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10 mol／L Ferron 1．Oral，定 容。荧 光强度 

(延迟时间 15坤．测量时间 50t~s)与 cd浓度 

之间呈良好正相关 (-f=0．9993)，线性方程为 

Y=3．55x+0．7。以3倍的11次空白样品荧光 

强度标准差除以线性方程斜率．求得方法检出 

限为 1．5ng／ml。Riche s报道 了用 8．羟基喹 

啉．5．磺酸作荧光增强剂，进行镉浓度测定的 

荧光方法D]，但是 zn、AI、Mg、ca等干扰严 

重．无法实际应用。本方法与之比较，夏敏度 

接近，但抗干扰能力强，可实际应用。 

2．4 共存离子的干扰及排除 

实验发现，Fe3 ，Ni2 ，Cu2 存在对 Cd 

的荧光强度有极强淬灭作用。观察多种掩蔽剂 

的掩蔽效果，发现 PO4 对 Fe3 ，柠糠酸钠 

对 Ni2 和 Cu2 有极好的掩蔽作用。添加 

0．05mol／L Na3PO4 1．0ml，0．1mol／L柠糠酸 

，1 

钠 2．0ml，可排 除 50倍过 量 Fe3’、Ni2 、 

cu2 的干扰。此外，1000倍过量的 ca2 ，对 

体系的荧光强度有贡献，加入P0 或 F一可 

掩蔽5000倍过量ca2 的干扰。 

2．5 方法加标回收率验证 

取2．0ml自来水，加入 5 g镉标准溶液． 

直接用前述方法进行加标实验，6次加标回收 

率介于 92．101％，平均为 94．4±3．3％。 
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两次金汞齐一冷原子 

吸收光谱法测定大气中的痕量气态总汞 

1 O 选兰 卫国 

抽 要 本文作者在已有仪器的基础上进行俯单改装．建立 

了两状佥录齐一玲原子啜收光誉法翻定大气中的做量气态总 

汞的方 法。研 究表 明．这 种方法 量1匿检 出限为 0．0$nl~； 

1∞ 饱 和乖蒸气连 续翻定结果寰 明其 相对标准偏差 < 

l，41％。在 0～2．OIlg汞量范圈内标准工怍曲戡戡性关系皂 

好。运用该法．对贵州省万山汞矿、丹囊汞矿、蒲t乖污 

袁田、省袁科院和中国科学院地球化学研究所等地大气气态 

总乖进行了测定。这种分析方法还可以遥用到其它环境掸品 

做量乖的翻定。 
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汞在大气中的化学行为对其在全球的生物 

地球化学循环起着极其重宴的控制作用It]。 

对大气中汞的精确测量是认识汞在大气中演化 

规律的基础。目前，金汞齐冷原子吸收法为国 

内测定大气气态总汞标准方法之一。其原理 

是：在常温下单质汞能与金形成汞齐，而在高 

温下，汞齐分解，汞又以原子汞蒸气形式与金 

发生分离。因此，用金制成的各种捕汞管 (如 
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镀金石英砂捕汞管、金丝捕汞管和金粉捕汞管 

等 4～ )被广泛地运用在环境样品中汞的研 

究中。一些厂家生产的测汞仪就已配备了热解 

汞齐的装置，如北京地质仪器厂生产的 GC-4 

型、GC一5型测汞仪。在实际研究中发现 ：各 

种金捕汞管都具有很高的捕汞效率，但在金捕 

汞管热解释汞过程中，不同的捕汞管会因其物 

理形状等的差异而造成释汞效率的差异．从而 

造成系统分析误差。为了克服这一问题．本文 

作者对仪器设备进行简单改造．利用两次金汞 

齐法，提高了分析方法的准确度。这种方法还 

可以用在其它环境样品中汞的分析中 (如水 

样、土壤样、生物样等)。 

1 实验部分 

1，1 主要仪器和试剂 

北京地质仪器厂生产的XG,-5型微机测汞 

仪；CD一1型大气采样器；金丝捕汞管；饱和 

汞蒸气i自制加热炉 (镍铬合金丝线圈和变压 

器)i装有石英棉的石英玻璃管 (内径 4mm． 

外径 6mm．长 20cm)。 

1．2 采样方式 

大气气态总汞的采样方法见图 l，其中装 

有石英棉的石英玻璃管用于捕集大气中的颗粒 

物。串联两支捕汞管的目的是为了保证汞完全 

被捕集到。采样气流量为 1L／rain．采样时间 

长短视大气汞含量高低而定。 

F：装有石英棉的石英玻璃管；Aul和 Au2为金蝗摘录管 

图 1 大气气态总汞采样示意图 

1．3 检测方法 

两次金汞齐法的原理是：首先将环境样品 

中的汞转化成单质汞，并捕集到采样用的捕汞 

管中；然后在高温下加热捕汞管，将释放出的 

汞蒸气捕集到专供分析用的捕汞管中；最后， 

高温加热这支专供分析用捕汞管，将汞蒸气抽 

入测汞仪 中进行检测。研究表明，金汞齐在 

400℃以上温度条件下就会发生分解 )。本研 

究选用 800"C条件下热解 30秒。分析流程见 

图2。 

uz一 圈  
O空压器 ()变压器2 

Aul：用于I象去空气中汞的摘汞管 }Au2：采样用的捕汞管；Au3：专供舟析用的捕汞昔 

图 2 两次金汞齐法分析气相汞的示意图 

在本研究中，采用镍铬合金丝线圈局部加 

热方法进行热释汞 (镍铬丝直径为 0．5ram． 

线圈缠绕密度为 10圈／厘米)，通过变压器控 

制加热温度。这种加热方法，升温和降温速度 

都很快。 

分析样品时，首先打开变压器 l，同时通 

载气．其流量为1L／min，加热3O秒，将释放 

出来的汞蒸气收集到专供分析用捕汞管中；然 

后关闭变压器 1，打开变压器2．将释放出的 

汞蒸气抽入测汞仪中进行测定。待样品分析完 

后，用吹风器将分析用捕汞管温度降至室温． 

这样就可以进行下一个样品的分析。 

1．4 标准曲线的绘制 

用微量注射器分别抽取 1O、2o、4O、6O、 

80、100gl饱和汞蒸气，使其分别收集于采样 

用的捕汞管中，用两次金汞齐法进行测定．每 

个标准样品重复测定 3次，取吸光度峰值的平 

均值，根据室内温度查出饱和汞蒸气的浓度 

(如在 25℃条件下．饱和汞蒸气汞的浓度 为 

19．90ng／m1)，用标准样品汞的绝对量对吸光 

度峰值作图绘制标准工作曲线。 
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2 结果与讨论 

2．1 线性范围和方法最低检出限 

按分析步骤对标准系列进行测定，在本实 

验条件下，汞蒸气中汞绝对量在 0～2．0rig范 

围内标准工作曲线呈线性关系，经回归分析， 

相关 系数 7=0．9995。方 法最低 检 出限 为 

0．05rig，若采样体积为 lm3．则最低检出浓度 

为 0．05rig／m3。而大气中气态总汞的背景值为 
1～4r [ 

。 

2．2 精密度试验和回收试验 

取100／A饱和汞蒸气．重复测定 10次， 

其相对标准偏差<1．41％。在已知浓度的样品 

中加入一定量的饱和汞蒸气．再进行测定。根 

据测定结果计算平均回收率为99．9％。 

2．3 样品测定 

利用该方法．在贵州省万山汞矿、丹寨汞 

矿、清镇汞污染农田、省农科院和中国科学院 

地球化学研究所等地对大气中气态总汞进行了 

测定．其结果见表 1。 

衰 1 大气气态甚汞浓度测定结果 

采样地点 i ⋯期 
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『7一 离子交换原子吸收法测定环境水样中的铬 (Ⅵ)和总铬 

一 1) 意纛． 兰-o3o~66) (山西大学化学系．太原 
摘 要 本文提出了用苯己烯强碱型阴离子交换树腊对环境 

水样中Cr(Ⅵ)交换吸附后．与基体分离、用 NaHSOa进行 

还原洗脱．火焰原子吸收法{蹭定冼脱澈中Cr(Ⅵ)的方{击， 

同时研究了在强氧化剂过硫酸铵存在下．用上法测定环境水 

样中总铬的条件。结果表明．该法简单快速．能选列一次分 

离阴、阳离子干扰和富寨做量的铬．灵敏崖为 0．036 ml 

1％吸收，相对标准偏差 2．8 

美t调 铬．静态离子交换， 

roltmamt Water by Stat~~l~l-exchang-flame Alomie Absorption 

Speetroatetry．Zhang Yong et af(Deparrnent of Chermstry． 

Sh~xi University． Taiyuan 030006)：Environn~ntgt Monf— 

torlng in China1997， 13 (3)：1I-13 

Abstract The exchang absorption of Cr(Ⅵ)in 0t】m t 

water wBs studied with styrene~sttong b4L~C anionexch~ g r 

After reducing and eluting in NaHS鸥 ；Cr(VI)in the eluent 

wBs detected by flame atomic Absorption spectrometry At the 

sm e time；the mndltlons of determining total chromium in envi— 

m |llent W~．tel"using(N q)as oxidizer studied 

The method is simple and  rapid．The sensitivity of 0．036 

m1(1％ absorption)，relative standard deviation of 2．8％ 

and 目 rllt~of 98—103％ are obtained respectively 

Key Wards chromium． i∞ -exchange re~in． atomic~ orption 

sDec【rometty 

关于 (Ⅲ)及 Cr(Ⅵ)的测定 已有不 

少报导~1-5]。本文研究了在酸性条件下，用 

苯乙烯强碱型阴离子交换树脂将水 样中 cr 

(Ⅵ)交换吸附后，与基体分离．用 NaHSO 

还原洗脱火焰原子吸收法直接测定洗脱液中 

cr(Ⅵ)的方法；在强氧化剂过硫酸铵存在 

下，用上法测定了水样中的总铬。方法简便快 

速，能达到一次分离阴、阳离子的干扰和富集 

～ 鞋 
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