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摘 要 以牭－犅狉－犘犃犖－犛为显色剂，研究了测定汞的显色条件。在狆犎牴牣牥的氨性

缓冲液中，形成牨：牨型的稳定配合物，配合物的最大吸收峰位于牭牭牳狀犿波长处，表观摩尔

吸光系数ε牻牪牣牥×牨牥
牬
犔牤牗犿狅犾·犮犿牘。汞量在牥～牳牥μ犵牤牪牭犿犔范围内符合比尔定律。采

用巯基葡聚糖凝胶分离水中共存离子富集汞，提高了方法的选择性。本法用于水样分析，

结果令人满意。

关键词 汞 牭－犅狉－犘犃犖－犛 犛犇犌分离富集 分光光度法

汞及其化合物主要来源于皮毛加工、食

盐电解、制药及化工厂作为触媒等工业废水

中。大量的工业废水倾注入江河时，致使水

和土壤中含汞量增加，从而造成了环境污

染。在汞的分光光度法中常用双硫腙法测

定，但因双硫腙本身及其配合物的水溶性较

差，通常采用对人体有害的有机溶剂进行萃

取测定，为此本文引入一种水溶性良好的显

色剂牨－（牭－溴－牪－吡啶偶氮）－牪－萘酚

－牰－磺酸（牭－犅狉－犘犃犖－犛），用于汞的光

度测定。

犘犃犖是一种常用的金属离子显色剂，在

犘犃犖的吡啶环上引入取代基犅狉，对多数金

属离子的显色灵敏度有所提高，但因牭－

犅狉－犘犃犖与犘犃犖一样，其试剂本身及其配

合物水溶性差，在光度分析中需用有机溶剂

萃取，给操作带来不便。为此文献
犤牨、牪犦报道了

用磺化法制备水溶性良好的犘犃犖－犛和牭－

犅狉－犘犃犖 －犛。我们曾采用犘犃犖－犛实现了

铁、镍、锰、铋和铟等测定
犤牫～牱犦

，本文以牭－

犅狉－犘犃犖－犛为显色剂系统地研究了测定汞

的显色条件，本试验还选择吸附性能优于巯

基棉的巯基葡聚糖凝胶进行分离富集，有效

地消除了共存离子的干扰，提高了方法的选

择性，同时使测定的检测限下降。

牨 实验部分

牨牣牨仪器与试剂

牱牭牨型分光光度计；犘犎犛－牪型酸度计。

汞标准溶液牶称取已在硅胶干燥器中放

置过夜的氯化汞牥牣牨牫牭牬犵，用水溶解后转移

至牨犔容量瓶中，水定容并摇匀。此溶液含汞

为牨牥牥μ犵牤犿犔。临用时稀释成牨牥μ犵牤犿犔的

工作液；

牭－犅狉－犘犃犖－犛水溶液牶牥牣牭犵牤犔水溶

液；狆犎牬～牱六次甲基四胺－犎犆犾系列缓冲

溶液；狆犎牱～牨牨的犖犎牫·犎牪犗－犖犎牬犆犾系

列缓冲溶液。

巯基葡聚糖凝胶（犛犇犌）的制备牶在具塞

三角瓶中，加入牨牥犿犔硫代乙醇酸和牨牥犿犔

收稿日期牶牨牴牴牳－牥牱－牪牳

犛犇犌分离富集－牨－（牭－溴－牪－吡啶

偶氮）－牪－萘酚－牰－磺酸光度法

测定环境样品中的微量汞
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四氢呋喃，混匀，然后加牨滴硫酸，混匀后加

入牨牥犵葡聚糖凝胶，于牬牥℃恒温放置牪昼

夜，然后用水洗涤，抽滤至滤液呈中性为止，

置于牫牭℃的烘箱中干燥备用。

吸附柱的安装牶取长约牨牭牥犿犿，内径牳

犿犿的玻璃管，一端拉成牪犿犿的尖头，尖

头处塞一小块脱脂棉，将溶胀后的牥牣牪犵犛犇犌

用湿法装入柱中，用乳胶管接于分液漏斗下

端，将气泡驱出，关闭漏斗活塞备用。

牨牣牪试验方法

移取牪牥μ犵汞工作液于牪牭犿犔的容量瓶

中，依次加入牫牣牥犿犔狆犎牴牣牥的犖犎牫·犎牪犗－

犖犎牬犆犾缓冲溶液，牪牣牥犿犔牥牣牭犵牤犔牭－犅狉－

犘犃犖－犛水溶液，水定容并摇匀。用牫犮犿的比

色皿，于牭牭牳狀犿的波长处，以试剂空白作参比，

测定溶液的吸光度。

牪 结果与讨论

牪牣牨吸收光谱曲线及测定波长的选择

按照拟定的实验方法，在狆犎牴牣牥的犖犎牫

·犎牪犗－犖犎牬犆犾的缓冲溶液中，汞与牭－

犅狉－犘犃犖－犛配合物的吸收光谱曲线及牭－

犅狉－犘犃犖－犛试剂的吸收光谱曲线如图牨所

示。结果表明，配合物的最大吸收峰位于牭牭牳

狀犿波长处，试剂的最大吸收峰位于牬牰牳狀犿波

长处，该体系的对比度为牴牥狀犿。本文选用试剂

空白作参比溶液，牭牭牳狀犿为汞的测定波长。

牪牣牪酸度对显色效果的影响

改变体系酸度，按照拟定的试验方法考察酸

度对显色效果的影响。结果表明，当溶液狆犎在

牳牣牱～牴牣牭范围内，体系吸光度达到最大且稳

定，本文选用狆犎牴牣牥的犖犎牫·犎牪犗－犖犎牬犆犾缓

冲液控制体系酸度。 改变狆犎牴牣牥的犖犎牫·

犎牪犗－犖犎牬犆犾缓冲溶液的用量发现，其用量在

牪牣牥～牭牣牥犿犔范围内，均能达到控制酸度的目

的，本文选用牫牣牥犿犔。

牪牣牫显色剂用量的选择

按 照 拟 定 的 试 验 方 法 仅 改 变 牭－

犅狉－犘犃犖－犛水溶液用量，考察显色剂用量的

适宜范围。结果表明，牥牣牭犵牤犔显色剂用量在

牥牣牳～牫牣牭犿犔范围内，体系吸光度达到最大且

稳定，本文选用显色剂用量为牪牣牥犿犔。

牪牣牬显色时间及稳定性

按照试验方法显色，测定不同时间下体系的

吸光度。结果表明，体系在室温下立即显色完

全，至少稳定牨犺。

牪牣牭配合物组成的测定

采用连续变换法测得汞与 牭－犅狉－

犘犃犖－犛的组成比为犎犵
牪＋
：牭－犅狉－犘犃犖－

犛牻牨：牨。

牪牣牰工作曲线及灵敏度

于一系列牪牭犿犔的容量瓶中，依次加入

牥牣牥，牪牣牥，牭牣牥，牨牥牣牥，牪牥牣牥，牫牥牣牥，牬牥牣牥，牭牥牣牥，

牰牥牣牥，牱牥牣牥，牳牥牣牥μ犵的汞工作液，按照试验方

法显色测定。结果表明，汞量在牥～牳牥μ犵牤牪牭犿犔

范围内符合比尔定律。通过对试验数据的统计

处理得线性回归方程为牶

犃牻牥牣牥牨牪牪犆牗μ犵牤牪牭犿犔牘－牥牣牥牥牨牫

线性相关系数狉牻牥牣牴牴牴牨

在拟定的试验条件下，测得体系的表观摩尔

吸光系数ε牻牪牣牥×牨牥
牬
犔牤牗犿狅犔·犮犿牘，桑德尔

灵敏度犛牻牥牣牥牨牥μ犵牤犮犿
牪
。经巯基棉分离富集

后，测定的检测限又进一步降低。

牪牣牱共存离子的影响及消除方法

加入各种共存离子，考察对测定的影响。

结果表明，大多数常见离子因与牭－犅狉－

犘犃犖－犛显色而影响测定，为此本文采用巯基

葡聚糖凝胶分离干扰离子，提高了选择性。

首先加入离子强度调节剂乙酸钠（浓度为

图牨 吸收光谱曲线

牨牣试剂对水；牪牣配合物对试剂
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表牪 汞的标准加入回收实验

表牨 水样中汞的分析结果

水样编号 测定值ρ牗犎犵
牪＋
牘牗μ犵／犔牘 平均值ρ牗犎犵

牪＋
牘牗μ犵／犔牘 犛 犚犛犇牗％牘

牴牱－牥牨 牰牣牥，牰牣牥，牰牣牨，牰牣牭，牰牣牪，牰牣牥，牰牣牭，牭牣牱，牭牣牱 牰牣牨 牥牣牪牴 牬牣牳

牴牱－牥牪 牨牨牣牥，牨牨牣牥，牨牨牣牭，牨牨牣牳，牨牪牣牥牞牨牨牣牥，牨牨牣牭，牨牨牣牥，牨牪牣牫 牨牨牣牬 牥牣牬牴 牬牣牫

牴牱－牥牫 牪牥牣牥，牪牥牣牥，牪牥牣牥，牪牥牣牥，牪牪牣牥，牪牥牣牱，牪牪牣牥，牪牨牣牥，牪牨牣牭 牪牥牣牳 牥牣牳牰 牬牣牪

牴牱－牥牬 牬牫牣牥牞牬牫牣牥牞牬牬牣牥牞牬牫牣牭牞牬牫牣牫牞牬牬牣牥牞牬牫牣牪牞牬牫牣牭牞牬牬牣牥 牬牫牣牭 牥牣牬牪 牥牣牴牭

牴牱－牥牭 牭牬牣牥牞牭牪牣牥牞牭牫牣牥牞牭牫牣牥牞牭牪牣牭牞牭牨牣牥牞牭牨牣牳牞牭牨牣牥牞牭牪牣牥 牭牪牣牪 牥牣牴牳 牨牣牴

水样编号
标准加入汞量

狑牗犎犵
牪＋
牘牗μ犵牘

平均回收值

狑牗犎犵
牪＋
牘牗μ犵牘

平均回收率

牗％牘

牴牱－牥牨 牭牣牥牥 牭牣牭牥 牨牨牥

牴牱－牥牪 牨牥牣牥 牨牥牣牭 牨牥牭

牴牱－牥牫 牨牥牣牥 牴牣牴牭 牴牴牣牭

牴牱－牥牬 牨牥牣牥 牴牣牭 牴牭牣牥

牴牱－牥牭 牨牥牣牥 牨牥牣牱 牨牥牱

牥牣牨犿狅犾牤犔），将试液狆犎值调节约为牪，这时

共存的犆狌
牪＋
、犛犫

牫＋
、犛狀

牬＋与犎犵
牪＋一起被定

量吸附，而犉犲
牫＋
、犣狀

牪＋
，犘犫

牪＋
、犆犱

牪＋
、犆狅

牪＋
、

犖犻
牪＋等离子不被吸附。当采用牰犿狅犾牤犔盐酸

溶液洗脱时，只有犆狌
牪＋
、犛犫

牫＋
、犛狀

牬＋等离子

被完全洗脱下来，而犎犵
牪＋仍然留在吸附柱

上。当采用用氯化钠饱和的牳犿狅犾牤犔盐酸溶

液洗脱时，犎犵
牪＋被定量洗脱下来，从而达到

了分离干扰离子富集汞的目的。

牫 样品分析

牫牣牨样品处理

移取适量水样置于牭牥牥犿犔具塞锥形瓶

中，小心加入牨牥犿犔硫酸和牪牣牭犿犔硝酸，每

次加酸后混匀。加入牭牥犿犔高锰酸钾溶液牨牭

犿犔，如不能在牨牭犿犻狀内维持深紫色，则混合

后再加入牨牭犿犔高锰酸钾溶液使颜色持久。

然后加入牭牥犵牤犔过硫酸铵溶液牳犿犔，在水

浴上加热牨～牪犺（含悬浮物或有机物较少的

水控制牨犺，而较清洁的水可缩短为牫牥

犿犻狀），温度控制在牴牭℃，冷却至牬牥℃后，逐

滴加入牨牥牥犵牤犔盐酸羟胺溶液至高锰酸钾和

二氧化锰褪色，开塞放置牭～牨牥犿犻狀牞此时体

积保持在牪牭牥犿犔以上。加入离子强度调节

剂乙酸钠（浓度为牥牣牨犿狅犾牤犔），用稀的氢氧

化钠和盐酸溶液调整溶液狆犎约为牪，以牭

犿犔牤犿犻狀流速通过装有牥牣牪犵犛犇犌的吸附

柱，用牰犿犔牰犿狅犾牤犔的盐酸洗脱干扰离子，

弃去洗脱液。然后用牭犿犔被 氯化钠饱和的

牳犿狅犾牤犔盐酸溶液洗脱吸附柱上的犎犵
牪＋
，含

汞洗脱液盛接于牪牭犿犔的容量瓶中，调整

狆犎约为牴，以下按照实验方法进行测定。

牫牣牪分析结果

按照实验方法，分别对牭个废水样品进

行了测定并做了回收试验。结果如表牨、牪所

示。

牬 结束语

试验表明，本法的相对标准偏差小于

牭％，加标回收率为牴牭％～牨牨牥％，经巯基葡

聚糖凝胶分离共存离子富集汞，选择性得以

提高，用于水样分析，具有较高的使用价值。
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