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测汞仪

1  范围

本标准规定了测汞仪的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输及贮存。

本标准适用于原子吸收测汞仪和原子荧光测汞仪(以下简称仪器)。

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 191-2008 包装储运图示标志

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 11606-2007分析仪器环境试验方法 

GB/T 13384 机电产品包装通用技术条件
GB/TXXXX-XXXX分析仪器的安全要求

3 分类

    仪器按检测方法可分为原子吸收法和原子荧光法；按照原子化方法可分为化学还原法和热解析法。

4要求

4.1 正常工作条件

    仪器在下列条件下应正常工作：

a) 实验室应清洁，无汞污染源，装有排风装置；

b) 环境温度：（10～35）℃；

c) 相对湿度：不大于80%；

d) 供电电源：（220±22）V、（50±0.5）Hz。

3.2 外观

    仪器外观要求如下：

a) 仪器及附件的所有零件应紧固无松动；连接件应连接良好；

b) 运动部位应运动灵活、平稳；

c) 仪器内外各种管路连接口必须可靠密封，避免漏气、漏液；

d) 仪器通电后，各部件都能正常工作，各旋钮、按键应能正常调节；

e) 显示单元显示应清晰完整。

4.3 线性相关系数

    仪器标准曲线的线性相关系数应不小于0.997。

对于多量程的仪器，应对各量程分别进行线性试验。

4.4 检出限

4.4.1 原子吸收测汞仪

    检出限应不大于1ng。
4.4.2 原子荧光测汞仪

    检出限应不大于0.1ng。

4.5 重复性

4.5.1 原子吸收测汞仪

    重复性应不大于3.0%。

4.5.2 原子荧光测汞仪

    重复性应不大于4.0%。

4.6 稳定性

    化学还原法仪器在30min内稳定性不大于10.0%；

    热解析法仪器在60min内稳定性不大于10.0%。    

4.7 热解炉炉温控制

    热解析法仪器，其热解炉温度有监测功能，温度可调。

4.8 安全要求 

4.8.1接触电流试验

在正常工作条件下，仪器的接触电流应不大于0.5mA（有效值）或0.7mA（峰-峰值）。

4.8.2 介电强度

    仪器在正常工作条件下，应能承受1500V交流有效值连续1min的电压试验，不应出现击穿或重复飞弧。电晕效应和类似现象可忽略不计。

4.8.3 保护接地

    接地保护端子和有保护连接的每个可触及零部件间的阻抗都不得超过0.1Ω,不包括电源线的阻抗。

4.9 环境试验

    仪器按GB/T11606-2007进行低温、高温、恒定湿热，在各项试验条件下按5.6 进行重复性试验，应符合4.5要求。

仪器在包装状态下按GB/T11606-2007进行运输、运输贮存试验，包括高温、低温、交变湿热、碰撞和跌落试验，试验结束后，仪器应能满足4.2~4.8要求。

5 试验方法

5.1  试验条件

5.1.1 本试验温度：（15～25）℃，其他条件应满足4.1规定。

5.1.2 试验室应具备收集或处理在试验中产生的废汞的装置。

5.1.3 试验用计量仪器、仪表等应按有关规定经计量检定合格，同时应符合产品准确度要求，试验应使用在有效期内的有证标准物质。

5.1.4试验前按照仪器使用说明书要求对仪器进行预热。
5.2 试验设备

5.2.1 汞溶液有证标准物质：相对扩展不确定度不大于1%（k=2），标准溶液的配制方法见附录A。

5.2.2 单标线吸量管、单标线容量瓶：A级。

5.2.3 移液器：1000µL/100µL，容量允许误差±1%，重复性不大于0.5%。

5.2.4泄漏电流测试仪：(0~20mA)，5级。

5.2.5 耐电压测试仪：交流电压(0~1.5)kV，5级。

5.2.6接地导通电阻测试仪：5级。
5.3 仪器外观

    目视检查。

5.4 线性相关系数

根据仪器加样体积要求，将汞标准物质稀释至特定浓度（方法参见附录B），原子吸收法仪器移取汞含量分别为0ng、5 ng、10 ng、15 ng、20 ng、30 ng的标准溶液，原子荧光法仪器移取汞含量分别为0ng、0.5 ng、1.0 ng、1.5 ng、2.0 ng、3.0 ng的标准溶液。若以上测量点不在同一量程范围时，按照仪器说明书，在低量程范围均匀选取6个测量点标准溶液（包含0 ng），对各标准溶液重复测定3次，计算3次测得值的平均值，用最小二乘法拟合汞含量标准值和测得信号平均值，得到仪器的线性方程见公式（1）和线性相关系数。
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式中：
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——仪器响应值；
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——截距；
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——斜率，ng-1；
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——待测样品中汞含量，ng。

对多量程仪器，在各量程范围内均匀选取5个测量点，移取相应含量的汞标准溶液按照上述方法进行线性试验。

5.5 检出限

按仪器方法对空白溶液连续测量11次，计算测得值的平均值
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A

，按公式（2）计算空白标准偏差，按公式（3）计算检出限
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式中：


[image: image10.wmf]0

s

——空白溶液11次测得值的实验标准偏差；


[image: image11.wmf]i0

A

——仪器第i次测得值；


[image: image12.wmf]0

A

——11次测得值的平均值；

n——测量次数；


[image: image13.wmf]b

——斜率，ng-1

注：(多量程仪器使用低量程线性方程的斜率)
5.6 重复性

原子吸收法仪器移取汞含量为20 ng的标准溶液，原子荧光法仪器移取汞含量为2.0 ng的标准溶液，连续测量7次，计算测得值的平均值
[image: image14.wmf]A

，按公式（4）计算重复性
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式中：


[image: image17.wmf]i

A

——仪器第i次测得值；


[image: image18.wmf]A

——7次测得值的算术平均值；

n——测量次数。
对多量程仪器，在各量程范围分别按照上述方法进行试验。
5.7 稳定性

    原子吸收法仪器移取汞含量为20 ng的标准溶液，原子荧光法仪器移取汞含量为2.0 ng的标准溶液，化学还原法仪器在不少于30min内测量7次，每次测量间隔不小于5min；热解析法仪器在不少于60min内测量7次，每次测量间隔不小于10min，计算测得值的平均值
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，按公式（5）计算稳定性。

[image: image20.wmf]max-min

100

AA

s

A

=´

    -------------------------------------------  (5)

式中：

s——以相对极差表示的稳定性，%；

Amax——最大测得值；

     Amin——最小测得值。

5.8 炉温度控制

    调节热解炉温度设定值，观察仪器温度显示值。

5.9 安全要求

5.9.1接触电流试验

   仪器置于绝缘工作台上，其电源插头与泄漏电流测量仪相联，泄漏电流测量仪接入电网并通电，仪器电源开关置于接通位置，将电压调至1.1 倍的额定电压，测量一次，记录电流值；变换电源极性，重复测量一次，记录电流值，取两次中的最大值。
5.9.2介电强度

   电网电源电路，用耐电压测试仪，一端为连接在一起的电源线插头的相线和中线，另一端为连接在一起的所有可触及导电零部件之间，在5s内电压升至1500V，保持1min。电源线与可接触导电件间的抗干扰电容不应开路；若这些电容不能用于进行试验，则可以用一个数值为交流电压1.4倍的直流电压试验。
5.9.3保护接地

电网电源电路，用接地导通电阻测试仪。一端为接地保护端子，另一端为接地的连接在一起的所有可触及导电零部件之间进行接地连续性试验。

5.10 环境试验

环境适应性试验按GB/T11606-2007中第4章~第7章进行。其中低温10℃±2℃，高温35℃±2℃，恒定湿热25℃±2℃，80%RH±3%RH；

运输、运输贮存试验按照GB/T11606-2007中的第8章、第15章~第18章规定的方法进行。

6 检验规则

6.1 检验分类

    本标准检验分为：

a) 出厂检验；

b) 型式检验。

6.2 出厂检验

    仪器在出厂前应按4.2~4.8要求进行检验，每台仪器须经检验部门检验合格，并附有产品合格证书后方能出厂。
6.3 型式检验
6.3.1检验时机，有下列情况之一应按4.2~4.9要求进行型式检验：
a)老产品转厂生产和新产品试制定型鉴定；
b)正式生产后，如结构、原理、工艺或主要原材料有较大改变，可能影响产品性能时；
c)正常生产时，应每三年为周期进行一次检验；
d)产品长期停产，恢复生产时；
e)出厂检验结果与上次型式检验有较大差异时；
f）国家质量技术监督机构提出进行型式检验要求时。
6.3.2型式检验的样品应从出厂检验合格的批次中随机抽取，检验的样品1台。
6.3.3型式检验项目均应符合要求。若型式检验不合格，应分析原因，采取纠正措施，验证有效后，重新提交检验。若型式检验再次不合格，则对进行抽样的该批产品应停止出厂，再重复上述分析、纠正、验证、重新提交的步骤，直至合格为止。
7 标志、包装、运输、贮存

7.1 标志

7.1.1 仪器标志

   包括：

   a) 制造厂名；

   b) 仪器型号；

   c) 仪器名称；

   d) 商标；

   e) 制造日期、仪器编号；

   f) 制造计量器具许可证标志和编号。

7.1.2 包装标志

    包括：

    a) 制造厂名及地址；

  b) 仪器型号；

    c) 仪器名称； 

d) 商标；e) 仪器编号；
    f) 仪器质量，单位为kg；外形尺寸：长×宽×高，单位为mm；

    g) 包装储运图示标志：“易碎物品”、“向上”、“怕雨”等应符合 GB/T 191-2008 规定；
h) 制造计量器具许可证标志和编号。

7.2 包装

7.2.1 仪器包装

    仪器包装应该符合GB/T 13384中防潮、防震包装规定。

7.2.2 随机文件

    包括：

    a)装箱单；

    b)使用说明书；

    c)合格证；

    d)备附件清单。

7.3 运输

    仪器在包装完整的情况下，可用一般交通工具运输。运输过程中应按印刷的运输标志的要求进行运输作业，防止雨淋、翻倒、暴晒及冲击。

7.4 贮存

    仪器在运输包装状态下，应贮存在环境温度为0℃~40℃、相对湿度不大于85%，且空气中不应有腐蚀性气体的室内。

附录A

（规范性附录）

汞标准溶液的配制方法

A.1汞标准溶液配制用试剂

A.1.1  实验用水：符合GB/T6682 二级水要求。

A.1.2  硝酸：优级纯。
A.2 试验条件
    环境温度：（20±5）℃。
A.3 汞标准溶液配制方法

使用有证标准物质逐级稀释得到试验用系列标准溶液，每级稀释倍数不大于100倍。移取相应体积的较浓汞标准溶液至容量瓶，分别加入5%（v/v）硝酸，以实验用水定容得到相应浓度的较稀汞标准溶液。

标准溶液稀释的计算见公式（A.1）：
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式中：

c1——稀溶液浓度，ng/ mL；

c0——浓溶液浓度，ng/ mL；

V1——稀溶液体积，mL；

V0——浓溶液体积，mL。

标准溶液加入量的计算见公式（A.2）：
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式中：

Vs——标准溶液体积，mL；

xs——汞标准加入量，ng；

cs——标准溶液浓度，ng/ mL。
A.4 汞标准溶液稀释配制及取样

    参见附录B的示例。
附录 B

（资料性附录）

汞标准溶液配制示例
在A.1、A.2的条件下使用1000 ng/ mL汞标准物质配制标准溶液并取样。

移取1000 ng/ mL  µg/mL汞标准物质5.00mL稀释至100mL容量瓶，得到50ng/mL汞标准溶液母液。按照表B.1移取相应体积的50ng/mL汞标溶液母液至100mL容量瓶，分别加入5mL硝酸，以实验用水定容得到表B.1中相应浓度的汞标准溶液。

表B.1检定用标准溶液稀释方案

	序号
	拟稀释标准溶液浓度

ng/mL
	移取母液体积

mL
	标准溶液母液浓度

ng/mL
	定容体积

mL

	1
	0.5
	1
	50
	100

	2
	1.0
	2
	
	

	3
	1.5
	3
	
	

	4
	2.0
	4
	
	

	5
	3.0
	6
	
	

	6
	5
	10
	50
	100

	7
	10
	20
	
	

	8
	15
	30
	
	

	9
	20
	40
	
	

	10
	30
	60
	
	


根据以上汞标准溶液的稀释方案，计算得到试验时所需移取的标准溶液体积见表B.2，使用符合5.2.2要求的单标线吸量管或符合5.2.3要求的移液器加样。
表B.2检定用汞标准溶液移取体积

	序号
	标准加入量

ng
	标准溶液浓度

ng/mL
	移取体积

mL

	1
	0.5
	0.5
	1

	2
	1.0
	1.0
	1

	3
	1.5
	1.5
	1

	4
	2.0
	2.0
	1

	5
	3.0
	3.0
	1

	6
	5
	5
	1

	7
	10
	10
	1

	8
	15
	15
	1

	9
	20
	20
	1

	10
	30
	30
	1
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