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摘!要!用冷原子吸收法测定纯铝中的汞量!研究了测定介质及其浓度$重铬酸钾和氯化亚锡的用量$共

存元素$溶样方法及 用 酸 量$放 置 时 间 等 因 素 对 测 定 汞 的 影 响’该 法 对 汞 的 测 定 范 围 为*’****!A!
*’*!*A!加标回收率在=@’*A!!*>’@A之间!相对标准偏差小于@A!能满足测定的要求’
关键词!冷原子吸收光谱法%铝%汞

中图分类号!,"@<’>!!!!文献标识码!/

!!目前!对涉及食品包装和其他 卫 生 行 业 相 关 用

铝锭 中 汞 含 量 的 限 制 越 来 越 严 格’国 家 标 准 2B&

8"=?<4)**!尚未建 立 铝 及 铝 合 金 中 汞 的 标 准 测 定

方法!亦未见有关文献报道’为了适应安全环保和铝

工业发展的需要!并与世界铝产品接轨!有必要建立

铝锭中汞含量的测定方法’测定微 量 汞 的 分 析 方 法

主要有冷原子吸收光谱法和原子 荧 光 光 谱 法’由 于

原子荧光光谱法受仪器条件的制 约!一 般 实 验 室 难

于推广’而 冷 原 子 吸 收 法 的 测 定 灵 敏 度 高$选 择 性

好$成本低廉$操作简便!已 被 应 用 于 金 属 中 微 量 汞

的测定’!4>(’本文采用冷原子吸收测汞仪测定纯铝中

的汞含量!研究了测定介质及其浓度$重铬酸钾和氯

化亚锡用量$共存元素$溶 样 方 法 及 用 酸 量$放 置 时

间等因素对测定结果的影响’

!!试验部分

!"!!试剂与仪器

盐酸"!C!’!=D&E0!优 级 纯#%硝 酸"!C!’#)
D&E0!优级纯#%重铬酸钾溶液"!C)@D&0#’

混合酸)硝酸$盐酸与水以体积比!F>F#混合’
硝酸;重铬酸钾溶液"*’@D&0#)称取*’@D重

铬酸钾!用水溶解后加入@*E0硝酸!移入!***E0

容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀’
氯化亚锡溶液")**D&0#)称取)*D氯化亚锡!

溶于)*E0盐酸!移入!**E0容量瓶中!用水稀释

至刻度!混匀’
汞标准贮存溶液)称取*’!>@#D预先干燥的二

氯化汞"!"GDH&)#"==’=@A#!加 入@E0硝 酸 及

少量水!微热溶解后!移入!***E0容量瓶中!用硝

酸;重铬酸钾溶液稀释至刻 度!混 匀’此 溶 液!E0
含!**"D汞’

汞标准中间 溶 液)移 取!*’**E0汞 标 准 贮 存

溶液于!**E0容 量 瓶 中!用 硝 酸;重 铬 酸 钾 溶 液

稀释至刻度!混匀’此溶液!E0含!*"D汞’
汞标准溶液)移取)’**E0汞标准中间溶液于

)**E0容量瓶中!用硝酸;重铬酸钾溶液稀释至刻

度!混匀’此溶液!E0含*’!"D汞"用时现配#’
1<>)4$智能型测汞仪’

!"#!试验方法

移取一定量的汞标准溶液于@*E0容量瓶中!
加入!*E0混合酸!然后加入*’@E0重 铬 酸 钾 溶

液!用水稀释至刻度!混匀’吸取此溶液!*’*E0放

入汞还原瓶中!加入!’*E0氯化亚锡溶液 !迅速接

通测汞仪气路!测量吸光度’
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#!试验结果与讨论

#"!!测定介质及其浓度的选择

在一组@*E0容 量 瓶 中 分 别 加 入 一 定 量 的 汞

标准溶液!然 后 分 别 加 入 不 同 量 的 盐 酸"硝 酸 和 王

水!以下步骤按试验方法测定吸光度!结果分别列于

表!!>’

表!!盐酸浓度与吸光度的关系

$%&’(!!)(’%*+,-./+0&(*1((-2,-2(-*3%*+,-,4/563,7
2/’,3+2%2+6%-6%&.,3&%-2(

盐酸浓度

"#A

吸光度$"%

)"D#0GD !*"D#0GD
) *’*#> *’)!>
@ *’*#) *’)!#
!* *’*## *’)!)
!@ *’*#@ *’)!!
)* *’*#) *’)*>
)@ *’*#! *’!=!

表#!硝酸浓度与吸光度的关系

$%&’(#!)(’%*+,-./+0&(*1((-2,-2(-*3%*+,-,4-+*3+2
%2+6%-6%&.,3&%-2(

硝酸浓度

"#A

吸光度$"%

)"D#0GD !*"D#0GD
) *’*#> *’)!!
@ *’*## *’)!*
!* *’*#) *’)!>
!@ *’*#@ *’)!*
)* *’*## *’)*=
)@ *’*#> *’)*=

表8!王水浓度与吸光度的关系

$%&’(8!)(’%*+,-./+0&(*1((-2,-2(-*3%*+,-,4%9:%
3(;+%%-6%&.,3&%-2(

王水浓度

"#A

吸光度$"%

)"D#0GD !*"D#0GD
) *’*#) *’)!)
@ *’*## *’)!*
!* *’*#> *’)*=
!@ *’*#@ *’)*?
)* *’*#> *’)*<
)@ *’*#) *’!=<

从表!!>可知!在体积分数为)A!)*A的盐

酸和王 水 及)A!)@A的 硝 酸 介 质 中!汞 的 吸 光 度

值基本一致!对测定汞无影响’考虑到溶解样品的需

要!选择体积分数!*A的王水作为测定介质’

#"#!重铬酸钾用量

于@*E0容量瓶中加入一定量的汞标准溶液!然后

加入!*E0混合酸!再加入不同量的重铬酸钾溶液$)@
D#0%!以下操作按试验方法测定吸光度!结果列于表#’
由表#可知!重铬酸钾溶液用量在*’)@!)’*E0之间

不影响汞的测定’考虑到试样溶液中可能含有还原性

物质!为了使GD)I 在溶液中处于稳定状态!防止汞因

挥发而损失!选择重铬酸钾溶液的加入量为*’@E0’

表<!重铬酸钾用量与吸光度的关系

$%&’(<!)(’%*+,-./+0&(*1((-:.%;(,40,*%..+:=6+7
2/3,=%*(%-6%&.,3&%-2(

重铬酸钾

溶液#E0

吸光度$"%

)"D#0GD !*"D#0GD
*’)@ *’*#) *’)!>
*’@ *’*#> *’)!#
!’* *’*#> *’)!!
!’@ *’*## *’)!!
)’* *’*#! *’)!*

#"8!氯化亚锡用量

在@*E0容量瓶中加入一定量的汞标准溶液!然
后加入!*E0混合酸!再加入*’@E0重铬酸钾溶液!
用水稀释至刻度!混匀’吸取该溶液!*’*E0放入汞

还原瓶中!加入不同量的氯化亚锡溶液$)**D#0%!以
下操作按试验方法进行!试验结果列于表@’

表>!氯化亚锡用量与吸光度的关系

$%&’(>!)(’%*+,-./+0&(*1((-:.%;(,4*+-235.*%’%-6
%&.,3&%-2(

氯化亚锡

溶液#E0

吸光度$"%

)"D#0GD !*"D#0GD
*’)@ *’*#> *’)*?
*’@ *’*#) *’)!*
!’* *’*## *’)*=
!’@ *’*#) *’)*?
)’* *’*#! *’)*"
)’@ *’*#) *’)*"

由表@可 知!氯 化 亚 锡 溶 液 用 量 在*’)@!)’@
E0之间对汞 的 测 定 没 有 影 响’选 择 氯 化 亚 锡 溶 液

的合适用量为!’*E0’

#"<!放置时间

在@*E0容量瓶 中 加 入 一 定 量 的 汞 标 准 溶 液!
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然后加入!*E0混合酸!再加入*’@E0重铬酸钾

溶液!用水稀释至刻度!混 匀’将 待 测 含 汞 溶 液 放 置

不同时间!按 试 验 方 法 进 行 测 定!试 验 结 果 列 于 表

"’由表"可知!待测含汞溶液在)#J内吸光度值均

很稳定!因此选择当日测定’

#">!共存元素干扰试验

金属铝 样 品 中 含 有 大 量 的 铝 以 及19!6K!HL!

7D!7M!NM!8K!2O等 杂 质 元 素’据 报 道"##!用 冷 原

子吸收法 测 定 汞 时!P!(O!B9!7D!HO!6Q!BO!NM!

HR!/&!H%!(K!19!HL!HQ!7M!$不干扰测定!少量

的ST!29也不 干 扰 测 定’在 还 原 介 质 中!还 原 成 单

质的硒$碲$铋能携带汞并形成汞齐!抑制汞的挥发’
按试验方法分别加入铝基体及金属铝中可能存在的

共存元素进行试验!结果表明!*’@D铝基体$<@*"D
铁$@**"D硅$!**"D铜和!@*"D的镁$锰$锌$钛及

镓对汞的测定均无干扰’

表?!放置时间与吸光度的关系

$%&’(?!)(’%*+,-./+0&(*1((-.*%-6+-;*+=(%-6%&.,37
&%-2(

时间%J
吸光度&"’

#"D%0GD ?"D%0GD
* *’*?@ *’!""
) *’*?# *’!"<
# *’*?" *’!"@
" *’*?@ *’!"<
? *’*?@ *’!"?
)# *’*?# *’!"<

#"?!工作曲线的线性方程

分别移取*!*’@*!!’**!)’**!>’**!#’**!@’**
E0汞标准溶液!置于一组@*E0容量瓶中!按试验

方法测量吸光度!其结果列于表<’

表@!工作曲线测定结果

$%&’(@!)(.:’*.,41,3A+-;2:3B(

#&GD’%&ED(0;!’
吸光度&"’

测量值 平均值

*’**! *’*)* *’*)* *’*)! *’*)*
*’**) *’*#! *’*#) *’*#* *’*#!
*’**# *’*?> *’*?! *’*?) *’*?)
*’**" *’!)> *’!)# *’!)> *’!)>
*’**? *’!"@ *’!"# *’!"" *’!"@
*’*!* *’)*" *’)*# *’)*@ *’)*@

根据表<中的 数 据!用 最 小 二 乘 法 计 算 出 线 性

回归方程为)

"C)*$@?#;*$***>> &!’
式&!’中!";汞 的 吸 光 度!#;汞 的 质 量 浓 度

&ED%0’’相关系数%C*’====!可见工作曲线呈良好

的线性关系’

#"@!溶样方法及用酸量的选择

对于金属中的汞!一般采用酸溶法溶解’酸溶法

有王水溶解法"@#$硝 酸 溶 解 法 及 硝 酸;硫 酸 溶 解 法

等’根据金属铝的溶解特性!对纯铝样品采用王水溶

解法比较合适’称 取*’@***D纯 铝@份!置 于 一 组

烧杯中!分别加入@!!*!!@!)*!)@E0混合酸!观察

溶解情况’发 现 用@E0混 合 酸 不 能 将 样 品 完 全 溶

解*用!*E0混 合 酸 虽 能 将 样 品 完 全 溶 解!但 溶 解

过程缓慢*而用!@!)*!)@E0混合酸均能将样品较

快地溶解完全’由前面试验可知!采用!@!)*E0混

合酸溶样!其介质酸度对汞的测定没有影响!故选择

!@E0混合酸作为溶解样品的用酸量’

8!样品分析

8"!!分析步骤

按表?称取 试 样&精 确 至*’***!D’!置 于!@*
E0烧杯中&随同试样做空白试验’!加入!@E0混合

酸!盖上表皿!待剧烈反应停止后移至低温电炉上加

热!使试样完全溶解!继 续 加 热 驱 除 氮 的 氧 化 物!然

后取下!冷却!再加入*’@E0重铬酸钾溶液!摇匀!
移入@*E0容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀’

表C!称取试样量和分取试液体积

$%&’(C!D(+;/*:0,4%=,:-*,4.%=0’(%-6B,’:=(,4.,’:7

*+,-

汞含量

%A

试样量

%D

定容体积

%E0

分取试液

体积%E0

*’****!!*’***! *’@ @* ;

*’***!!*’***@ *’@ @* !*’**

*’***@!*’**) *’) @* @’**

*’**)!*’**@ *’! @* @’**

*’**@!*’*!* *’! @* )’**

若汞含量!&GD’#*’***!A!则按表?分 取 试

液!置于@*E0容量瓶中!加入!*E0混合酸!再加入

*’@E0重铬酸钾溶液!用水稀释至刻度!混匀’以下

操作按试验方法进行!并与标准系列同时测定!根据

标准曲线线性回归方程计算出试样中汞的浓度’

"?) 广!东!有!色!金!属!学!报!!!!!!!!!!!!!!!!!)**"

万方数据



表E!样品加标回收试验

$%&’(E!$(.*4,33(2,B(35,4.%=0’(

试样号
汞加入量
!"D

测得汞量
!"D

回收汞量
!"D

回收率
!A

/

*’**
*’!*
*’)*
*’#*

*’**)#
*’!***
*’)*@*
*’#**)

;
*’*=<"
*’)*)"
*’>=<?

;
=<’"
!*!’>
==’#

B

*’**
!’**
)’**
@’**

)’#@
>’#>
#’@)
<’>>

;
*’=?
)’*<
#’??

;
=?’*
!*>’@
=<’"

3

*’**
)’**
@’**
!*’**

@’=?
<’??
!!’*"
!@’?>

;
!’=*
@’*?
=’?@

;
=@’*
!*!’"
=?’@

8"#!加标回收

分别在>个样品中加入不同量的汞标准溶液"按
样品分析步骤进行测定"其结果列于表=’由表=可

知"本法的加标回收率在=@’*A!!*>U@A之间’

8"8!方法精密度

按样品分 析 步 骤 分 别 对>个 样 品 进 行!!次 测

定"其结果列于表!*’由表!*可知"相对标准偏差为

!’#>A!)’"!A’

表!F!精密度试验

$%&’(!F!$(.*,403(2+.+,-

试样号 测定值!A 平均值!A 标准偏差!A .63!A

B

*’**)##

*’**)"*

*’**)@#

*’**)@*

*’**)#"

*’**)#>

*’**)>?

*’**)@>

*’**)@)

*’**)#<

*’**)#!

!

*’**)#? *’****"#? )’"!

H

*’**>#=

*’**>>?

*’**>#!

*’**>@)

*’**>@#

*’**>@"

*’**>#>

*’**>##

*’**>#<

*’**>@*

*’**>"!

!

*’**>#= *’****"=* !’=?

3

*’**@=#

*’**@=*

*’**"*>

*’**@=<

*’**@?#

*’**@?=

*’**"*?

*’**@=@

*’**@=)

*’**"*"

*’**"!*

!

*’**@=< *’****?@> !’#>

<!结!!论

采用冷原子吸收光谱法测定纯铝中的汞含量"灵
敏度高"选择性好"操作简便"易于推广’该法的加标

回收率为=@’*A!!*>’@A"相对标准偏差小于@A"
能满足测定的要求’
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