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; 主题内容与适用范围

;=; 本标准规定了测定固体废物浸出液中总汞的高锰酸钾E过硫酸钾消解冷原子吸收分光光度法F
;=B 本标准方法适用于固体废物浸出液中总汞的测定F
;=B=; 在最佳条件下G测汞仪灵敏度高H基线漂移及试剂空白值极小IH当试样体积为 JKKLM时H最低

检出浓度可达 K=KNOP9MF在一般情况下H测定范围为 K=JQNKOP9MF
;=B=B 干扰

碘离子浓度等于或大于 R=SLP9M时明显影响精密度和回收率F若有机物含量较高H规定的消解试

剂最大量不足以氧化样品中的有机物H则方法不适用F

B 原理

在硫酸E硝酸介质及加热条件下H用高锰酸钾和过硫酸钾等氧化剂H将试液中的各种汞化合物消解H
使所含的汞全部转化为二价无机汞F

用盐酸羟胺将过量的氧化剂还原H在酸性条件下H再用氯化亚锡将二价汞还原成金属汞F
在室温下通入空气或氮气H使金属汞气化H通入冷原子吸收测汞仪H在 JNR=TUL处测定吸光度值F

A 试剂

除非另有说明H分析时均使用符合国家标准H或专业标准的试剂F
A=; 无汞蒸馏水V二次重蒸馏水或电渗析去离子水可满足要求F也可将蒸馏水用优级纯盐酸酸化至

WXRH然后通过巯基棉纤维管GR=JI除汞F
A=B 巯基棉纤维除汞管V在内径 YQSLLH长 ZKKLL左右H一端拉细的玻璃管中H或 NKKLM分液漏

斗放液管中H填充 K=ZQK=JP巯基棉纤维GR=RIH将待净化的试剂或蒸馏水以 ZKLM9L[U的速度流过 Z
QJ次即可除尽汞F
A=A 巯基棉纤维V于棕色广口瓶中H依次加入巯基乙酸G\XJ]X\̂ X̂IZKKLM_乙酸酐 YKLM_RY‘乙

酸 aKLM_浓 XJ]̂ aK=RLMH充分混匀H冷却至室温后H加入 RKP长纤维脱脂棉H使之浸泡完全H用水冷

却H待反应热散去后H加盖放入aKbJc的烘箱中JQad后取出F用砂芯过滤漏斗抽滤H用无汞重蒸馏水

GR=ZI充分洗涤至中性后H摊开于 RKQRNc烘干H放于棕色广口磨口瓶中H避光H低温下保存待用F
A=e 硫酸GXJ]̂ aIHfgZ=SaP9LMH优级纯F
A=< 硝酸GXĥ RIHfgZ=aJP9LMH优级纯F
A=D 盐酸GX\iIHfgZ=ZjP9LMH优级纯F
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!"# 重铬酸钾$%&’(&)*+,优级纯-
!". 高 锰 酸 钾$%/0)1+溶 液,234将 256%/0)1$优 级 纯,若 纯 度 达 不 到 优 级 纯,要 求 重 结 晶 提 纯

%/0)1+用水溶解后,定容至 755589,贮于棕色瓶中-
!": 过硫酸钾$%&;&)<+溶液,234将 26过硫酸钾溶于少量水中,定容至 75589-现配现用-
!"=> 盐酸羟胺$?@&)@A@’B+溶液,&534将 &56盐酸羟胺用水溶解后稀释至 75589-该溶液不可

久贮-
!"== 氯化亚锡$;0’B&+溶液,&534将 &56;0’B&加入 &589@’B$C"D+中,微微加热溶解,冷却后用水稀

释至 75589-以 &"29E8F0的流速通入氮气约 &8F0除汞,加几颗锡粒密塞保存-
!"=G 经碘化处理的活性碳4称取 7份重量碘H&份重量碘化钾和 &5份重量水,在烧杯中制成溶液,加

入约75份重量的粒状活性碳$工业用,IC88,长CJ*88+,用力搅拌至溶液脱色后,用K7号砂芯漏斗

滤出活性碳,在约 752L烘干 7J&M,备用-
!"=! 汞标准固定液$称固定液+,5"26E94将 5"26重铬酸钾$C"*+溶于 N2589水中,再加入 2589
@?)C$C"2+-
!"=O 稀 释 液4将 重 铬 酸 钾$C"*+5"&6溶 于 N5589水 中,加 入 @&;)1$C"1+&<89,冷 却 后 定 容 至

755589-
!"=P 汞标准贮备液,755Q6E894称取在硅胶干燥器中放置过夜的氯化汞$@6’B&+5"7C216,用固定液

$C"7C+溶解后转移至 755589容量瓶中,再用固定液定容,摇匀-
!"=R 汞 中 间 标 准 溶 液,75Q6E894吸 取 汞 标 准 贮 备 液$C"72+75"589,用 固 定 液$C"7C+定 容 至

75589-
!"=# 汞 标 准 使 用 溶 液,5"75Q6E894吸 取 汞 标 准 中 间 液$C"7D+75"589,用 固 定 液$C"7C+定 容 至

755589,摇匀-于室温下阴凉处保存-通常可使用 C个月-
!"=. 变色硅胶4干燥用-
!"=: 洗液4将 756重铬酸钾溶于 N9蒸馏水中,加入 755589@?)C-

O 仪器

一般实验室器皿及下列专用仪器及器材4
O"= 测汞仪-
O"G 汞还原器,容积分别有 &2H25H75589,具有磨口,带有莲蓬形多孔吹气头的翻气瓶-
O"! S形管,I72T77588,内填 D5J<588的普通粒状变色硅胶$C"7<+-
O"O 三通阀-
O"P 汞吸收装置4&2589玻璃制干燥塔,内填经碘化处理的活性碳$C"7&+-仪器的净化系统,可根据不

同测汞仪的特点及具体条件进行连接-更换 S形管中的硅胶-
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