
万方数据



·42· 黄山学院学报 2010阜

(100mg／L)：准确称取0．13549于干燥器中干燥过的

二氯化汞，加入硫酸+硝酸+水混合酸(1+1+8)溶解

后移入10(0)O容量瓶中，并稀释至刻度，摇匀。还原

剂：①0．05％fw／v)NaBH。溶液(用于测定汞)：称取

1．09NaOH溶于100ml纯水中。溶解后加入0．259

NaBH。，用水稀释至500mL，摇匀；②1．5％(w／v)

NaBH。溶液(用于测定铅)：称取lgNaOH溶于

500ml蒸馏水中，溶解后加入7．59NaBH。继续溶解，

再加人109KsFe(CH。，使其溶解完全。草酸溶液

(109／L)：称取19草酸，加入水溶解至100ml，摇匀。

盐酸、硝酸为优级纯，其余试剂均为分析纯，水

为二次蒸馏水。

雷公藤：雷公藤(产地：湖北，2007年6月7日)

1．2实验方法

1．2．1样品预处理一微波消解法

将待测样品在50。C条件下烘6h除去水分，磨

细。准确称取0．59样品置于聚四氟乙烯消解罐内胆

中，加入3mL浓HNo，和2mLH202，盖上内胆盖。

消解工步为：①o．5MPa、2min，②1．0MPa、2min，③

1．5MPa、2min，④2．0MPa、2min。消解5次，然后合

并，定容至50mL。

1．2．2仪器工作条件

见表1和表2，载流：测定铅用1．5％(V／V)HCI

溶液，测定汞用5％(V／V)HN03溶液。

表2连续流动一间歇进样程序

1．2．3标准曲线法

吸取0．5meCL铅标准溶液O．00、0．50、1．00、

2．00、3．00、4．00、5．00mL于一系列25mL容量瓶中，

加人草酸溶液5．0mL，用1．5％(v／V)HCI溶液定容至

刻度线。

吸取0．5mg／L汞标准溶液0．00、0．50、1．00、

2．00、3．00、4．00、5．00mL于一系列25mL容量瓶中．

用含有0．59／LK2Cr20，的5％(V／V)HNO，溶液定容

至刻度线。

同时做空白溶液。

表1仪器工作条件

2结果与讨论

2．1仪器条件的优化

2．1．1 负高压对测定铅、汞的影响

试验表明，铅、汞的测定值随负高压的增大而

明显增加。当负高压增大时，铅、汞的荧光信号和噪

声同时增加。且重现性较差。在满足灵敏度条件下

尽可能选用较低的负高压。有利于延长光电倍增管

的使用寿命。实验中测定铅、汞的负高压分别采用

270V、260V。

2．1．2原子化器温度对测定铅、汞的影响

过低的原子化器温度，原子化效率低。过高原

子化器温度将导致灵敏度的下降。实验中测定铅、

汞的原子化器温度分别采用300℃、2000(2。

2．1．3灯电流对测定砷汞的影响

试验表明，灯电流对荧光值影响较大，随灯电

流的增大，铅、汞的荧光值均增大，但是考虑到过大

的灯电流会降低灯的使用寿命。兼顾各种因素，实验

中确定80mA和40mA分别作为测定铅、汞的灯电

流。

2．1．4载气流量对测定砷汞的影响

试验显示，铅、汞荧光强度随载气流量的变化

而变化，铅、汞的荧光强度在载气分别为700和

500mL．min。1时达到峰值。

2．2 N出H。浓度的选择

测定铅：NaBFh在10-409．L。1范围内变化时。

荧光强度随着NaBH．质量浓度的增加而增加，当

NaBH。溶液浓度达159·L叫时荧光强度最大。

N心H．浓度太低，反应不完全，浓度太高，由于产生

大量的活化态的氢而引起荧光淬灭，而且过多的氢

气会导致火焰不稳定而使信号的重现性变差。信噪

比也随之降低。故实验中选择NaBH4溶液质量浓度

为1．5％。

测定汞：NaBH4在0．01-1．09·L-1范围内。荧光

强度变化不大。较低的NaBH．浓度还有利于抑制其

他元素的干扰。实验中选择NaBH。溶液质量浓度为

O．05％。
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2．3 K3Fe(CN)。浓度的选择

铅有两种价态，而在这个反应中只有4价铅才

能与活化氢反应生成气态的铅烷，并且铅烷只有在

氧化剂或者螯合剂的存在下才能有较高的发生率，

所以在还原剂里加入铁氰化钾的目的是利用高价

铁的强氧化性将2价铅氧化成4价铅。K3Fe(CN)。一

草酸体系灵敏度高。抗干扰能力强。K3Fe(CN)。既可

作铅的氧化剂又可抑制铜的干扰。草酸对Cu、Au、

Ag、Pt等有较强的掩蔽作用。K3Fe(CN)。在s一309／L

范围内变化时，荧光随K3Fe(CN)。溶液浓度的增大

而增大，在15-259·Lq范围内趋于稳定。考虑到其

消除干扰的作用，实验中选择K，Fe(CN)。溶液质量

浓度为209·L一。

2．4共存离子干扰试验

以荧光强度值改变超过+100,4判为干扰存在，对

汞(或铅)、锰、铁、钴、铜、锌、镉、锡、硒砷、碲、铋等

12种元素进行了共存离子干扰实验。

在测定铅时，高价铁盐及草酸可以掩蔽共存元

素的干扰。在选定的实验条件下。以0．5mg·L1Pb标

准溶液为例，Cu、Mn、Hg浓度为10．0mg·L1时未见

干扰测定，&浓度为50．0mg·L1时未见干扰测定，

其他元素浓度为100．0mg·L。1时未见干扰测定。

在测定汞时，在选定条件下，以O．5mg·L。1Hg标

准溶液为例，形成氢化物元素AS、sb、Bi浓度为50．0

mg·Lq时未见干扰测定，其他元素浓度为100．0

mg·L．1时未见干扰测定。

2．5线性范围和精密度

按1．2．3所述实验方法，在选定的最佳工作条件

下测定铅和汞的荧光强度，根据荧光强度与浓度的

对应关系绘制标准曲线(见图1—2)。铅和汞质量浓

度在0．01-0．10mg·L1范围时，与其荧光强度有良好

的线性关系，线性方程和相关系数见图1和图2所

示。连续8次测定铅和汞标准溶液，相对标准偏差

分别为1．1％，2．3％。

图1铅标准曲线

图2汞标准曲线

2．6样品分析

按照1．2．1节方法处理的样品．从50mL容量瓶

中准确移取8．OraL样品溶液于25mL容量瓶中。

再按照标准溶液的配制方法配制样品溶液并进行

测定，计算出样品中铅和汞的含量，并测定其回收

率，测定5次，结果如表3所示。

表3样品分析结果

经辽计算，该雷公膳甲铅、汞网售量分另U为：

Pb=3．1mg／kg、Hg=1．4mg／kg。我国2001年制定的

《药用植物及制剂进出口绿色行业标准》限定中药

中Pb一<5．0mg／kg、Hg≤O．2mg／kg。该雷公藤中的汞

含量超过行业标准。
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Hydride Generation-Atomic Fluorescence Spectrometric Determination of Pb and

Hg in Tripterygium Wilfordii with Microwave Assisted Sample Digestion
Xu Jinming，Wang Hongjiao，Zhang Hui

(Department of Chemistry，Huangshan University，Huangshan 245041，China)

Abstract：Hydride generation—-atomic fluorescence spectrometric method WaS applied to the

determination of Pb and Hg in Tripterygium Wilfordii．The sample WR-q dissolved with HN03 and H202 in a

tightly closed PTFE vessel and heated in a microwave oven under prescribed program．The operating

conditions of the instrument and the conditions of chemical reaction were tested and optimized．Precision

and recovery were obtained，with the recoveries in the range of 96．1％一104．4％and 93．7％一106．3％for Pb

and as respectively，and the values of RSD’S n=5)less than 8％．The method is characterized by low

amount of reagent，fast detection，low level of matrix interference and high degree of accuracy，etc．

Key words：Pb；Hg；Tripterygium Wilfordii；Hydride generation-atomic fluorescence spectrometry
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    Superconducting (Hg,Pb)Ba2CaCu2Oy thin films have been prepared in a two step process. Approximatively 0.2-mu m-thick Ba-Ca-Cu-O

or Pb-Ba-Ca-Cu-O precursor films have been deposited on MgO (100) monocrystalline substrates by a sequential evaporation method. Hg

was then introduced into the precursor in a closed silica tube, The surface morphology was characterized by SEM, the composition of

the superconducting phase was determined by wave dispersive X-ray electron microanalysis. Phase identification was carried out by X-

ray diffraction. The c-axis-oriented plate-like crystals of the Hg-1212 and (Hg,Pb)-1212 phase were weakly connected. Although

coverage of the substrate was uneven, we were able to measure transport superconductivity. The partial substitution of Hg by Pb did

not significantly influence the T-c values. For both the Pb-free and Pb-doped Hg-1212 samples T-c(on)-values of about 132 K and the

zero resistance temperatures T-c(0) from 105 to 117 K were determined. (C) 1998 Elsevier Science B.V. All rights reserved.

[References: 22]

3.期刊论文 焦帅.阮榕生.刘玉环.彭红.刘建强.曾稳稳.韩东平.李瑞贞.周厚德 Pb~(2+)·Hg~(2+)对平菇菌丝生长

的影响及中微量元素对Hg~(2+)的拮抗解毒效应 -安徽农业科学2010,38(1)
    [目的]研究Pb~(2+)、Hg~(2+)对平菇菌丝生长的影响,探索元素Ca~(2+)、Mg~(2+)、Fe~(2+)与Hg~(2+)之间的拮抗效应.[方法]以平菇1012菌株为材

料,采用含不同浓度梯度重金属及中微量元素的培养基进行平板培养试验,观察、测定菌丝生长情况.[结果]Pb~(2+)浓度为0.5～8.0 mg/L对平菇菌丝的生

长没有不良影响,甚至有不显著的促进作用,Pb~(2+)浓度高于10.0 mg/L,抑制平菇菌丝的生长,Pb~(2+)浓度达到50.0 mg/L时,平菇菌丝的生长受到极显著

抑制(P≤0.003),当Pb~(2+)浓度≥100.0 mg/L时,菌丝萌发后立即陷入停顿、死亡.Hg~(2+)对平菇的毒性强于Pb~(2+),从其低浓度开始就对平菇菌丝的生

长表现抑制作用,当Hg~(2+)浓度为15 mg/L时,抑制作用显著 (P<0.05).向含浓度15 mg/L Hg~(2+)的平板培养基中分别添加碱土元素Ca~(2+)、Mg~(2+)和

微量元素Fe~(2+),对Hg~(2+)抑制平菇菌丝生长的毒害有一定的拮抗解毒效果,其中又以添加浓度1 000 mg/L的Ca~(2+)效果最好.[结论]该研究对于控制

食用菌重金属富集有重要的参考价值.

4.期刊论文 金献忠.陈建国.杨文潮.潘炜娟.JIN Xian-zhong.CHEN Jian-guo.YANG Wen-chao.PAN Wei-juan 激光

烧蚀-电感耦合等离子体质谱法测定塑料中的Pb、Cd、Cr和Hg -分析试验室2010,29(3)
    采用激光烧蚀固体进样技术的电感耦合等离子体质谱法(LA-ICP-MS)测定了塑料中的Pb、Cd、Cr和Hg. 选择了线扫描激光烧蚀方式,并从灵敏度和稳

定性角度优化了工作参数. 根据计算分馏因子考察了分馏效应,结果表明,所测元素分馏效应小. 塑料中Hg的记忆效应严重,认为主要来自样品表面吸附

,减小样品的表面积可减小Hg的记忆效应. 以聚丙烯标准物质及其空白片作校准曲线,应用于ABS、PPS、PA66+30% GF、PVC、PTFE等实际塑料样品的测定

,测定结果与ICP-OES (XRF)法测定值基本吻合. Pb、Cd、Cr和Hg的检测下限分别为0.002、0.001、0.08和1.5 mg/kg.

5.期刊论文 廖永岩.陈润锋.LIAO Yongyan.CHEN Runfeng Cu、Pb、Cd、Hg亚致死浓度对三疣梭子蟹幼体的影响 -
环境科学学报2007,27(8)
    为了解海洋重金属污染对三疣梭子蟹的危害,进行了Cu、Pb、Cd、Hg对三疣梭子蟹幼体影响的试验.结果发现,当Cu浓度为0.005mg·L-1(Cu渔业水质

标准的1/2倍,简称1/2倍组,下同)以下时,蟹幼体能正常发育至2期幼蟹;Cu浓度为0.01 mg·L-1(1倍组)时蟹幼体也能发育至2期幼蟹,但在试验第19d全部

死亡;Cu浓度为0.02 mg·L-1时(2倍组)蟹幼体仅发育至1期后就全部死亡;Cu浓度为0.04mg·L-1(4倍组)和0.08 mg·L-1(8倍组)时蟹幼体只能发育至大眼

幼体就全部死亡.Pb浓度为0.025 mg·L-1(1/2倍组)、0.0125 mg·L-1(1/4倍组)时,蟹幼体能正常发育至2期幼蟹;Pb浓度为0.05 mg·L-1(1倍组)时蟹幼

体能发育至2期幼蟹,但在试验的第20d全部死亡;Pb浓度为0.1 mg·L-1(2倍组)和0.2 mg·L-1(4倍组)时,幼体仅发育至1期幼蟹就全部死亡;Pb浓度为0.4

mg·L-1(8倍组)时,幼蟹仅只能发育至Z4就全部死亡.Cd浓度为0.00125 mg·L-1(1/4倍组)时,蟹幼体能正常发育至2期幼蟹;Cd浓度为0.0025 mg·L-

1(1/2倍组)仅有1期幼蟹出现,至试验结束时虽未死亡,但未能变态为2期幼蟹;Cd浓度为0.005 mg·L-1(1倍组),仅只有1期幼蟹出现就全部死亡;Cd浓度为

0.01mg·L-1(2倍组)、0.02 mg·L-1(4倍组)时,仅只能发育至大眼幼体就全部死亡;Cd浓度为0.04 mg·L-1(8倍组),幼体仅只能发育至Z4就全部死亡

.Hg浓度为0.0005 mg·L-1(1倍组)时,三疣梭子蟹幼体均能正常发育至2期幼蟹;Hg浓度为0.001 mg·L-1(2倍组)只能发育至1期幼蟹就全部死亡;Hg浓度为

0.002 mg·L-1(4倍组)、0.004 mg·L-1(8倍组)仅只能发育至Z4就全部死亡.以上结果说明,Cu浓度为0.005mg·L-1(1/4倍组),Pb浓度为0.025 mg·L-

1(1/2倍组)、Cd浓度为0.00125 mg·L-1(1/4倍组)和Hg浓度为0.000125 mg·L-1(1/4倍组)以下进行三疣梭子蟹幼体培育比较安全.

6.期刊论文 黄旭光.李顺兴.马晓霞.HUANG Xu-guang.LI Shun-xing.MA Xiao-xia Pb(Ⅱ)、Hg(Ⅱ)在两种海藻中的

吸附和竞争吸附 -漳州师范学院学报（自然科学版）2008,21(2)
    研究重金属(Pb(Ⅱ)、Hg(Ⅱ))在中肋骨条藻(Skeletonema costatum)和链状亚历山大藻(Alexandrium catenella)细胞上的吸附和竞争吸附. 实验结

果表明, Pb(Ⅱ)、Hg(Ⅱ)在两海藻上竞争吸附时,Pb(Ⅱ)在海藻细胞表面的竞争吸附平衡快于Hg(Ⅱ). 竞争吸附平衡时,藻细胞表面Hg(Ⅱ)对Pb(Ⅱ)的影

响小于15%,Pb(Ⅱ)对Hg(Ⅱ)的影响大于50%. 96h培养后,两金属竞争环境下的海藻细胞吸附(吸收)的重金属量明显高于单一重金属作用的海藻细胞的吸附

(吸收)量.

7.期刊论文 程东祥.李绪谦.CHENG Dongxiang.LI Xuqian 固定化WAS吸附剂净化Pb(Ⅱ)和Hg(Ⅱ)污染水体影响因素

研究 -河北科技大学学报2010,31(2)
    采用固定化WAS吸附剂,净化Pb(Ⅱ)和Hg(Ⅱ)污染水体影响,结果表明:该吸附剂吸附2种重金属离子时呈现出不同的规律,吸附Pb(Ⅱ)的最佳条件为在

25 ℃,200 mL,质量浓度为99.23 mg/L,pH值为5,WAS与固化剂的包埋比例(质量比)为1∶5,振荡吸附1 h,最大吸附率为71.00%,吸附量为14.20 mg/g;吸附

Hg(Ⅱ)的最佳条件为在25 ℃,质量浓度为99.87 mg/L,pH值为4,WAS与固化剂的包埋比例(质量比)为1∶5,振荡吸附1 h后,最大吸附率为60.60%,吸附量为

12.12 mg/g.在所实验的质量浓度范围内,基本符合经典Langmuir等温吸附模型,固定化WAS吸附Pb(Ⅱ)和Hg(Ⅱ)的表观最大吸附量分别为88.50 mg/g和

66.67 mg/g,为固定化WAS吸附剂净化Pb(Ⅱ)和Hg(Ⅱ)污染水体应用研究提供可靠依据.

8.期刊论文 郭锋.樊文华.GUO Feng.FAN Wen-hua 不同浓度Hg~(2+)、Cr~(3+)和Pb~(2+_单一胁迫对绿豆膜脂过氧

化物含量及抗氧化酶活性的影响 -核农学报2009,23(6)
    研究了不同浓度Hg~(2+)、Cr~(3+)和Pb~(2+)胁迫条件下,绿豆花荚期叶片中膜脂过氧化物(MDA)含量及抗氧化酶,包括超氧化物歧化酶(SOD)、过氧化

物酶(POD)和过氧化氢酶(CAT))活性的变化情况.结果表明,Hg~(2+)、Cr~(3+)和Pb~(2+)胁迫后,随着浓度的升高,绿豆叶片中MDA含量也逐渐升高,与对照

相比,均差异显著.在Cr~(3+)和Pb~(2+胁)迫下,绿豆叶片中SOD酶活性随着浓度的升高呈现升高的趋势;在低、中浓度Hg~(2+)胁迫下,SOD酶活性低于对照

,但高浓度下,SOD酶活性高于对照.Hg~(2+)处理后,POD酶活性随着浓度的增加,表现出先升高后降低又升高的趋势;低、中浓度Cr~(3+)处理使绿豆叶片内

POD活性降低,但在高浓度时表现出POD活性增强;随着Pb~(2+)处理浓度的增加,POD活性逐渐降低.Hg~(2+)和Cr~(3+)处理使CAT活性升高,但Pb~(2+)处理后

,CAT活性随浓度的升高先下降,再升高,然后又下降.研究表明Pb~(2+)对绿豆的生态毒性较大.

9.期刊论文 金兴良.李华斌.荆淼.庄峙厦.王小如.JIN Xing-liang.LI Hua-bin.JING Miao.ZHUANG Zhi-xia.WANG

Xiao-ru 常压湿式消解/常压微波消解-原子光谱法测定近海海洋生物体中Cu、Pb、Cd与Hg、As -分析试验室

2008,27(11)
    采用常压湿式消解、常压微波消解两种方法处理近海海洋生物体,以石墨炉原子吸收法测定Cu、Pb、Cd和氢化物发生原子荧光法同时测定Hg、As.实

验表明,以常压湿式消解法处理生物体,其Cu、Pb、Cd回收率分别为92%、103%、105%,而Hg、As的回收率分别是52%、58%.以常压微波消解法处理生物体

,其Cu、Cd、Hg、As回收率分别为86%、94%、112%、94%,但用于Pb的测定,其回收率严重偏低.常压湿式消解、常压微波消解分别被用于海洋生物体样品中

Cu、Pb、Cd和Hg、As的测定,有较好的测定结果.
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10.期刊论文 刘爱华.杨忠芳.张本仁.汤奇峰.马晓可.金立新.Liu Aihua.Yang Zhongfang.Zhang Benren.Tang

Qifeng.Ma Xiaoke.Jin Lixin 水稻土中Hg,Cd,Pb和As的空间变异性特征及相关影响因素探讨--以四川孝泉地区为

例 -第四纪研究2005,25(3)
    以四川孝泉地区水稻土为研究对象,利用地质统计学方法,系统地研究了水稻土中Hg,Cd,Pb和As含量的空间分布特征和空间变异性特征,就可能的影响

因素进行讨论并得出结果:1)孝泉地区水稻土中Hg,Pb和As含量的空间自相关尺度分别为10.4km,3.8km和5.1km,且为中等程度相关;Cd在所研究的尺度上不

表现明显的空间相关性.2)城镇生活、生产废弃物无序排放,铁路、公路运输,农业施肥、灌溉等因素对孝泉地区水稻土中Hg,Cd,Pb和As含量的空间变异性

均有不同程度的影响.3)运用地质统计学方法处理多目标地球化学调查数据能有效地提取地球化学变量的空间结构信息并能在不同尺度上检验取样网度的

合理性.
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