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汞及其化合物可通过工业含汞废水及含汞农用杀虫剂的流散等途径污 染 天 然

水
,

以致对人体及其它生物产生危害
。

为了解求污染的现状
,

须检测水中含汞量
。

我们曾按 (( 海水化学检验汇编 》 〔 ’ 〕中双硫脖萃取混色法
,

对供检水样进 行 了

汞含量的检测
。

在检测过程中发现
:

样品的光密度
,

常获得负值
。

例如
,

一些样品

的光密度值为 一 0
.

0 15
、

一 0
.

0 10
、 一 0

.

0 2 0等等
。

如何解释这个现象? 我们认为
,

这是由于水样经高锰酸押处理后
,

水中的氯离

子被氧化为游离氯
,

而在后来的还原步骤 中
,

部分游离氯未被彻底还原
,

在用双硫

粽萃取汞时
,

这部分游离氯就将部分双硫脉氧化了
。

这样
,

样品萃取液的双硫踪浓

度比对比液低
,

加上双硫膝氧化产物在 4 90 哪卜下克分子消光系数低 于 双 硫踪 〔 2 〕 ,

则对比液中双硫踪对 4 90 仍卜的光吸收
,

比之样品液中双硫膝和双硫踪氧化产物的总

吸收更强
,

若样品萃取液含双硫脉汞盐少 ( 即水样含汞量低 ) 时
,

溶液对 4 90 哪卜光

的总吸收会出现对比液比之样品液强
,

故光密度测得负值
,
而当样品含汞量高时

,

则表现为光密度偏低即测定结果偏低
。

为解决这个问题
, 我们从加强还原过程入手

。

一些关于水样汞测定的资料中
,

除用盐酸翔胺作还原剂外
,

还有用亚硫酸钠作还原剂的
〔吕〕 ,

于是我们在进 行 还原

时
,

除加盐酸翔胺并水浴 15 分钟外
,

再加 10 肠亚硫酸钠继续水浴 15 分钟
,

这样
,

在

测定光密度时
,

不再出现负值
,

消除了结果偏低误差
。

实验数据见下表
:

孰孰 样样 双 蒸 水水 双 蒸 水 + N a
CIII 水 样样

光光 密 度度 0
.

0 0 555 0
.

0 0777 0
.

0 0666

00000
.

0 0 777 0
.

0 0444 0
.

0 0444

00000
.

0 0 66666 0
,

00 555

试剂空白光密度为0
.

。。5 。
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水样光密度减去空 白光密度后所得值近于零
,

即在士。
。
。05 内

,

是 72 型分光光

度计厕量误差范围 `
- ·

、

一… 一

现将我们所采用的检测步骤叙述如下
:

1
、

取 100 m l 水样 ( 若其含汞量高于 7微克
,

需少取水样
,

并稀释至 10 0 m l ) 于

25 0 ml 三角瓶中
,

加 5 m l l : 1硫酸
, 2 m l饱和高锰酸钾 (若颜色消失或在放置中退色

,

需补加至维持高锰酸钾颜色 )
,

放置过夜
,

滴加 10 如盐酸翔胺至高锰酸钾颜色退尽
,

再多加 l m l
,

于 50
“
c水浴 中温热 15 分钟

,

再加 10 肠亚硫酸钠 2 m l
,

继续温热 15分钟
,

加 3 m lE D T A二钠盐溶液
,

加 36 肠醋酸 2 m l
,

摇匀
,

转入 25 o m l 分液漏斗中
,

加入

10 m l 双硫膝四氯化碳液 ( 在 5 00 m卜下透光率 70 肠 )
,

振摇 2分钟
,

分层后
,

于分液

漏斗颈管出口处塞上棉花滤出四氯化碳层 ( 将最初流出的双硫膝弃去少许 )
,

于 72

型分光光度计上
,

以 4 q0 毫微米波长 (光电比色计用绿色滤光板 )对 双 硫赊萃取液测

其光密度
,

减去试荆空白光密度
。

同时作试剂空白
:

取 1 00 m l蒸馏水依样品操作
。

2
、

分别取 0
.

5 0 、 1
.

0 0 、 3
.

0 0
、

5
。

o o m l汞标准液 ( l m l 二 i乍 g + 令

) 置 2 50 毫升分

液漏斗中
,

加除汞海水至 100 毫升
,

按前手续萃取测定光密度
,

绘制标准曲线
。

标准系列光密度测定表 1 :

表 l 第一次
:

H++s (微克 ) }
。

0
.

5 1
.

0

测 得 光 密 度

诚空白后的光密度

0 0 05 } 0
_

016

{
。

·

。“

0
.

0邓

0
.

0 2 1

000
.

06 888 0
.

1 1000

000
.

0 6 333 0
.

10 555

第二次
:

H g++ ( 微克 ) …
-二一

-

{

片竖

”
·

”
…少

·

“

测 得 光 密 度

诚空白后的光密度

02 8

0 2 3

0 7 2

0 6 7

_

_ }
0

·

11 5

0
.

1 1 0

照上述测定步骤
,

我们进行了水样测定
,

并作了汞的回收率测定
,

测定结果
,

回收率达 9 0肠以上
。

测定数据详见表 2
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表 2
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