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汞是有毒的重金属元素，汞污染问题已经引起全 

世界的关注【】 ]。植物是陆地生态系统中汞的重要输 

入与输出途径 “]，通过根系吸收土壤中的汞，通过叶 

片与大气进行汞交换。植物位于食物链的最底层，它 

对汞的富集作用威胁着人类与动物的健康与安全。植 

物总汞的测定是陆地生态系统中汞分析的一项重要 内 

容。目前国内常用的测定植物总汞的方法为直接加热 

酸消 解法，包括 HN( —H S()1 V2( 法 5--91、HN( 一 

HClO4法[ 和 HN( 一H S() 一HCI() 法 “J。然而，这 

些方法消解过程中试剂加入比例调配操作繁琐。本文 

在前人试验的基础上，改 HN( —H ) 混合酸水浴一 

次消解为 HNOa水浴一次消解，降低了取样量，简化了 

操作步骤。 

1 实验方法 

1．1 仪器与试剂 

仪器：Tekran 2500冷原子荧光测汞仪(检 出 

限<0．1 Pg Hg)，Tekran 2505标 准汞 蒸气 源 

(Tekran Inc． Toronto)：NAN()pure lamond UV 

超纯 水 系统 (18．2 MQ ·cm)(Barnstead Ther 

molyne，Dubuque)；TI 9000系列 色谱 数据工作 站 

(TEl EH El ECTR()NICS C()．，I TD北 京)；可控 

温的水浴锅；金捕汞管、soda—lime干燥管(自制)。 

试剂 ：超纯 HN()3；Standard Solution Inorganic 

Mercury(Hg抖 )(10．0／~g／mI as Hg，10 HC1) 

(CEBAM Analytical，Inc．)；纯 氮 气 ；高 纯 氩 气 ； 

BrC1溶液(10．8 g／I )：在通风橱 中将 1．08 g KBr 

(纯度> 99 ，A．C．S．reagent)溶在 125 mI 浓 

HCI(GR)中，磁力搅拌 1 h，并在搅拌状态下缓慢加 

入 1．52 g KBr()。(纯度 >99．8 ，A．C．S．rea— 

gent)，溶液由淡黄色转变为橙红色 ，再搅拌 1 h后 

装瓶 ，存放 于冰 箱 内；SnC1 溶 液 (200 g／I )：称 取 

2O g氯化亚锡(SnC1 ·2H ()，AR)溶解在 10 mI 浓 

HCI(GR)中，待 完 全溶 解 (微 热 助 溶 )后 定 容 至 

100 ml ，再用纯氮以 350~400 mI ／min的流速吹脱溶 

液 10 h以上，除去溶液 中的汞；NH ()H ·HC1溶液 

(250 g／I )：将 25 g盐酸羟铵(NH ()H·HC1，AR)溶解 

在超纯水中并定容至约100 mI ，滴加 1．0 mI SnC1：溶 

液(200 g／I )，再用纯氮以 350~400 mI ／min的流速吹 

脱溶液 10 h以上，除去溶液中的汞。 

1．2 准备工作 

植物样品依次 经洗 涤剂水 、自来水 、超纯水 冲 

洗 ，室温下 自然风干 ，用微型植物碎样机粉碎至 120 

目，封装入聚乙烯袋待测。 

金捕汞管的净化参见文献 [121；玻璃 制品的超 

净处理 ：先后经洗涤剂水一 自来水一超纯水冲洗 ，在 

马沸炉中于 400～500 C下加热 1 h，冷却后包裹于 

双层聚乙烯袋 内待用。硅胶连接管和特制的聚四氟 

乙烯塞子的超净处理 ：浸泡在洗涤剂水中一段时间 ， 

刷净后用超纯水冲洗，置于超净工作台上吹干。 

1．3 样品消解 

步骤如下：1)称取 0．1～ 0．2 g(精确至 0．0001 g) 
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样品于 25 mI 比色管中，加入 5 mI 超纯 HNO。；2) 

用保鲜膜盖住比色管，在通风橱 内水浴(95 C)3 h；3) 

比色管中加入少许超纯水和 0．5 mI B l，摇匀；4)用 

超纯水定容至体积接近刻度，加盖，放置 24 h以上，使 

BrCl充分将各形态 Hg氧化为 H ；5)加入 200～ 

400 I NH OH·HC1去除游离态卤素，超纯水定容至 

25 ml ，摇匀；6)澄清后取上清液 0．2～ 1．0 mI ，加入气 

泡瓶中进行预富集。 

1．4 样品分析 

在气泡瓶中加入 80 mI 超纯水、0．4 mI HCI(GR) 

和 3 ml snCl 溶液，按氮气瓶一防护性金捕汞管(除去 

载气中含带的痕量汞)一气泡瓶一soda-lin 干燥管一 

金捕 汞管顺 序 连 接预 富 集 系统。。 ，纯 氮 以 350～ 

400 mI ／rnin的流速吹脱溶液 30 min，循环测定气泡瓶 

空白值至低于 5 pg。用微量进样枪取一定体积的消解 

上清液于气泡瓶中，以 350～ 400 mI ／rnin流速通纯氮 

30 min，还原的汞蒸气被吹出，经 sod~lime干燥管除去 

水蒸气后预富集到金捕汞管中，并在分析系统中利用 

两次金汞齐 一冷原子荧光光谱法测定汞 。 

在对每批样品分析的前与后，用微量注射器在分 

析系统手工注入 10、20、30、40、50 I 取 自Tekran 

2505的饱和汞蒸气，用前后所有注射结果制作的回归 

曲线作为实验的标准工作曲线。 

1．5 结果计算 

植物总汞含量的计算公式为： 

总汞(THg)(rag／kg)一 簧 一 
式中：A 为样品峰面积；A。；为试样空白峰面积；F为峰 

面积／Pg汞(由标准工作曲线求出)；w 为样品质量(g)； 

25为比色管容积(mI )； 为消解液取样量(／A )；1000 

为浓度单位换算系数。 

2 检测质量 

2．1 标准工作曲线 

在本 实验 条件下，标 准 汞蒸 气绝 对量 在 0～ 

2000 Pg范围内的标准工作曲线呈线性关系，经回归分 

析，相关系数 r≥ 0．999。 

2．2 检出限 

基于试样空白值 3倍标准偏差 ，计算得出本方法 

的绝对检出限为 556．2 pg，按取 0．1 g样品进行测定， 

则检出浓度为 0．006 mg／kg。而大多数植物的自然含 

汞量为 0．001~0．100 mg／ ，说明该方法的测定过 

程几乎不影响植物样品的测量，具有较高的灵敏度。 

2．3 准确度 

不同种类植物样品的加标回收实验(表 1)，平均回 

收率为 103．5 ，表明该方法准确度高。 

表 1 加标回收实验结果 

2．4 精密度 3．91 ，表明该方法有良好的重现性。 

同一样品的两组平行消解分析(表 2)，精密度为 

表 2 平行实验结果 

注：第 1组、第2组及平均值为nag／kg；精密度用变异系数表示为 
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3 结 论 

矿物岩石地球化学通报 

硝酸水浴一次消解与 BrC1氧化一SnC1 还原一汞的 

预富集一冷原子荧光光谱测定法能准确测定植物中的 

总汞，操作简单，样品可进行批量消解，测定快速 ，能满 

足低汞含量植物样品分析的需要。 

实验过程中需要注意以下几点：1)应在超净实验 

室内进行。测汞仪排出的废气用活性炭吸附，用空调 

调节室内空气，戴一次性手套操作。2)加入 NH。OH· 

HC1溶液后不能放置太久，应尽快进行预富集与分析。 

3)预富集过程中消解液取样量应视样品的含汞水平而 

定。4)样品可以直接进行预富集，每个气泡瓶分析 20 

个样品后补充 SnC1 溶液。 
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