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摘要：采用冷原子吸收光谱法测定饲料添加剂硫酸锰中的汞含量，研究了测定介质及其浓度、重铬酸钾用量、还原剂用量、共存元素干扰等因素对测定的影响，本方法的加标回收率为96%～103%，样品测定相对标准偏差<10%，能满足日常检验的要求。
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锰元素是动物体内不可缺少的重要元素之一，是动物生长的一种促进剂。在牲畜和家禽饲料中添加适量的硫酸锰可以促进畜禽体内新陈代谢，改进造血功能，增加抗病能力，促进生长发育，并取得催肥效果。汞作为一种有害元素，已逐渐被人们引起重视。用户对饲料添加剂硫酸锰中汞的限量要求很高，但至今尚未见硫酸锰中汞含量测定方法的文献报道。因此有必要建立饲料添加剂硫酸锰中微量汞的测定方法。目前测定微量汞的分析方法主要有冷原子吸收光谱法和原子荧光光谱法。冷原子吸收光谱法由于其具有灵敏度高、选择性好、简便快速、成本低廉等特点，在国内外已被采纳为不同物料中测定汞的推荐方法或标准方法[1]。为此，本文采用冷原子吸收光谱法测定饲料添加剂硫酸锰中汞的含量，并对各种影响因素进行了研究，得到了满意的结果。

1  试验部分

1.1  试剂与仪器

试验用水为去离子水，所用试剂均为分析纯。

盐酸（ρ1.19g/mL）。

硝酸（ρ1.42g/mL）。

硝酸（1+1）。

重铬酸钾溶液（25g/L）。

硝酸-重铬酸钾溶液：称取0.5g重铬酸钾，用水溶解后加入50mL硝酸，移入1000mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

氯化亚锡溶液（200g/L）：称取20g氯化亚锡，溶解于20mL盐酸，移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

汞标准贮存溶液：称取0.1354g二氯化汞（ω(HgCl2)≥99.95%），加入5mL硝酸及少量水，微热溶解后移入1000mL容量瓶中，用硝酸-重铬酸钾溶液稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含100μg汞。

汞标准溶液：移取10.00mL汞标准贮存溶液于100mL容量瓶中，用硝酸-重铬酸钾溶液稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含10μg汞。

汞标准使用溶液：移取2.00mL汞标准溶液于200mL容量瓶中，用硝酸-重铬酸钾溶液稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1μg汞。

F732-V智能型测汞仪(上海华光仪器仪表厂)。

1.2  试验方法

移取一定量的汞标准使用溶液于50mL容量瓶中，加入10mL硝酸（1+1），然后加入0.5mL重铬酸钾溶液，用水稀释至刻度，混匀。吸取此溶液10.0mL放入汞还原瓶中，加入1.0mL氯化亚锡溶液，迅速接通测汞仪气路，测量吸光度。

1.3  试样分析

称取0.5g（精确至0.0001g）试样置于100mL烧杯中（随同试样做空白试验），以少量水润湿试样，加入10mL硝酸（1+1），盖上表皿，低温加热待试样溶解完全，取下，冷却至室温。加入0.5mL重铬酸钾溶液，摇匀，移入50mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

以下操作按试验方法与标准系列溶液同时进行测定，根据工作曲线线性回归方程计算出试样中汞的浓度。

2  试验结果与讨论

2.1  测定介质及其浓度的选择

试验结果表明，在体积分数为2%～12.5%的盐酸及王水、2%～15%的硝酸介质中汞的吸光度值基本一致，对测定汞无影响。本试验选用体积分数为10%的硝酸作为测定介质。

2.2  重铬酸钾用量

试验表明，重铬酸钾溶液用量在0.25～2.0mL之间不影响汞的测定。考虑到试样溶液中可能含有还原性物质，为了能使汞离子稳定在试液中，防止汞的挥发损失，选择重铬酸钾溶液的加入量为0.5mL。

2.3  氯化亚锡用量

在本试验测定浓度范围内，氯化亚锡溶液用量为0.50～2.5mL均能满足要求，为保证还原剂足量，选择氯化亚锡溶液的加入量为1.0mL。

2.4  共存元素干扰试验

据文献[2]报道，冷原子吸收光谱法测定汞时，K、Na、Be、Mg、Ca、Sr、Ba、Zn、Cd、Al、Co、Ni、Fe、Cu、Cr、Mn、V不干扰测定，少量的Pb、Ge也不干扰测定。在还原介质中，还原成单质的硒、碲、铋能携带汞并形成汞齐，抑制汞的挥发。

试验结果表明，0.5g样品中基体成分锰和硫酸根以及共存少量的Ca、Mg、Zn 、Co、Ni、Al、Fe等元素均不干扰汞的测定。故标准溶液中无须加入与样品相匹配的锰和硫酸根基体。

2.5  工作曲线线性方程

分别移取0，0.50，1.00，2.00，3.00，4.00，5.00 mL汞标准使用溶液于一组50 mL容量瓶中，按试验方法测量吸光度，用最小二乘法计算出线性回归方程为：

A=18.726C-0.00052

相关系数r=0.9999。可见在测定范围内，浓度与吸光度呈良好线性关系。

2.6  加标回收试验及方法精密度

为了考察本法的准确度，选取两个试样分别加入不同量的汞标准物质，按试样分析步骤进行测定，加标回收试验结果见表1。

表1  加标回收试验结果
	样号
	汞加入量

（μg）
	测得汞量

（μg）
	回收汞量

（μg）
	回收率

（%）

	1#
	0.000
	0.021
	
	

	
	0.025
	0.045
	0.024
	96

	
	0.050
	0.071
	0.050
	100

	
	0.100
	0.122
	0.101
	101

	2#
	0.000
	0.052
	
	

	
	0.050
	0.101
	0.049
	98

	
	0.100
	0.155
	0.103
	103

	
	0.200
	0.250
	0.198
	99


由于硫酸锰样品中汞含量极低，本法的精密度试验是在样品中加入汞标准物质后进行测定的，测定结果为(n=10)：A#样品汞含量0.00015%，RSD为5.8%；B#样品汞含量0.00062%，RSD为2.3%。

3  结论

   采用冷原子吸收光谱法测定饲料添加剂硫酸锰中的汞含量，灵敏度高，选择性好，简便快速，方法的精密度和准确度能满足测定要求。
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Abstract: Mercury in feed additive manganese sulfate  was determinated by cold atomic absorption spectrometry.The effects of determination medium and concentrations,K2Cr2O7 and

SnCl2 consumption,coexisting elements were studied.The results

Obtained under optimum conditions show that addition recovery

is between 96%～103% and the relative standard deviation is

less than 10%.
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