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半封闭溶样冷原子荧光法测定鱼体中的总汞 
A Methodological Development of Total Mercury in Fish Tissue 

by Using Half-closed Digestion and CVAFS 

阎海鱼 冯新斌 李仲根 (中国科学院地球化学研究所，环境地球化学国家重点实验室，贵阳 550002) 

Yan Haiyu Feng Xinbin Li Zhonggen (State Key Laboratory of Environmental Geochemistry, 

Institute of Geochemistry,Chinese Academy of Sciences，Guiyang 550002) 

摘要 将半封闭混酸消化法与冷原子荧光法并用，对鱼体肌肉组织在95～140~C下进行消化并测定其总汞含量。实验结果检验 

表明．该方法精确度高。对于鱼汞国际标准样品(TORT一2，DORM一2)测定结果表明，实测结果与推荐值问的误差小于 1．1 3％。是 

快速，准确地测定鱼体中总汞的理想方法。同时。此方法也适用于其它生物样品或沉积物和土壤中总汞的测定。 

关键词：鱼 总汞 测定方法 

Abstract By using half-closed．mixture acid and CVAFS．fish tissue had been digested at 95～1 4O℃ and its 

totaI mercury content was determined．The results has shown lhat this method has high precision．is easy lo 

operate。and its error between the results of Ihe determination and certified values is below 1．1 3％ for fish 

reference materiaI(TORT-2，DORM一2)，and lherefore is a satisfied method to determine total mercury in fish 

tissue accurately and rapidly．This method may be used to determine total mercury in other biological samples 

or sediments and soils． 
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1 引言 

目前，我国国内关于鱼体 内总汞的测定方法很 

多【l' ，引，但大多采用封闭式消化样品，因而，测定时 

易受氮氧化物的干扰；另外，测定需要加入的试剂种 

类较多，试剂加入比例调配复杂，且回收率偏低；同 

时，受实验条件所限，对于低汞含量鱼体内总汞的测 

定比较困难 。本方法可以快速、准确地测定鱼体内总 

汞含量。 

2 实验部分 

2．1主要仪器与试剂 

样品消化主要设备：25mL硼硅玻璃比色管，玻 

璃球，可控温的铁板加热炉(或水浴锅)； 

汞的预富集体系：高纯氮气，聚四氟乙烯 3通接 

头、连接管，硼硅玻璃气泡瓶，Soda—lime干燥管， 

镀金石英砂管； 

Tekran2505标准汞蒸气源，Tekran25O0CVAFs 

测汞仪； 

加热电压、温度及时间的控制系统(自制)，积 

分仪 ； 

超纯水制备系统(NANOpore~ DiamondmuV 

ultrapure water system)； 

1 8．2M —cm 超纯水，3 0％B rCl，优级纯浓 

H2S0 4和浓 HNO 3，分析纯 NH2OH、HCl，20％ 的 

SnC]2·H2O，高纯氩气； 

标准干鱼样 TORT一2，DORM一2。 

2．2试剂的配制 

参见天然水体中汞的形态分析方法[4]中试剂的配 

制法。 
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3 实验方法 

实验包括样品采集、消化 、预富集和测定。 

3．1鱼样的采集 

本实验所用样品均购自百花湖渔民处。样品采集后 

立即运回实验室进行清洗并用干净的解剖刀切取脊部肌 

肉，装入 自封 口袋，贴好标签在冰箱中冷冻存放。 

3．2样品的前处理 

取鲜鱼样品0．5000～1．000g(TORT一2，DORM一 

2标样取0．1000—0．2000g)置于25mL硼硅玻璃比色 

管中，同时带 5％ 的空白，加入优级纯浓 H：SO 和浓 

HNO 混合酸 10mL(体积比为 2：8)，比色管口放上酸 

处理的玻璃球，然后在铁板上加热到 95～140℃约 

2～3h，冷却后加入 0．5mL BrC1，约 24h后再加 2～3 

滴 NH 2OH·HC1溶液，大约 10h后加超纯水定容。 

3．3样品的预富集预测定 

样品的预富集和测定方法同天然水中痕量汞的形 

态测定原理 。取 0．06mL SnC1溶液和鱼样消化液 

1．OmL，加入到预富集系统，通 3Omin高纯氮气，将 

富集了汞的金管在分析系统热解测定，即可得到鱼样 

的总汞含量 。 

4 结果与讨论 

4．1测汞仪的工作标准曲线 

本实验采用 Tekran2505自动汞源提供标准汞 

蒸气，以校正 Tekran2500冷原子荧光测汞仪。根 

据峰面积和汞含量所得工作标准曲线的线性方程为 

=23927x， 取值范围是0～500pg，相关系数达到了 

R = 0．9996。 

4．2标样测定及精密度检验 

本实验仪器最低绝对检出限为0．1pg，方法最低检 

出限为 3倍空白的标准偏差0．013ng／g。在此基础上进 

行标样测定、精密度检验及误差分析(见表 1)。 

测定结果表明，本法的测定结果与推荐值相对误 

表 1 标样总汞测定、精密度检验及误差分析 (̈ g／g) 

1)TORT 2、DORM一2的推荐值分别分(0．27±0．06)、(4．64±0．26)Bg／g。 

差为 1．1 3％，平均标准偏差为 0．084，有较高的精密度 

和准确性 。 

4．3百花湖鱼总汞含量测定结果 

为了进一步检验本方法可靠性，我们同时对百花 

湖新鲜鱼样中的总汞做了平行样和重复测定实验，部 

分测定结果如下。 

表 2 百花湖鱼体汞含量(THg)部分测定结果(n g／g) 

I 

Ⅱ 

18．76 

18．62 

94．10 25．48 22．76 

90．76 25．16 22．78 

59．71 

62．45 

l7．45 

l7．99 

根据以上测定结果可以看出，本方法对鱼体内总 

汞的测定有较好的重现性和平行性。 

5 结语 

本方法的整个实验过程中，进行了部分样品的对 

比实验，得出如下结论 。 

(1)水浴(9 5℃左右)与铁板(9 5～1 40℃)加 

热可以根据实验条件任意选取，不会影响消化效果。 
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(2)对于生物样品，一定要采用 H S0 和 

HNO 的混合酸进行消解，否则在预富集过程中会产 

生大量气泡，使实验无法进行；对于沉积物或土壤也 

可以选用王水，不会影响测定结果。 

(3)对于新鲜鱼肉组织消化，取样量为 0．5～ 

1．0g，干样取样量为 0。1～O．2g。 

(4)对于高汞含量的样品，可以稀释后用本法 

(下转第226页) 
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替点信息的技术方法变化，而且充分显示了遥感等 

“WebGIS”空间信息获取技术的优势，形成一套全新 

的水资源环境信息动态监测的技术方法体系，能够推动 

学科理论的进一步提高。WebGIS强大的空间分析功 

能和空间数据管理优势，将流域水资源环境模拟和空间 

模型建立变成可能，通过WebGIS手段，进行中尺度至大 

尺度的水资源环境模拟工作，模拟水资源环境的时间动 

态变化和水资源环境的空间分布变化 全球定位系统 

技术能够对动态空间位置实现精确、快速的定位，为点 

监测和调查提供技术保证。“WebGIS”技术的应用， 

将为区域水资源评价、合理开发利用与预测提供极大 

的便利条件，将有效提高环境监测信息管理现代化及业 

务水平f61。 

(2)目前空间数据的管理采用文件方式，无法实 

现网络化。今后将把空间数据也存储在关系数据库中， 

真正实现系统的网络化。随着不同流域等级的水环境 

信息系统的开发，以及水资源信息管理决策向多样性、 

多目标和多决策者特点发展，需建立具有统一规划标准 

和通过网络连接的多级分布式系统。 

WebGIS在水资源环境监测中的应用 陆俊君 

(3)系统还停留在水资源环境监测信息系统的 

层次上，还需要扩充专业理论模型的研究，建立模型库 

(包括基础模型和决策分析模型)，把应用提升到包括 

水资源环境的规划、预测、评价、管理、决策、立法 

和监督等诸多方面的信息的决策支持系统这个层面上， 

即水资源环境管理决策支持系统。 
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测定，也可用本方法进行酸消化，冷原子吸收法测定。 

总之，半封闭式酸消解一一冷原子荧光法测定鱼 

体总汞，使鱼样消解变得简便易行，且检出限低，精 

确、灵敏；半封闭式消化有利于氮氧化物的逸出，避 

免了测定时氮氧化物对测定结果的干扰，适于测定鱼 

体之外的其它低汞生物组织、湖泊沉积物和土壤中的 

总汞含量 。 
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