
第 lO卷第 2期 

1992生  

黄 渤 海 海 洋 
JOUPA~AL OF OCEANOGRAPHy OF HUANGHAI& BOHAI SEAS 

Vo1．10No．2 

1992 

筘 l 气液平衡一冷原子荧光法测定痕量汞 

董 振 芳 
(国家海洋局第一海洋研 兜所，青岛) 

摘 要 

(=)6／4· 

对国产第一批冷原子荧光测秉仪进行了改进，大大降低了原仪器的噪音，并盎行丁系列 

实验验证工作。改进后的冷原子荧光测汞仪 ，灵敏度高，与金捕鬃．冷原子吸收法 具有相近的 

灵敏度，而该方法具有测定简便、快速等优点．探测限达到 0．033n mo1． 
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冷原子荧光法测汞在我国已有十多年历史Ⅲ。仪器灵敏度高、测定简便。但仪器稳定 

性差，噪音大，使测量精度降低。本文在文献[1]基础上，将原仪器直流干电池高压电源 

改为 l2伏铅酸蓄电池经逆变器及高压稳压电源产生高压电。其产生的高压电稳定性 

好，噪音低。达到降低仪器噪音，提高灵敏度的目的。 

一

、仪器及试剂 

1．YYG一77型冷原子荧光测汞仪 ，经作者改进； 

2．FH426B3Kv高压稳压电源 ，国营 261厂I 

3．记录仪 ，XWC-200AB型 ，lmV和 XWC一200A型，10mY(上海自动仪表二厂)} 

4．还原器 ，由冷阱改制而成 ； 

5．微量吸液器 50 ，1 00IⅡ 上海医疗器械专机厂} 

6．50era 量筒} 

7．试剂及标准溶液：l 0 SnCI2溶液 ，5 K矗O。} 

二、实验部分 

根据文献[1～4]报道，溶液中汞的测定基本不受介质的影响。所以本文所做工作曲 

线皆用去离子水。利用 K,StOe—H SO·慢速消化法测定水样中总汞。H,so。--HNOa— 

V Os I]消化法测定生物样及地质样中总汞。仪器工作原理见图 l。 

仪器测量条件选用下参数值： 

氮气流速 0．35dm。·rain_。，光电倍增管高压 600V，记录纸速 5mm·min 

测定步骤 ：用量筒量取处理好的水样 ，转移到还原器中，盖上盖子，通氮气 30s，赶出 

其中空气，同时从出气孔注入 5cm。的 l0 s cb溶液，连接上乳胶管通到原子蒸气池。这 

本文于 1990年 5月 25日收到，謦政稿于 1991年 10月 28日收到 ． 
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时不要摇动溶液。把三通阀转至通入原子蒸气咀位置 然后放平还原器，出气孔保持向 

围l 冷廪子荧光测汞仪廪理围 

1．气体掘置计 l 2．三通髑l 3，还原器I 4．荧光池 l 5．高压录灯 

6．12V蓄电弛i 12VDC~220VAC逆变器(自箭)| 8．高压稳压电源 

光电倍增臂| 1吼交境放式嚣| li．蔹安袭I 12．13．记录 

上，注意不使溶液进入 摇动约in'an，使气一液相达到平衡状态。直立起还原器，放置 10s。 

打开记录仪走纸开关，转通三通阀使氮气进入还原器，将汞蒸气吹入原子 蒸气咀，记录 

下荧光曲线，根据峰高计算汞浓度。做工作曲线时．首先向还原器中加入 45cm，水，然后 

用吸液器从液面上几毫米距离内向水中射入汞标准溶液，盖上盖子，通氮气排出空气， 

并向其中加入 5cms 10％ SnClt还原剂。以下同样品测定。 

1m V记录仪灵敏度高，适合于测定洁净水样，工作曲线绘于图2，数据列于表 l。对 

于高浓度样品，使用lore V记录仪记录荧光曲线。工作曲线见图3，数据列于表 2。 

表 1 lmV记录仪工作曲线数据，童丑 16．5℃ 

丧2 1 1V记录仪工作曲线数据，童量 15．0℃ 
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田2 lmV记曩仪工作曲线 田3 10In 记录仅工作曲线 

三、方法精密度及检 

测限 

取 同 一 水 样 重 复 测 定。在 

lmV记录仪上的蜂高分别为： 

l3．0，12．7，13．6，I3．5，13． 

2，13．2。 

平均值x一13．2Ib 

标准偏差 鼠 =0．300I 

变动系数 一2．27 I 

该承样中HB浓度为 0．373nmol。 

方法的检测限由空白值的标准偏差来确定，连续测定空白水样峰值，得出以下结 

果 ： 

峰高度(格)：1．1}1．2I1．0}1．2}1．0}0-9I1·2。 

平均值 X=1．08} 

标准偏差 =0．11。 

检浏最低浓度，由误差控制。若要求最低探测浓度时的误差<l0 ，那么该检测限 

X = 10 ·K = 0．033(ntoo1)． 

四、讨 论 

痕量元素的分析，其灵敏度在很大程度上受仪器噪音和稳定性的限制。本方法是在 

对YYG-77型冷原子荧光测汞仪改进的基础上做出的。仪器噪音低，灵敏度高，且具有能 

快速测定等优点 其探测限可与金捕集冷原子吸收法 相比较。该仪器经改进后，lmv记 

录仪处在最小阻尼状态，仍记录不到噪音． 

该方法是建立在气一藏平衡基础之上的，温度对测定有一定影响(这一点与金富集法 

不同)，这需要在温度变化后重新制做工作曲线．否剐，可能因此带来很大误差。 

表 8列出在室温 13．3℃条件下做出的工作曲线。这可与前面表 2中 l5℃条件下的 

工作曲线比较． 
寰 3 l佃lv记曩仪工作曲线数据(宣鼍 13．3"C) 

工作曲线回归方程为 t 

幻= O．400·，-I-0．876(I为峰高格数) 

而在 15"C时的工作 曲线回归方程为t 

／ 一 

／ 瑟 ～ 
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幻 = 0．333·1+ 0．427 

通常工作曲线采用金属针头注射器加标准溶液。作者发现如果推针速度慢时，蜂高 

就降低。这可能由于汞在金属针头内表面还原形成汞齐。后来改用全塑料自动加液嚣蘸 

免了以上J可题 。 
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Determination of Trace Mercury by Cool Atomic 

Fluorescence Photome／ry 

Don g Zhen fang 

(／~ra肺 如  盯 M  唧岫 ，SOA，Qingdao) 

By modifying the cool atomic vapour fiuortmeter YYG-7r，她 n of岫 thstrument js 

heavily reduced．The modified 1=1uorimete．z缸HlOl'C sens／tive and works wel1．The detection limit 

can reach O．033nmol／dm‘(but排w鹤 0．25nmol／dm‘when unmod~ )．The pt'oce~ttr~is 

mO simple and 1％ time coasum L~s．The sensitivityis similartothatofthegoldtrap cool ato~- 

ic al籀 0n m ethod． 

The 7O0-volt酬 8 ∞】lsofthefluorimet~ has beentaken away．A 12-volt r。曲argc bat- 

tery IEoduc~ a Hlor~stabilized high voltage via a DC-AC口“ mmer and a high voltage 口 

equipmentfor the fluorim eter． 
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