,C为 01999 8。
113  水样分析

将水样充分摇匀,吸取 2510 mL 于 50 mL 锥

形瓶中,用高锰酸钾- 过硫酸钾消解法进行消解。

经消解的水样按照绘制校准曲线步骤测定。

2  结果与讨论

211  最佳试验条件选择
为取得最佳试验条件, 采用正交试验法,以影

响较大的硼氢化钠浓度、氮气流量、加还原剂时间

(以时间控制还原剂加入量)和积分时间 4个因素,

各自选定 3个水平,用峰面积为考察指标进行了 9

次试验,结果表明:以 20 g / L 硼氢化钠溶液, 氮气

流量 115 L/ m in,加还原剂时间 8 s, 积分时间 12 s

时, 峰面积最大,故选此为测定条件。

212  精密度与检测限

分别对 011 C ( 015 Lg/ L )、019 C ( 415 Lg / L )
标准溶液和地表水水样,每天平行测定 1 次, 共测

6天, 其相对标准差在 115% ~ 519%之间, 符合测
定要求。用稀释溶液作空白,共测定 12次,得检测

限为 0106 Lg / L。
213  加标回收率

取各种水样进行加标回收测定,并同时与冷原

子吸收法作对比试验,结果见表 1。

从表 1可看出, 各种水样加标回收率在 92%

~ 104%之间, 标样测定结果也在保证值范围内。

本法与冷原子吸收法相比,其相对误差小于 4%。

表 1 回收率试验 Lg/ L

样品

本   法

测定值 加标量 测得值
回收率
/ %

冷原子
吸收法

相对
误差
/ %

自来水 0153* 018 1127 92 0151 + 318
地表水 0156* 018 1133 96 0158 - 316
污染地
表  水 1132 110 2136 104 1135 - 213

工业废水2128 210 4130 101 2122 - 216
标  样 914* * 911 + 312

  * 加入适量汞标准溶液, * * 保证值为 917 Lg/ L ? 111 Lg/ L。
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