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轻质油品中汞的测定 微波消解-原子荧光光谱法 

警告：本标准的使用可能涉及某些有危险的材料、操作和设备，但并未对与此有关的所

有安全问题都提出建议。因此在使用本标准前，使用者有责任制定相应的安全和防护措施，

并确定相关规章限制的适用性。 

1 主要内容与适用范围 

本标准规定了采用微波消解-原子荧光光谱法测定轻质油品中汞含量的试验方法。 

本标准适用于石脑油、车用汽油、车用柴油、E10车用乙醇汽油、喷气燃料和各类煤基

轻质油中汞的测定。汞的检出限为0.01mg/kg。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本

适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 4756  石油液体手工取样法 

SN/T 3188 原油中铅、砷、汞元素的测定 原子荧光光谱法 

SY/T 0528 原油中砷含量的测定 原子荧光光谱法 

3 方法概要 

轻质油品经微波消解，其中各种形态的汞转化为二价汞（Hg2+），再加入硼氢化钠（硼

氢化钾）溶液与其反应，生成原子态汞，用氩气将原子态汞导入原子化器，在汞元素灯发射

光的激发下产生原子荧光。通过光电倍增管将光信号转化为电信号，检测出被测样品中元素

的含量。 

4 试剂和材料 

除非另有说明，分析中仅使用确认为不低于分析纯的试剂。 

4.1 硝酸：GR，（HN03)=1.42 g/mL。 

4.2 盐酸：GR，（HCl)=1.19 g/mL。 

4.3 过氧化氢。 

4.4 氢氧化钠（NaOH）。 

4.5 硼氢化钠（NaBH4）。  

4.6 无水乙醇 

4.7 硼氢化钠（NaBH4）溶液 A 
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称取 0.1g 氢氧化钠（4.4）放入盛有 100ml 蒸馏水的烧杯中，玻璃棒搅拌待完全溶解后

再加入称好的 1.0g 硼氢化钠（4.5），搅拌溶解。此溶液现配现用，用于测定汞。 

也可以用氢氧化钾、硼氢化钾配置硼氢化钾溶液，但由于钾盐的分子量大，故应进行浓

度换算以保持硼氢根量一致，其换算系数为 0.7，即 20g/L KBH4 溶液浓度相当于 14g/L 

NaBH4的浓度。 

4.9 汞标准储备液（1g/mL）。 

4.10 汞标准使用液（0.1g/mL）。 

5 仪器要求 

5.1 原子荧光光谱仪，配汞空心阴极灯。 

5.2 微波消解仪：具有温度控制和程序升温，温度精度可达 2.5℃。 

5.3 电热板：带调温装置。 

5.4 电子天平：精度为 0.0001g。 

6 试验步骤 

6.1 取样 

按照 GB/T 4756 的标准要求取样，混匀。 

6.2 样品处理 

称取试样约 0.2g，称准到 0.0001g，置于消解罐中，加入 10mL 硝酸和 2mL 过氧化氢，

将消解罐装入消解罐支架后放入微波消解仪中，按表 1 的升温程序进行微波消解。消解结束

后，待罐内温度降至室温后，在通风橱中取出、放气，打开，冷却。加入 20ml 水、2ml 过

氧化氢，放置 5min,至于电热板上加热煮沸，此时溶液应呈蓝色，最后定容于 50ml 容量瓶

中。 

表1　微波消解升温程序 

步骤 升温时间（min) 目标温度(℃) 保持时间（min） 
1 90 120 2 
2 5 160 3 

开机预热 30 分钟待仪器稳定后，按照原子荧光的使用明书设定灯电流、负高压、载气

流量、屏蔽气流量等工作参数，采用表 2 

表2　仪器参数 

元素名称 
灯电流 

(mA) 

负高压 

（V） 

原子化器温度 

(℃) 

载气流量 

（ml/min) 

屏蔽器流量 

（ml/min) 
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汞 15-24 230-300 200 400 800-1000 

6.3 校准系列的制备 

分别移取 0、0.05、0.10、0.20、0.30、0.40、0.50 毫升汞标准溶液与一组 50ml 容量瓶中，

加入重铬酸钾溶液至溶液为黄色，加入 2ml 无水乙醇，用水将溶液体积调至 50 毫升，加入

1ml 氯化亚锡溶液，立即塞上瓶塞，摇匀，放置片刻后进行测量。 

表3　校准系列溶液浓度 

元素 标准系列（g/L） 

汞 0.00 0.10 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00 

以硼氢化钠溶液为还原剂，硝酸溶液为载流，浓度由高到低依次测定出汞元素校准系列

溶液，用原子荧光强度为纵坐标，溶液中相对应的元素浓度为横坐标，绘制校准曲线。 

按 6.2 的步骤制备空白样品。 

6.4 分析试样 

将制备好的试样和绘制曲线校准相同仪器进行测定。 

7 计算 

轻质油品中汞的结果（mg/kg）计算 

 

式中：C1—工作曲线上查得被测元素的浓度，单位g/L； 

      C0—工作曲线上查得空白试验溶液中被测元素的浓度，单位g/L； 

DF—稀释倍数； 

V—测定试样定容体积，ml； 

m—称取试样的重量，g。 

当测定结果小于 1 mg/kg 时，小数点后数字最多保留至三位；当测定结果大于 1 mg/kg

时，保留三位有效数字。 

8 重复性和再现性 

元素 重复性(mg/kg) 再现性(mg/kg) 

0.01～0.1 mg/kg 0.002 0.005 
汞 含量范围 

0.1～1 mg/kg 0.01 0.015 

1000
)( 01W 

 m
VDFCC
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＞1 mg/kg 0.05 0.075 

9 注意事项 

硝酸和盐酸具有强腐蚀性，样品消解过程应在通风橱内进行，实验人员应注意佩戴防护

器具。   

实验室使用的所有玻璃仪器必须用（1+1）硝酸浸泡 24 小时后，依次用自来水、蒸馏水

洗净后方可使用。 

消解罐的日常清洗和维护步骤：先进行一次空白消解，再慢慢加入 2ml 硝酸（3.2），

以去除内衬管和密封盖上的残留，用水和软刷仔细清洗内衬管和压力套管；将内衬管和陶瓷

外套管放入烘箱，在 200℃~250℃温度下加热至少 4h,然后在室温下自然冷却。 

 

                                                            


