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: 适用范围

本标准适用于地面水C生活饮用水C生活污水C工业废水C沉积物C鱼体及人发和人尿中甲基汞含量
的测定D
本方法采用巯基纱布和巯基棉二次富集的前处理方法E用气相色谱仪F电子捕获检测器G测定水C沉

积物和尿中甲基汞H采用盐酸溶液浸提的前处理方法E用气相色谱仪F电子捕获检测器G测定鱼肉和人发
组织中甲基汞D
本方法最低检出浓度随仪器灵敏度及样品基体不同而各异D水C沉积物和尿通常可检出浓度分别为

IJIKLM8NCIJIOPM8QM和 OLM8NH鱼肉和人发通常可检出浓度分别为 IJKPM8QM和 KPM8QMD

= 试剂和材料

=J: 载气
氮气R纯度 SSJSSTUD

=J= 配制标准样品和试样预处理时使用的试剂和材料

=J=J: 氯化甲基汞FVWXWMVYGR分析纯D
=J=J= 苯FVZWZGE优级纯D色谱图上无干扰峰出现E否则应做提纯处理D
=J=J< 硫代乙醇酸FW[VWOV\\WGR分析纯D
=J=J] 乙酐FVWXV\GO\R分析纯D
=J=JB XZU乙酸FVWXV\\WGR分析纯D
=J=Ĵ 硫酸FWO[\_GR‘aKJb_M8cNE分析纯D
=J=J; 氯化钠FdeVYGR优级纯D
=J=JA 盐酸FWVYGR‘aKJKSM8cNE优级纯D
=J=J> 蒸馏水R不得含干扰甲基汞测定的物质D
=J=J:@ 盐酸溶液FOcfY8NGR量取盐酸KZgcNE用蒸馏水FOJOJSG稀释至KND用TIcN苯萃取二次以
排除干扰物质D
=J=J:: 氢氧化钠溶液FZcfY8NGR称取 O_IM氢氧化钠F分析纯GE溶于适量蒸馏水中E搅拌D冷却后用
蒸馏水稀释至 KND
=J=J:= 硫酸铜溶液R称取 KJTZM硫酸铜FVh[\_iTWO\分析纯GE溶于 KIIcN蒸馏水中D此溶液浓
度为 IJIKM8cND
=J=J:< 定性滤纸和玻璃棉R经盐酸溶液FOJOJKIG浸泡处理D
=J=J:] 脱脂纱布和脱脂棉F医用GD
=J=J:B 巯基纱布和巯基棉的制备R在广口试剂瓶中依次加入 KIIcN硫代乙醇酸CgIcN乙酐C
XOcNXZU乙酸和 IJOcN硫酸混匀D冷却至室温后E加入 TIM脱脂纱布或 XIM脱脂棉D浸饱完全E加
盖密闭E在XgjXSk烘箱中恒温_bjgOlD用蒸馏水FOJOJSG洗至中性E挤尽水分E置XZjXbk烘箱中烘
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干!密封于棕色瓶中"避光贮存备用!
制备的巯基纱布或巯基棉必须进行回收率测定"测定方法见附录 #!

$%$%&’ 氯化甲基汞标准溶液

$%$%&’%& 氯化甲基汞标准苯溶液

()标准贮备液*称取 +%,,-./氯化甲基汞溶于苯中"在 ,++01容量瓶中定容至刻度!此溶液每
毫升含 ,+++2/甲基汞!于 3456冰箱中可储存一年!

7)中间溶液*用移液管量取标准贮备液()501"移入 ,++01容量瓶中"用苯稀释至刻度!此溶液
每毫升含 5+2/甲基汞!于 3456冰箱中可储存六个月!

8)标准工作液*可根据检测器灵敏度及线性要求和待测试样中甲基汞浓度"用苯稀释中间溶液

7)"配制所需浓度的标准工作液!
$%$%&’%$ 氯化甲基汞标准水溶液

()标准贮备液*称取+%,,-./氯化甲基汞"用少量无水乙醇9约501)溶解!用蒸馏水在容量瓶中
定容至 ,++01!此水溶液每毫升含 ,+++2/甲基汞!于 3456冰箱中可贮存一个月!

7)标准工作液*根据实验要求"用蒸馏水稀释标准贮备液()"配制成所需浓度的标准工作液!临用
时配制9此溶液的使用见附录 #)!
$%$%&: 硫酸银9#/3;<.)饱和溶液*,/#/3;<.9分析纯)加在 ,++01蒸馏水中!
$%$%&= 二氯化汞饱和苯溶液9色谱柱处理液)*+%,/二氯化汞9>/?@3"分析纯)加入 ,++01苯中!
$%A 制备色谱柱时使用的试剂和材料

$%A%& 色谱柱的填充物参考 B%3的有关内容!
$%A%$ 涂渍固定液所需溶剂*丙酮9?B>-<)9分析纯)!

A 仪器和设备

A%& 气相色谱仪*带电子捕获检测器9C?D)的气相色谱仪!
A%&%& 汽化室*全玻璃系统汽化室!
A%&%$ 进样器*521E,+21微量进样器!
A%$ 色谱柱

A%$%& 色谱柱类型及特征*硬质玻璃填充柱"长 ,430"内径 .00!
A%$%$ 载体

A%$%$%& 名称*?FGH0HIHG7J #J DK?;!
A%$%$%$ 粒度*L+4,++目!
A%$%A 固定液

A%$%A%& 名称及化学性质*丁二酸二乙二醇酯9DCM;)"最高使用温度 3++6"或聚乙二醇 3++++
9NCMO3+K)"最高使用温度 35+6!
A%$%A%$ 液相载荷量*DCM;为 5PQNCMO3+K为 5P!
A%$%A%A 固定相制作*根据担体的重量称取一定量固定液"溶解在规定的溶剂中!待全部溶解后倒入
担体"使担体刚好浸没在溶液中!让溶剂均匀挥发"待溶剂全部挥发后"即完成涂渍!
A%$%R 色谱柱的填充方法*用硅烷化玻璃棉塞住色谱柱一端!接缓冲瓶和真空泵!柱的另一端通过软
管接漏斗!将固定相慢慢通过漏斗装入色谱柱内!在填装固定相的同时开启真空泵"并轻轻敲击色谱柱"
使固定相填充紧密E均匀!填装完毕后"用硅烷化玻璃棉塞住色谱柱另一端!
A%$%S 色谱柱效能下降的处理*见附录 T!
A%A 检测器*电子捕获检测器!用-BUV放射源!
A%R 记录仪*与仪器相匹配的记录仪!
A%S 数据处理系统*与仪器相匹配的积分仪!
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