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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。

本文件由中国轻工业联合会提出。

本文件由全国烟花爆竹标准化技术委员会归口。

本文件起草单位：湖南省烟花爆竹产品安全质量检验中心、山东花王烟花爆竹有限公司、浏阳市金

池出口烟花制造有限公司、南昌海关技术中心、万载县汇鑫源礼花制造有限公司。

本文件主要起草人：朱玉平、钟军、李凡池、曾鸣、张烈远、杨芳、洪涯。

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第1部分：总则

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第2部分：六氯代苯含量的测定 气相色谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第3部分：铅和铅化合物含量的测定 火焰原子吸收光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第4部分：铅和铅化合物含量的测定 X-射线荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第5部分：铅和铅化合物含量的测定 电感耦合等离子体原子

发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第6部分：粒度小于40µm锆含量的测定 电感耦合等离子体

原子发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第7部分：氯酸盐含量的测定 化学滴定分析法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第8部分：砷含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第9部分：汞含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第10部分：硝化纤维素中氮含量的测定 硫酸亚铁滴定法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第11部分：磷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱

法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第12部分：苦味酸含量的测定 高效液相色谱法
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烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第 9 部分：汞含量的测定 氢化物
发生-原子荧光光谱法

1 范围

本文件规定了氢化物发生-原子荧光光谱法测定烟火药中汞含量的方法。

本文件适用于烟花爆竹药剂汞含量的氢化物发生原子荧光光谱法测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 XXXXX-1 烟花-特定化学物质检测方法 第1部分 总则

3 术语和定义

GB/T XXXXX-1所界定的术语和定义适用于本文件。

4 方法原理

试样采用硝酸—盐酸混合试剂在沸水浴中加热和消解，在酸性介质中试样中的汞被硼氢化钾还原为

原子态汞，再由载气（氩气）载入原子荧光光度计中，在汞空心阴极灯照射下，汞原子能级由高能态跃

迁回基态时会发射出特征波长的荧光，其荧光强度与被测液中汞浓度成正比，并与汞标准溶液曲线进行

定量比较测得浓度。

5 试剂

除另外有规定外，所用试剂均为分析纯，水为超纯水或一级水。

5.1 盐酸：GR。

5.2 硝酸：GR。

5.3 重铬酸钾：GR。

5.4 氢氧化钠：GR。

5.5 硼氢化钾：AR。

5.6 硝酸溶液(体积分数 5 %)：

用移液管取 50 ml 硝酸(5.2)，加水稀释至 1 000 ml。

5.7 重铬酸钾硝酸稀释溶液(0.5 g/L)：

称取 0.5 g 重铬酸钾(5.3)溶于 1000 ml 硝酸溶液(5.6)中。

5.8 盐酸-硝酸混合试剂[(1+1)王水]：
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将 150 ml 盐酸(5.1)和 50 ml 硝酸(5.2)混合，然后用水稀释至两倍。

5.9 氢氧化钠溶液(质量分数 0.2 %)：

称取 1.0 g 氢氧化钠(5.4)溶于 500 ml 水中。

5.10 硼氢化钾溶液(质量分数 2 %)：

称取 10.0 g 硼氢化钾(5.5)溶于 500 ml 氢氧化钠溶液(5.9)中。

5.11 汞标准溶液(1000 mg/L)

5.12 汞标准中间溶液(1 μg/ml)：
取 100 μL汞标准溶液(5.11)，加入硝酸重铬酸钾稀释溶液(5.7)稀释至 100 ml，摇匀。

5.13 汞标准使用溶液(20 μg/L)：
用移液管取 1ml 汞标准中间溶液(5.12)，加入硝酸稀释重铬酸钾溶液(5.7)稀释至 50ml，摇匀。

5.14 汞标准溶液工作曲线的配制：

分别将 0.0 ml、0.5 ml、1.0 ml、2.0 ml、3.0 ml、 5.0 ml 汞标准使用溶液(5.13)分别置于 50 ml 容
量瓶(6.5)中，用硝酸稀释重铬酸钾溶液(5.7)稀释至 50 ml，使汞标准工作曲线溶液的浓度分别为 0.0
μg/l、0.2 μg/l、0.4 μg/l、0.8 μg/l、1.2 μg/l、2.0 μg/l，摇匀。

6 仪器

6.1 玛瑙研钵。

6.2 80 目标准样品筛。

6.3 水浴。

6.4 原子荧光光度计：配有水银空心阴极灯。

6.5 容积瓶：50 ml。
6.6 盖帽试管：体积 100 ml。
6.7 滤纸。

6.8 分析天平：精确到 0.0001g。

7 测试程序

7.1 样品的预处理、消化和待测溶液的制备

7.1.1 首先,将样品在玛瑙研钵(6.1)中粉碎，然后用 80 目标准样品筛(6.2)进行筛分。用分析天平(6.8)

称过筛的样品粉末 0.2 g，放入 100 ml 盖帽试管(6.6)中，加入 2 ml 水，摇匀。

7.1.2 然后加入盐酸-硝酸混合试剂(5.8)15ml。摇匀后放入沸水浴(6.3)中静置 2 h，然后从沸水浴中

取出，稍凉片刻。将重铬酸钾(5.7)的硝酸稀释溶液加入 100 ml，摇匀。

7.1.3 用滤纸(6.7)过滤溶液，然后放在原子荧光光度计(6.4)上。执行测试。

7.1.4 同时进行空白试验。将 2 ml 水与 15 ml 盐酸-硝酸混合试剂(5.8)混合，制备空白试验溶液。摇

匀后放入沸水浴(6.3)中静置 2 h，然后从沸水浴中取出，稍凉片刻。将重铬酸钾(5.7)的硝酸稀释溶液

加入 100 ml，摇匀。把它放在原子荧光光度计(6.4)上。

7.1.5 同时执行空白测试。

7.2 测试条件

7.2.1 原子荧光光谱仪(6.4)的操作条件应设置适当，以获得最佳性能。

7.2.2 原子荧光光度计设置如下条件：
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负高压/电压：270 V；灯电流：60 ma；炉高：8 mm；载气流量：500 ml/min；屏蔽器流量：1000 ml/min；

读取方式：峰值面积；测量方法：标准曲线法。

7.2.3 仪器精度要求：对空白试验溶液进行多次测量，荧光强度极差≤5。

8 计算

用公式(1)计算样品中汞的浓度：

 
  

 0
1000
p p V

W Hg
m

................................................................................. (1)

式中：

W(Hg)——样品中汞的含量，单位：mg/kg 或μg/g；
P——原子荧光光度计测定的样品试验溶液浓度，单位：μg/L；
P0——用原子荧光光度计测得的空白试验溶液的浓度，单位：μg/L；
m——样品的质量，单位：g；
1000——将ml转换为L的系数。

计算结果保留两位有效数字表示。

9 精密度

9.1 在可重复性条件下获得的两个独立测定值之间的绝对差值不应超过算术平均值的 20%。

9.2 使用标准加法法可提高精度(见附件 A)

10 其他

当称量样品为 0.2 g，体积为 100 ml时，检出限为 0.03 mg/kg，定量限为 0.09 mg/kg。

11 检测报告

检测报告应至少包括以下信息：

a) 检测单位（实验室）名称和地址；

b) 签发日期；

c) 检测标准依据；

d) 样品的必要说明以及如何根据 GB/T XXXXX获得样品；

e) 检测结果；

f) 在执行检测时发生的任何异常。
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附 录 A

（资料性）

标准添加法

A.1 总则

第二种方法消除了消化过程中产生的“基质”效应，即可能已经形成与汞以外的其他化合物对应的

其他离子，并留在消化后的待测样品溶液中。这样的离子很可能会对光谱记录产生影响。

它可以用来提高测量的准确性。

A.2 样品大小

用分析天平(6.8)取 0.5 g 样品。

复制样品。

A.3 一般要求

两种样品的分析应立即一个接一个进行。

为了校正误差，空白试验应与无汞空白溶液平行进行。

A.4 测试程序

A.4.1 消解过程

应执行(7.1)所述的相同消化过程，以获得消化后的样品溶液，并根据(A.4.2)至(A.4.4)进行稀释

和测试。

考虑到(A.2)中所述的较大样本量，每种酸的提及数量应乘以 2.5。

A.4.2 消化样品溶液的稀释

取标准汞稀释溶液(5.13)稀释溶液 100 ml，浓度为 10.0 µg/L。

每组 100 ml 烧瓶中倒入 50 ml 消化样品溶液，烧瓶编号从 1 到 5。

1——Nr1

2——Nr2

3——Nr3

4——Nr4

5——Nr5
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仔细将上述 10 µg/L 稀释的汞溶液倒入 Nr2 瓶中，同样的溶液倒入 Nr3 瓶中 20 ml, Nr4 瓶中 30 ml,

Nr5 瓶中 40 ml。

1——Nr1

2——Nr2

3——Nr3

4——Nr4

5——Nr5
在 1 到 5 个烧瓶中加水，直到 100 ml，搅拌均匀。

1——Nr1

2——Nr2

3——Nr3

4——Nr4

5——Nr5

在每个烧瓶中消化样品溶液和 100 g/L 稀释溶液的剂量应使用最佳实验室条件，尽可能准确地完成。

A.4.3 测量

根据原子荧光光度计(6.4)的使用说明，将其设置到优化的工作条件下。

根据制造商的说明进行测试，并记录 Nr1 到 5 的每个烧瓶溶液的吸光度。

A.4.4 计算

计算每个烧瓶中加入 10 µg/l 的汞稀释溶液的浓度。

图记录了吸光度与相应的计算浓度添加的 10 .0 µg/L 的汞稀释溶液。所画的点应该近似对齐。

求出离所有点最近的回归线方程。目前可用的大多数电子表格软件都具有这种功能。

利用回归线方程，计算回归线与 x 轴的交点。该值表示烧瓶 Nr1 的浓度，应乘以 2 以得到消化样品

溶液的实际浓度 C。
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X——浓度为 10 µg/L的汞稀释溶液

Y——吸光度

1——要记录的值

2——回归线

用式(A.1)计算样品的汞含量：

   
 0C C V f

X
m

...........................................................(A.1)

式中：

X——样品的汞含量，单位：mg/kg；
C——样品溶液中汞的浓度，单位：µg/ml；
C0——空白溶液中汞的浓度，单位：µg/ml；
V——样品溶液的体积，单位：ml；
f——样品溶液的稀释倍数；

m——样品的质量，单位：g。

A.5 精密度

该方法将用第二个样品重复。两个测量结果的绝对差值不得超过其算术平均值的 10 %。

如果结果超过上述精度，则应恢复测试，可能需要增加样品质量，或减少在每个烧瓶中添加 10.0 g/l

的稀释汞溶液。

应该记住的是，测量误差很大程度上取决于消化样品溶液和每个烧瓶中 10.0 g/L 稀释汞溶液的剂量

的准确性。当待测浓度与加入的汞稀释溶液的浓度相同数量级时，得到的结果最好。
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