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测汞仪检定规程

1 范围

本规程适用于冷原子吸收及冷原子荧光测汞仪的首次检定、后续检定和使用中检

验

2 引用文献

本规程引用下列文献:

JJF 1001-1998 《通用计量术语及定义》

JJF 1033-2001 《计量标准考核规范》

3 概 述

    测汞仪 (以下简称仪器)属原子光谱类测定汞浓度的专用仪器。根据其原理主要分

两大类即冷原子吸收测汞仪 (以下简称吸收类)和冷原子荧光测汞仪 (以下简称荧光

类)。适用于水、大气、土壤、矿物、食品、化妆品和生物等样品中痕量汞元素的测定。

    吸收类仪器主要由光源、吸收池、光电检测器、显示器等组成。其主要结构示意图

见图 to

    吸收类仪器的原理是由低压汞灯发出波长为253.7nm的特征谱线，照射在吸收池内

的汞蒸气上，被汞原子吸收后强度减弱，经光电检测器检测，由显示器显示吸收信号的

响应值。由于汞蒸气对253.7nm谱线的吸收，在一定范围内符合朗伯一比尔 (Lambert-

Beer)定律，所以该仪器可用于汞的定量分析。

              !*，日吸收池日检测器日显示器}

                            图 1 冷原子吸收测汞仪主要结构示意图

    荧光类仪器主要由光源、聚光系统、荧光池、光电检测器、显示器等组成。其主要

结构示意图见图20

    荧光类仪器的原理是由低压汞灯发出的波长为253.7nm的激发光，通过透镜聚焦，

照射在荧光池内的汞蒸气上，基态汞原子被激发到高能态，当返回基态时辐射出荧光。

此荧光经透镜聚焦于光电倍增管，经光电检测器检测，由显示器显示荧光强度的响应

值。在一定范围内荧光强度与汞浓度呈线性关系，所以该仪器可用于汞的定量分析。

图 2 冷原子荧光测汞仪 主要结构示意图
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4 计量性能要求

测汞仪的计量性能要求见表 la

                              表 1 测汞 仪的计量性能要求

一 计量性能

  ---一赫类 一 荧光类荧 光类

线性误差/% { 士10 士15

检测I浪/(ng/mL)                       ,1 .0 ,0.1

重复.，/、 一 续4.0

5 通用技术要求

5.1 外观

5.1.1 仪器的铭牌标志上应有产品名称、型号、出厂编号、制造日期、制造厂名、国

产的应有制造计量器具许可证标志及编号，并附有说明书。

5.1.2 仪器面板显示清晰完整。接插件开关旋钮接触良好，机械连接部分紧密牢固，

无影响仪器正常工作的损伤。

5.2 绝缘电阻

    不小于20Mn}

6 计量器具控制

仪器的控制包括首次检定，后续检定和使用中检验。

检定条件

6.1.1

6.1.1.1

6.1.1.2

6.1.1.3

6.1.1.4

6.].2

6.1.2.1

设施

6.1.2.2

6.1.2.3

6_7_2.4

检定用标准器及配套设备

  汞标准物质及相关试剂 (见附录A)

  单标线移液管、容量瓶、分度吸管均为A级

  天平:最大称量200g,最小分度值0.lmg

  绝缘电阻表500V, 10级

检定环境条件

  实验室应清洁，无汞污染并装有低位排风装置及具备处理检定中产生废汞的

供电电源电压 (220士22) V, 50Hz

环境温度 (10一30) 0C

相对湿度不大于80%

6.2 检定项目

    检定项目见表2
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表 2 测 汞仪的检定项 目

序 号 检定项 目

  外观

绝缘 电阻

线性 误差

首次检定 后 续检定 使 用中检验

检 测限

重 复性
 
 
一

4

一 
 
一

注1:表格中 “+”表示必需检定项目，“一”表示不需检定项目。

注 2:仪器 经维修后 ，对 计量性 能有重大影响时 ，需按首次检定进行

6.3 检定方法

    对于仪器的操作方法可根据仪器说明书进行。

6.3.1 外观检定

    用目测和手感按5.1条逐一检查仪器外观。

6.3.2 绝缘电阻检定

    仪器不接电源，电源开关处于接通位置。用绝缘电阻表测量仪器电源输人端的相

线、中线与外壳之间的绝缘电阻。

6.3.3 线性误差检定

6.3.3.1 吸收类

    按照仪器使用说明书操作要求，将仪器预热并调到正常工作状态，在还原瓶中分别

加入浓度系列为0.0, 5.0, 10.0, 15.0, 20.0, 30.Ong/mL的汞标准溶液，再加0.8mo1/L

硝酸至溶液总体积为5mL一l OmL，然后逐 一加人。. 1 mg/L氯化亚锡1mL一2mL。各浓度
重复测定3次，取各响应值的平均值，按线性回归法求得标准工作曲线的截距、斜率

(计算方法详见附录B)，并列出标准工作曲线的直线方程 (1)}

    按公式 (3)计算仪器的误差，取误差最大者为仪器的线性误差。
 
 
1

、

、

‘厂

1

伪

介
、

了
产气
、

产了

、

了‘

直线方一程: A=a+bx

    A 一a
戈= /;

  误差: Axi户云鱼x 100%
式中:A— 第，点响应值的平均值;

        乙— 斜率;

      a- 截距;

      二— 第 i点按直线方程计算测得值;

      x,— 第i点标准浓度值;

    △%— 第t点测得值二的误差。
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6.3.3.2 荧光类

    按照仪器使用说明书操作要求，将仪器预热并调到正常工作状态，在还原瓶中加人

浓度系列为0.0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 3.Ong/mL的汞标准溶液，再加0.8mol/L硝酸至

溶液总体积为2mL一5mL，然后逐一加入0.lmg/L氯化亚锡0.5mL一1mL。各浓度重复测
定3次，取各响应值的平均值，按线性回归法求得标准工作曲线的截距、斜率，并列出

标准工作曲线的直线方程 (1)。按公式 (3)计算仪器的误差，取误差最大者为仪器的

线性误差。

6.3.4 检测限的检定

    在与6.3.3.1和6.3.3.2完全相同的仪器设定条件下，在还原瓶中加人0. 8mol/L硝

酸溶液和0. 1 mg/L氯化亚锡溶液，硝酸溶液和氯化亚锡溶液的加人量须根据仪器的类型
分别与6.3.3.1和6.3.3.2测量中相同，且还原瓶中的溶液总体积也保持完全一致。各

进行 I1次的重复测定，并求出其标准偏差，按公式 (4), (5), (6)计算仪器的检测限

Co:

平均值: 、=育E人 (4)

(5)

(6)

标准偏差:

检测限:
      3s,

‘。=干

式中:i—     l, 2, 3,⋯，n;

    A— 第i次测定响应值;

      n— 测定次数;

      b— 工作曲线的斜率。

6.3.5 重复性的检定

    在进行6.3.3测定时，将吸收类和荧光类仪器，分别取各系列浓度中15. Ong/mL,

1. 5 ng/mL的汞标准溶液，在与6.3.3.1和6.3.3.2相同操作方法按公式 (7), (8), (9)

计算仪器的相对标准偏差、r

平均值: 、=青E成 (7)

(8)

(9)

标准偏差 : 丫(A;扭
相对标准偏差: Ax 100%

式中:i

        A

2, 3,⋯ ， n

第 i次测定响应值;

钡9定次数。
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6.4 检定结果的处理

    按本规程规定和要求检定合格的测汞仪，发给检定证书;检定不合格的测汞仪，发

给检定结果通知书，并注明不合格项目。

6.5 检定周期

    测汞仪的检定周期一般不超过 1年。
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附录 A

标准物质及相关试剂

1 汞标准物质:

    使用经国家计量行政部门批准的具有相应标准物质许可证的标准物质，其不确定度

不大于5% (k=2.0)0

2 汞标准溶液配制举例:

    吸收类仪器，用硝酸重铬酸钾溶液作为稀释剂，配制成浓度系列为 0.0, 5.0,

10.0, 15.0, 20.0, 30.Ong/mL的六个汞标准溶液进行测定。也可以用硝酸重铬酸钾溶液
作为稀释剂，配制成一个浓度为long/mL的汞标准溶液，分别取long/mL的汞标准溶液

O.OmL, 0.50mL, 1.OOmL, 1.50mL, 2.OOmL, 3.OOmL进行测定。

    荧光类仪器，用硝酸重铬酸钾溶液作为稀释剂，配制成浓度系列为0.0, 0.5, 1.0,

1.5, 2.0, 3.Ong/mL的六个汞标准溶液进行测定。也可以用硝酸重铬酸钾溶液作为稀释
剂，配制成一个浓度为long/mL的汞标准溶液，分别取long/mL的汞标准溶液0.OjtL,

501iL, 100tL, 150rL, 200[LL, 300ftL进行测定。
3 标准物质使用注意事项:

    (1)使用前注意有效期;

    (2)使用时振摇均匀，保持瓶口清洁，在无汞实验室内才能开启;

    (3)汞标准物质应放在阴凉干燥处或冰箱保存;

    (4)使用的容器在临用前均需0.8mol/L硝酸浸泡8小时以上;

    (5)汞标准溶液，根据工作需要，使用时将汞标准物质用硝酸重铬酸钾溶液逐级稀

        释，随用随配。

4 硝酸重铬酸钾溶液配制:

    称取0.058重铬酸钾，溶于去离子水，加人5mL硝酸，用去离子水稀释至100mLo

5 氯化亚锡溶液0.1 mg/L:
    称取10.摊氯化亚锡于小烧杯内，加人20mL(或loml)浓盐酸，微微加热至透明，

冷却后再用去离子水稀释至 100mLo

6 硝酸溶液0. 8mol/L:

    量取50mL硝酸，用去离子水稀释至1000mLo

7 高纯氮气或高纯氢气:99.99%
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附录 B

线性回归法中斜率与截距的计算

A = 口+ bx

与︸‘

    (1)直线方程:

    (2)斜率 b:

    (3)截距a:

    (4)相关系数:

式中:A— 响应值;

      6- 斜率;

      a— 截距;

      x— 汞标准浓度;

        ;— 相关系数。

a=A一hx

  SsA

S+SAe

=E x2-二Ex)̀

=E A2-(E‘1)̀

S,，二艺xA-艺x艺A
      n
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附录 C

测汞仪检定记录格式 (参考)

测汞仪检定记录

委 托 方 名 称 原始记录编号

委 托 方 地 址 仪 器 类 别

型 号 规 格 生 产 厂

仪 器 编 号 测 量 范 围

技 术 依 据

(名称 、代 号)
主要测量设备

实 验 室 温 度 ℃ 相 对 湿 度 %RH

1 ;S卜 观 2.绝缘电阻 Mn

3

线

性

误

差

响应值 (A)

响应值的

平均值

  (A)

ml得值

/ (ng/mL)

误差

/%

线性 误差

  /%

水怀 胜 浴 ltd

/ (ng/.L)

截距a: (A) 斜率b: (A/ ng - mL’)

4

检

测

限

空白溶液平行测量11次的响应值 (A)

一{

标准偏差 (:、): 检测限:C。二争 (ng/-L)
5.

重

复

性

平行测定7次的响应值 (A)

平均值 (A): 标 准胡4差 (、): 重复性 (、r)%:

结 论 检 定 日 期

检 定 员 核 验 员
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附录 D

检定证书 (内页)格式

检定技术依据:

检定环境条件:

温度:           湿度:

检 定 结 果

检定 项 目 检定结果

仪器 外观

绝缘 电阻

线性误 差

重复性

检测限
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附录 E

检定结果通知书 (内页)格式

检定技术依据:

检定环境条件:

温度:           湿度:

检 定 结 果

检定 项 目 检定结果 结论

仪器 外观

绝缘 电阻

检测限

重复性

线性误 差


