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DMA80直接测汞仪测定螺旋藻粉中的总汞
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食品中的汞测定通常采用 “冷原子吸收法”, 样品前处理

消化回流时间长、易损失 ; 原子荧光光谱法 , 准确可靠 , 灵敏

度高 , 样品前处理耗时相对较长 , 并需要消耗化学试剂。应用

直接测汞仪对 14 份螺旋藻粉进行测定 , 此法与原子荧光光谱

法比较 , 具有取样量少、灵敏度高、精密度好、回收率高、省

时简单、无需进行样品前处理、无试剂污染、可直接进行样品

测定等优点 , 现将结果报告如下。

1 材料与方法

1.1 原理

汞蒸气对波长 253.7 nm的共振线具有强烈的吸收。样品

经直接干燥燃烧分解 , 再经催化、齐化反应后 , 样品中的汞转

化成元素汞 , 以 O2为载体 , 将元素汞吹入汞检测器。在一定

浓度范围内, 其吸收值与汞含量成正比, 与标准系列比较定量。

1.2 仪器

DMA80 直接测汞仪 (意大利麦尔斯通公司 ) ; AFS—230a

双道原子荧光光度计 (北京万拓仪器有限公司) ; XT—9900 型

智能微波消解仪 ( 上海新拓微波溶样测试技术有限公司 ) ;

Milli- Q纯水器 (法国密理博公司)。

1.3 仪器条件

干燥温度 300℃, 干燥时间 60 s; 分解温度 850℃, 分解

时间 150 s; 等待时间 60 s; 齐化加热时间 12 s; 记录时间 30

s。载气流量 : 200 ml /min 。

1.4 试剂

汞标准物质 ( 1000 μg/ml) (国家标准物质研究中心 )、

硝酸 ( G.R.)、过氧化氢 ( A.R.)、超纯水 ( 18.2 MΩ.cm)

1.5 标准系列 低浓度系列 : 0.00、5.00、10.00、20.00 ng汞

含量。高浓度系列 : 0.00、100.00、200.00、300.00、400.00 ng

汞含量。

1.6 样品测定

先做空白实验 , 后称取 0.05 g左右样品放入直接测汞仪中

测定。另外称取 0.3 g左右样品置于聚四氟乙烯塑料内罐中 ,

加入 7 ml 硝酸于 80℃电热板上预消化 , 待冒白烟后取下冷却

至室温 , 再加入 2 ml 过氧化氢 , 稍后装入消解外罐中 , 旋紧

密封 , 置入微波炉中消解样品 [1]。待微波消解结束后放冷 , 打

开消解罐 , 用水多次洗涤消解内罐 , 并转入 25 ml 比色管中 ,

加水稀释至刻度混匀, 供原子荧光光谱法测定, 同时做样品空白。

2 结果与讨论

2.1 样品取样量的选择

样品取样量一般在 0.1～0.02 g之间 , 通常为 0.05 g左右。

取样量过多 , 容易加剧样品中的汞对催化管、齐化管的毒害 ,

缩短其使用寿命 ; 取样量过少 , 又会因样品的代表性降低引起

测量误差。

2.2 测定方式的选择

该仪器有多样连续测定与单个测定两种方式。固体样品一

般采用单个测定方式 , 若前一份样品中的汞含量较高 , 通常要

再做 1～2 次空白实验 , 以便消除因样品舟 (放置样品用) 存在

记忆效应 , 致使测定结果偏高的现象。

2.3 标准曲线及检出限

由 12 次空白测试结果得 : S = 0.000 24, 3 S = 0.000 72,

DL = 0.02 ng, 按 0.05 g 样品计算 , 样品的最低检出限为 0.4

μg/kg。对低浓度汞标准 0.00、5.00、10.00、20.00 ng 进行测

定 , y = - 0.000 3 x2 + 0.035 1 x, R2 = 1; 对高浓度汞标准

0.00、100.00、200.00、300.00、400.00 ng 进行测定 , y = - 8 ×

10-7x2 + 0.002 2 x, R2 = 0.999 2。

2.4 精密度与准确度试验

用螺旋藻粉作样品本底 , 在其中分别加入 6、15、24 ng

汞标准物质 , 每天测定 2 次 , 连续测定 3 d。样品回收率在

90.9%~102.4%之间, 平均回收率为 96.0%, RSD为 2.0%~3.0%。

2.5 直接测汞法与原子荧光光谱法 [1~4]的比对实验

取 14 份螺旋藻粉分别用上述两种方法测定其中的汞含量 ,

见表 1。经t 检验进行数据处理 , t = 1.87, P﹥0.05, 测定结果
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病 2671 例 , 占全省发病总数的 60.4%。张家口和承德市发病

也有明显的上升趋势 , 报告病例分别从 2001 年的 8 例、1 例

上升到 2005 年的 35 例、19 例。

2.1.2 时间分布 全年均有发病 , 并呈现明显的春夏季流行高

峰 , 2001～2005 年的 3～6 月份病例分别占当年总病例的

56.72%、60.59%、47.03%、 65.73%和 57.96% , 家鼠型 (Ⅱ

型) 疫区发病时间特征明显 (图 1)。

图 1 河北省 2001~2005 年 HFRS发病时间分布

2.1.3 人群分布 发病年龄以青壮年为主 , 2001～2005 年 20～

59 岁人群发病数为 12471 例 , 占发病总数的 79.06%, 年龄最

小的 1 岁 , 最大的 85 岁。男性多于女性 , 男女比例平均为 2.7

︰1。发病以农民为主 , 其次是学生、工人和干部等。

2.2 鼠间疫情

2001～2005 年监测结果显示 : 宅区鼠密度波动在 1.48%～

4.86%之间 , 鼠带毒率波动在 3.39%～10.08%之间 ; 野外鼠密度

波动在 0.9%9～2.49%之间 , 鼠带毒率波动在 0.97%～6.12%之间

(见表 1)。鼠种构成以褐家鼠为主 , 其次为小家鼠、黑线姬鼠

和仓鼠等。宅区和野外的优势鼠种均为褐家鼠。

2.3 健康人群隐性感染率

2001～2005 年共检测健康人血清 15 629 份 , 阳性 1 031

份 , 隐性感染率平均为 6.60%。

3 讨论

河北省自 1981 年发现首例 HFRS病例以来 , 每年均有病

例发生 , 自 20 世纪 90 年代后期发病率明显上升 , 且一直处于

较高水平 , 2002 年报告病例 5 037 例 , 为有史以来最高的一

年。2003 年以后 , 发病呈现下降趋势 , 但在全国仍位居前列。

最近 5 年的监测证实 , 河北省 HFRS发病具有高度分散和

相对集中性。2001～2003 年 , 病例主要集中于平原中南部的石

家庄市、沧州市、保定市和东部的唐山市 ; 2004～2005 年 , 中

南部地区发病大幅下降 , 而东部地区的秦皇岛市、唐山市发病

率明显攀升 , 位居全省第 1、2 位 , 成为我省 HFRS预防控制

的重点地区。北部地区张家口市、承德市疫情上升的趋势 , 也

应引起高度重视。

血清学和分子生物学研究证实 , 河北省是汉城 ( SEO) 病

毒流行疫区 [3]。流行病学资料显示 , 发病高峰集中在 3～6 月

份 , 呈现春峰型季节特征 , 人群隐性感染率波动在 4.00%～

9.29%之间 , 平均为 6.60%, 病死率低 , 这些都符合家鼠型疫

区 (Ⅱ型) 流行特征 [4]。鼠间疫情监测结果显示 , 宅区褐家鼠

为我省 HFRS的主要传染源。

长期以来 , HFRS在我省广大农村持续流行 , 而预防上控

制和消灭宿主鼠类难度很大 , 因此安全有效的特异性预防已成

为控制 HFRS的重要措施。我国目前已成功研制出 3 种 HFRS

灭活疫苗 , 我省为家鼠型 HFRS疫区 , 这就要求今后应使用Ⅱ

型或双价 HFRS疫苗 , 以形成有效的免疫屏障。总之 , 针对我

省目前 HFRS的流行状况 , 防控措施仍应坚持 “监测和宣传并

举 , 灭鼠和免疫并重”的原则 , 从而有效控制 HFRS的流行 ,

保障人们的身体健康。
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