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1 主题内容与适用范围 

1．1 本标准规定了测定固体展物浸出液中总汞的高锰酸钾—过硫酸钾消解冷原子吸收分

光光法。 

1．2  本标准方法适用于固体废物浸出液中总汞的测定。 

1．2．1  在最佳条件下（测汞仪灵敏度高，基线漂移及试剂空白值极小)，当试样体积为

200 ｍＬ时，最低检出浓度可达 0.05μｇ/L。在一般情况下，测定范围为 0.2—50μｇ/L。 

1．2．2  干扰 

    碘离子浓度等于或大于 3.8mｇ/L 时明显影响精密度和回收率。若有机物含量较高，规

定的消解试剂最大量不足以氧化样品中的有机物，则方法不适用。 

 

2  原理 

    在硫酸—硝酸介质及加热条件下，用高锰酸钾和过硫酸钾等氧化剂，将试液内的各种汞

化合物消解，使所含的汞全部转化为二价无机汞。 

用盐酸经胺将过量的氧化剂还原，在酸性条件下，再用氯化亚锡将二价汞还原成金属汞。 

在室温下通入空气或氮气使金属汞气化，通入冷原子吸收测汞仪，在 253.7nm 处测定吸

光度值。 

 

3  试剂 

    除非另有说明，分析时均使用符合国家标准，或专业标准的试剂。 

3．1  无汞蒸馏水：二次重蒸水或电渗析去离子水可满足要求。也可将蒸馏水用优级纯盐酸

酸化至 pH3，然后通过巯基棉纤维管（3.2)除汞。 

3．2 巯基棉纤维纤维除汞管：在内径 6～8 mm，长 100 mm 左右，一端拉细的玻璃管中，

或 5O0 ｍＬ分液漏斗双液管中，填充 0.1～0.2ｇ巯基棉纤维(3．3)，将待净化的试剂或蒸

馏水以 10ｍＬ／min 的速度流过 l 一 2 次即可除尽汞。 

3．3 巯基棉纤维：于棕色广口瓶中，加入巯基乙酸(ＣＨ２ＳＨＣＯＯＨ)100ｍＬ、乙酸酚

60ｍＬ、36％乙酸 40ｍＬ、浓Ｈ２ＳＯ４ 0.3ｍＬ，充分混匀冷却至室温后，加入 30ｇ长纤

维脱脂棉，使之浸泡完全，用水冷却，待反应热散去后，加盖放入 40 土 2℃的烘箱中 2～4d

后取出。用砂芯过滤漏斗抽滤，用无汞重蒸馏水(3．1)充分洗涤至中性后，摊开于 30～35

℃烘干，放于棕色广口磨口瓶中，避光，低温下保存待用。 

3．4 硫酸（Ｈ２ＳＯ４），ρ＝1．84ｇ／ｍＬ，优级纯。 

3．5 硝酸（ＨＮＯ３），ρ＝1．42 ｇ／ｍＬ，优级纯。 



3．6 盐酸（ＨＣＬ），ρ＝1．19ｇ／ｍＬ，优级纯。 

3．7  重铬酸钾(Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７)，优级纯。 

3．8 高锰酸钾（ＫＭｎＯ４)溶液，5％：将 50ｇKMnO4(优级纯，若纯度达不到优级纯，要

求重结晶提纯（ＫＭｎＯ４)用水溶解后，定容至 1000ｍＬ，贮于棕色瓶中。 

3．9  过硫酸钾（Ｋ２Ｓ２Ｏ８）溶液，5％： 将 5ｇ过硫酸钾溶于少量水中，定容至 100ｍ

Ｌ。现配现用。 

3．10 盐酸经胺（ＮＨ２ＯＨ·ＨＣｌ）溶液，20％ ：将 20ｇ盐酸羟胺用水溶解后稀释至

100ｍＬ。该溶液不可久贮。 

3. 11 氯化亚锡（ＳｎＣｌ２）溶液，20％：将 20ｇＳｎＣｌ２加入 20 ｍＬＨＣｌ(3．6)

中，微微加热溶解，冷却后用水稀释至 100 ｍＬ。以 2．5 L／min 的流速通入氮气约 2 min

除汞，加几颗锡粒密塞保存。 

3．12  经碘化处理的活性碳：称取 1 份重量碘、2 份重量碘化钾和 20 份重量水，在烧杯中

制成溶液，加入约 10 份重量的粒状活性碳（工业用，φ3 ｍｍ，长 3～7ｍｍ），用力搅拌

至溶液脱色后，用 G1 号砂芯漏斗滤出活性碳，在约 105℃烘干 1～2h，备用。 

3．13  汞标准固定液(称固定液)，0．5ｇ／L：将 0．5ｇ重铬酸钾(3．7)溶于 950 ｍＬ水

中，再加入 50 ｍＬＨＮＯ３（3．5）。 

3．14  稀释液：将重铬酸钾(3．7)0．2ｇ溶于 900 ｍＬ水中，加入Ｈ２ＳＯ４(3．4)28 ｍ

Ｌ，冷却后定容至 1000 ｍＬ。 

3．15  汞标准贮备液，100ｇ／ｍＬ：称取在硅胶干燥器中放置过夜的氯化汞(ＨｇＣｌ

2)0．1354 ｇ，用固定液(3．13)溶解后转移至 1000 ｍＬ容量瓶中，再用固定液定容，摇匀。 

3．16 汞中间标准溶液，10μｇ／ｍＬ：吸取汞标准贮备液(3．15)10．0 ｍＬ，用固定液

(3．13)定容至 100 ｍＬ。 

3．17 汞标准使用溶液，0．10 μｇ／ｍＬ：吸取汞标准中间液(3．16)10．0 ｍＬ，用固

定液(3．13)定容至 1000 ｍＬ，摇匀。于室温下阴凉处保存。通常可使用 3 个月。 

3．18  变色硅胶：干燥用。 

3. 19  洗液：将 10ｇ重铬酸钾溶于 9 L 蒸馏水中，加入 1000 ｍＬＨＮＯ３。 
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 仪器 

  一般实验室器皿及下列专用仪器及器材； 



4．1  测汞仪。 

4．2  汞还原器，容积分别有 25、50、100 ｍＬ，具有磨口，带有莲蓬形多孔吹气头的翻

气瓶。 

4．3   U 形管，φ15× l10ｍｍ，内填 60～80ｍｍ的普通粒状变色硅胶(3．18)。 

4．4  三通阀。 

4．5  汞吸收装置：250 ｍＬ破璃制干燥塔，内填经碘化处理的活性碳(3．12)。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 U 形管中的硅胶。 

 

5 步骤 

5.1  样品的保存：采用表面光洁的硬质玻璃容器，在接收浸出液的器皿中应预先加入适量

的固定液(3．13)。样品应在 40℃下保存，最长不超过 28 天。 

5.2  试样的制备：本法推荐用高锰酸钾—过硫酸钾消解处理试样。 

    移取 10～50 ｍＬ试液(视其中汞含量而定)于 125 ｍＬ的锥形瓶中，若取样量不足 50 

ｍＬ时，应补充适量无汞蒸馏水(3．1)至约 50 ｍＬ。依次加入硫酸(3．4)1．5 ｍＬ，高

锰酸钾溶液(3．8)4 ｍＬ(如果在 5 min 内紫色褪去，应补加适量的高锰酸钾溶液，使溶液

维持紫色不褪)，4 ｍＬ过硫酸钾溶液(3．9)。插入小漏斗．置于沸水中使试液在近沸状态

保温 l h(近沸保温法)，取下冷却。或者向试液中加数粒玻璃珠或者沸石，插入小漏斗，擦

干瓶底，在电热板上加热煮沸 10 min(煮沸法)。取下冷却。 

    在临测定时，边摇边滴加盐酸经胺溶液(3．10)，直至刚好使过剩的高锰酸钾褪色及生

成的二氧化锰 

全部溶解为止。转移入 100 ｍＬ容量瓶中，用稀释液(3．14)定容。 

5.3  空白试样：每分析一批试样，应同时用无汞蒸馏水代替浸出液试样，按上述试样处理

(5．2)步骤，制备二份空白试料。 

5.4  校准曲线的绘制 

取 100 ｍＬ容量瓶 8 个，准确吸取汞标准使用溶液(3．17)0、0．50、1．00、1．50、

2．00、2．50、3．00 和 4．00 ｍＬ注入容量瓶中，每个容量瓶中加入适量固定液补足至 4．0 

ｍＬ，加稀释液至标线，摇匀。按(5．5)测量试料步骤逐一进行测量。 

以经过空白校正的各测量值为纵坐标，以相应标准溶液的汞浓度(μｇ/L)为横坐标绘制

校准曲线。 

5.5  测定：取出汞还原器吹气头，逐个吸取 10．0 ｍＬ经(5．2)处理后的试样或空白溶液

(5．3)注人汞还原器中，加入氯化亚锡(3．11)l ｍＬ，迅速插入吹气头，将三通阀旋至“进

样”处，使载气通入汞还原器，记下检测表头的最大读数或记录仪上的峰高。待指针或记录

笔重新回零后，将三通阀旋至“校零”处，取出吹气头，弃去废液，用水冲洗汞还原器二次，

再用稀释液洗涤一次(氧化可能残留的 Sn
2＋
”)，仪器读数恢复到零，然后进行另一份试料

的测定。 

 

6 结果表示 

浸出液中(汞)浓度 c(μｇ／L)按下式计算； 

 

                   c(μｇ／L)＝c1×Ｖ0/Ｖ…………………………………………(1) 

  

 式中：c1 —— 被测试料中汞的浓度，μｇ／L； 

        Ｖ0 —— 制样时定容体积，ｍＬ； 

        Ｖ —— 试料的体积，ｍＬ。 



 

7  密度和准确度 

7.1  可以参考国家标准ＧＢ7468《水质  总汞的测定  冷原于吸收分光光度法》。 

７.2 室内对汞含量为 0.081μｇ／L 的锑渣浸出液和汞含量为 3．0μｇ／L 铋渣浸出液，

分别平行测定 11 次，其相对标准偏差为 3.9％和 2.4％。对电镀污泥、尾矿渣、锑渣和砷钙

渣等 8 种不同废渣浸出液进行加标试验(加标量为样品含量的 0.5～0.8 倍)，其回收率在 95

％～103％之间。 

 

 

附  录  A 

注  意  事  项 

(参考件) 

A1  当采用抽气或吹气法把汞蒸汽带入吸收池时，载气流速太大，会稀释吸收池内汞蒸汽浓

度；太小，导致气化速度减慢，均会降低灵敏度。一般以 0.7～1.2L/min 为宜。载气流量应

恒定。 

A2  温度对测定灵敏度有影响。当室温低于 10℃时不利于汞的挥发，灵敏度较低。并要注

意标准溶液及试样溶液温度的一致性。 

A3  反应瓶体积和气液比对测定也有影响。反应瓶体积大小应根据测定试样体积而定。用抽

气或吹气鼓泡法进样时，气液比以 2：1～3：1 最好。经验证明气液比大时，灵敏度有增加

的趋势。 

A4  在氯化亚锡溶液中加入锡粒，是为了防止其氧化成高价锡而失效。 

A5  用盐酸羟胺还原高锰酸钾会产生氯气，必须放置数分钟使氯气逸失，以免干扰汞的测定。 

A6  汞容易被吸附在仪器壁及导气管上，联结导管宜用塑料导管而不用橡皮管，所用器皿应

充分洗涤。尤其反应瓶内壁及鼓气头上常沾有少量的 Sn(OH)2白色沉淀物，它极易吸附汞，

在连续测定中会使测定值越来越低。每测定 5～10 个样，必须用热的稀硝酸冲洗。 

A7  为了工作曲线的稳定，绘制时可采用平行样测定。 

A8  试剂中的汞及在紫外区有吸收的挥发性杂质，可预先通净化空气或氮气除去。 

A9  双光束冷原子吸收测汞仪精密度高，可克服电压波动，光源不稳定的影响，还可以克服

环境气氛等因素的影响， 

 

附、录，B 

浸出液的制备方法 

(补充件) 

    固体废物浸出试验方法标准正在制定中，本法及以下各方法所用的浸出液，先按以下方

法制备。待 

国家标准颁布后，再按国家所颁布的固体废物浸出试验方法标准制备浸出液。 

B1 仪器和材料 

B1．1 蒸馏水或去离子水 

B1．2 混合容器：容积为 2L 的带密封塞的高密聚乙烯瓶。 

B1．3 振荡器：往复式水平振荡器。 

B1．4 过滤装置：市售成套玻璃砂芯过滤器，纤维滤膜(孔径φ0.45μｍ)。 

B2 浸出步骤 

B2．1 称取 100ｇ试样(以干基计)，置于浸取用的混合容器中，加水 1L（包括试样的含水

量)。 



B2．2 将浸取用的混合容器垂直固定在振荡器上，调节振荡频率为 110 士 10 次／min，振

幅为 40ｍｍ，在室温下振荡 8 h，静置 16 h。 

B2．3 通过过滤装置分离固液相，并立即测定滤液的 pH 值。滤液应尽快分析，或者按规定

分析方法的要求妥善保护贮存浸出液。 

  注：当采集的固体废物中干固体的含量小于 0．5％(m/m)时，则不经过浸出可以直接取样分析。如果

固体废物为多    相，干固体的含量多于 0．5％( m/m)，可分离固液相，固相风干磨碎(应

能通过φ5mm 的筛孔)，然后浸取。液相如果和浸出液相容，可合并混均后分析。如果液相和浸出

液不相容，则各自计量体积后分别进行分析。 

附加说明： 

本标准由国家环保局科技标准司提出。 

本标准由中国环境监测总站负责起草。 

本标准主要起草人齐文启。 

本标准委托中国环境监测总站负责解释。 


