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微型氢化物发生装置在冷原子吸收分光光度法测汞中的应用

赵延庆

（新疆地矿局第六地质大队实验测试中心，新疆 哈密+ #K@"""）

摘要：采用微型氢化物发生装置 O冷原子吸收分光光度法测定了焊锡料及纽扣电池中的汞。在酸性介质中，
用硼氢化钾将汞离子还原为汞原子，用载气将汞蒸气导入石英管，原子吸收分光光度计在波长 !NK< = HD 处进行
测定。选择了实验条件，对共存离子的干扰等进行了考察。方法的检出限为 "< KC HJ P D6，>> 次测定的相对标准
偏差（,82）小于 ?Q，加标回收率为 @C< CQ A >"C< =Q。
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+ + 氢化物发生 O 冷原子吸收光谱法测定汞已有报
道［> O K］，大多数作者采用自行研制的氢化物发生装置，每一
种装置其干扰程度也不尽相同。龚治湘等［C］报道了微型氢
化物发生装置，其主要特点是将氢化物发生控制在一个极
小的空间内，以最少的时间、最短的途径将氢化物送入原子
化器。本文用龚治湘等研制的微型氢化物发生装置［C］与原
子吸收联用技术测定了锡焊料及纽扣电池中的汞，对仪器
参数、分析条件、样品加标回收率、检出限和共存离子的干
扰等进行实验，结果表明，方法灵敏度高，操作简单、快速
（从进样到读数只需 >N U），试液消耗量少（仅 > D6），载气
流量也很小（仅为 >N D6 P DEH），是一种测定汞的好方法。

=> 实验部分
=? => 仪器装置、工作条件及主要试剂

‘‘a O N 原子吸收分光光度计（北京地质仪器厂）；
微型氢化物发生装置（见文献［C］装置图）；汞空心阴极灯；
[形石英管。用 !" HJ P D6 YJ溶液选定仪器工作条件为波
长 !NK< = HD，通带 "< > HD，蠕动泵泵速 =@ ’ P DEH，灯电流 !
D0，载气流量 >N D6 P DEH（锡焊料），读数方式：峰值。测量
纽扣电池因为其汞含量较高，载气流速采用 #" D6 P DEH。

氩气：纯度 @@< @NQ（体积分数）。
/RYC O /K［$%（.1）］?溶液：称取 > J /RYC溶于 !" J P 6

/K$%（.1）?的碱性溶液（>" J P 6 1)-Y）中，用时现配。
汞标准储备溶液：称取 >< KNC J YJ.;!溶解于水中，移至

> 6容量瓶中，补加 ? D:; P 6 Y.; N" D6。用水稀释至刻度，
摇匀，此溶液含汞 >< "" DJ P D6。用时以 ? D:; P 6 Y.; 逐级
稀释得到 !" !J P D6及 "< > !J P D6标准溶液。
除说明外，所有试剂均为分析纯，实验用水均为蒸馏水。

=? @> 实验方法
分取 "< > !J P D6 YJ标准溶液 " A >" D6于 !N D6容量

瓶中，加 ? D:; P 6 Y.; N D6，用水稀释至刻度，按选定的工作
条件，用蠕动泵以 =@ ’ P DEH的转速抽吸 YJ 试液和 /RYC O
/K$%（.1）?溶液。

@> 结果与讨论
@? => 条件试验
@? =? => 酸度的影响
只有在酸性介质中，/RYC才能将 YJ! Z 还原成 YJ，YJ

的吸光度与酸度有很重要的关系［N O ?］。经试验，本文采用
>< ! D:; P 6 Y.;介质。
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!" #" !$ 硼氢化钾浓度的影响
还原剂 !"#$浓度过低会使还原反应不彻底，#%

& ’ 没
有全部还原成 #%，测定结果偏低；!"#$ 浓度过高将共存离
子还原成金属沉淀析出，吸附 #% 而影响其吸光度，并生成
大量氢气使得生成的汞蒸汽浓度降低。在 ( 个 &( )*容量
瓶中各加入 &+ ,% - )* 汞标准溶液，按实验方法进行，分别
加入不同浓度的 !"#$试验，结果表明，!"#$浓度为 .+ % - *
时 #%的吸光度最高。
!" #" %$ 载气流量的选择

#%蒸汽通过载气（/0）带入石英管，其流速对光路上的
基态原子浓度有很大影响，流速太小不能把生成的 #% 蒸汽
快速带入 1形管；流速太大将稀释 #%蒸汽，使吸光度降低。
对载气流速做了试验，结果表明，随着 /0 流量的加大，#%的
信号直线下降，为了保证方法有最低的检测限，本文采用最
小流量 .( )* - )2,；对于汞含量高的纽扣电池，为了避免高倍
稀释试液带来的误差，采用 3+ )* - )2,的流量。
!" #" &$ 进样量的选择
按最佳条件，改变试液进样量为 +4 $ 5 &4 + )*，结果表

明，当汞溶液达 .4 + )*时吸光度最大而且稳定。本实验试
液进样量为 .4 + )*。
!" !$ 干扰及消除
氢化物 6 //7方法中，干扰元素的影响是不可忽略的。

干扰主要来自 89、:;、:<、=2等过渡态元素和氢化物元素之
间，用冷原子吸收法测定 #%同样也遇到干扰［> 6 ?］。本文使
用的微型氢化物发生器，反应器到原子化器的距离很短，#%
蒸汽在传输过程中阻力很小，从根本上减小了干扰的影响。
针对焊锡料和锌锰电池，试验了干扰元素的影响，结果表
明，@ % - * 89、@ % - * A,、3 % - * B,、3+ )% - * :;、.+ )% - * :<、
.+ )% - * =2对 &+ ,% - )* #%不产生干扰。
可生成挥发性氢化物的元素之间在传输及原子化过程

中产生的相互干扰为气相干扰。/C、7D、"2、7,、ED在氢化物
发生过程中都能形成氢化物，测定 #%时应同时考虑它们的
影响。本文试验了这几种元素对 #% 的影响，.++ )% - * /C、
&++ )% - * 7D、F++ )% - * "2、. % - * 7,、+4 &$ % - * ED 对 &+
,% - )* #%不产生影响。在锡焊料或电池中虽然含有一定
量的 /C、7D、"2，但其量不会超过实验时的允许量。
综上所述，在用 !"#$还原冷原子吸收法测定 #%时，大

量的 89、A,、B,、:;、7,、ED 及一定量的 :<、=2 和 /C、7D、"2
等都不会带来干扰影响，表明利用微型氢化物发生技术和
装置建立的分析方法可以用于复杂基体试样，如锡焊料和
锌锰电池中 #%的测定，而且基本上没有记忆效应，操作简
便快速。应当特别指出，当载气流量增加时，光路上基态原
子浓度降低达到不用高倍稀释试液而快速测定锌锰电池中
较高含量的 #%。
!" %$ 工作曲线、精密度、检出限和准确度
由于锌锰电池中汞含量较高，与锡焊料有很大的差别，

本文采用高低含量两种标准曲线。在 ( 个 &( )*容量瓶中
分别加入 + 5 . +++ ,% 和 + 5 &+ !% #% 标准溶液，再加 @
)<G - * #:G，配置两个标准系列的溶液，最佳条件下和样品
一起测定吸光度。结果表明，在 + 5 $+ ,% - )* #%（用于焊锡
料）和 + 5 $++ ,% - )* #%（用于锌锰电池）时，曲线有良好的
线性关系，线性方程分别为：! H +4 ++3 +( " ’ +4 +++ (；! H
+4 ++&+$@ " ’ +4 +.$(，相关系数分别为 +4 ???3 和 +4 ????。
用 &+ ,% - )* #%标准溶液分别测量 .. 次，得到测定

#%的标准偏差 ! H .4 .@ I .+ 6F ,% - )*，精密度（J7K）为
(4 .$L。

用 .. 份空白溶液测定 #%，计算得到 #%的标准偏差 !
H .4 .?. I .+ 6F ,% - )*，按 F ! - #（#为 #%的信号强度）得到
#%的检出限 $K H +4 F$ ,% - )*。
为了考察分析结果的准确性和可靠性，对样品进行了

加标回收试验，结果见表 .。

表 .M 加标回收试验
1NDG9 .M J9O<P90Q R9CR <S RT9 )9RT<U

样品
"（#%）-（,%·)* 6.）

试液汞含量 加入量 测定值 回收量

回收率
% - L

7, 6 .
7, 6 .

.&4 &F@

.&4 &F@
.+
.(

&&4 $@+
&@4 F?3

.+4 &&$

.$4 .@&
.+&4 &
?$4 $

7, 6 &
7, 6 &

(4 F+3
(4 F+3

(
@

.+4 .$?

..4 &3+
$4 3$.
(4 ?>&

?@4 3
??4 (

7, 6 F
7, 6 F

34 (.+
34 (.+

.+
3

.34 ?3+

.@4 &..
.+4 $>
>4 >+.

.+$4 >
?@4 F

F@& .(>4 @& .(+ F+>4 $3+ .$?4 3 ??4 ?
F@& .(>4 @& .@+ F&&4 &$+ .@$4 @ .+&4 ?

%$ 样品分析
%" #$ 锡焊料
准确称取 +4 &+++ %锡焊料于干净、干燥的 &( )* 比色

管中，加新配制的 # H (+L的王水 .+ )*，摇匀，盖上塞子，
置于沸水浴中煮沸 . T，其间每 .+ )2,摇动一次比色管的底
渣，焊料溶解完后取下比色管，冷却后用水稀释至刻度，同
时做空白样品。分取 ( )*试液于 .+ )*比色管中，加 ( )*
@ )<G - * #:G，定容，与标准系列一起在选定的最佳条件下
测量吸光度，结果见表 &。
%" !$ 锌锰电池
将纽扣电池 F@& 称重，放入干净、干燥的 &( )*比色管

中，加 # H (+L的王水 .+ )*，盖上塞子置于沸水浴中煮沸 .
T，其间每 ( )2,摇动一次比色管的底渣，电池溶解完后取
下比色管，冷却后将样品液转移至 (++ )* 容量瓶中，用 #
H.L的 #:G洗涤比色管 F 5 ( 次，洗涤滤纸和沉淀 ( 次，再
用水稀释至刻度，摇匀。同时做空白样品。
取电池液 ( )* 于 &( )* 的容量瓶中，加入 ( )*

@ )<G - * #:G，用水稀释至刻度，摇匀，在选定的最佳条件下
测量吸光度，结果见表 &。

表 &M 样品分析结果
1NDG9 &M /,NGQR2ONG 09C;GRC <S )90O;0Q 2, CN)VG9C
样品 样品质量M & - % 汞含量M ’ -（!%·% 6 .）

7, 6 . +4 .?3F F4 +3(
7, 6 & +4 .?+( .4 F&&
7, 6 F +4 &+FF &4 +?F
电池 F@& +4 F?&( >334 .+"

M " 电池 F@& 中 #%含量单位为 !% -个。

&$ 结语
氢化物发生 6原子吸收分光光度法测汞由于大多采用

自制的氢化物发生器，干扰较严重，且没有很好的消除办
法。本文采用的微型氢化物发生装置，控制氢化物的空间
小，不仅试液用量小，且干扰少，灵敏度高，重现性好，同时
操作简单，是一种快速、低耗、灵敏度高、干扰少的分析技
术。该法不仅适用于锡焊料痕量汞的测定，同时也为纽扣
电池中高含量汞的测定提供了一个准确快速的方法。
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