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２・５ 試験溶液の調製 

 均一化試料約1.0 gを丸底フラスコに採取した。超純水15 

mL、30%過酸化水素水15 mL、硫酸30 mLを順次加え、30

分放置した後、ガスバーナーで1時間加熱した。冷却後、

過マンガン酸カリウムを1 g加えて加熱し過マンガン酸カ

リウムの紫色が消失する直前で火を止めた。この過マンガ

ン酸カリウムの添加後加熱する操作を色が消えなくなる

まで繰り返した。なお、加熱分解中は丸底フラスコに還流

冷却管を取り付け冷却した。分解後の溶液に10%塩化ヒド

ロキシルアンモニウム溶液を紫色が消失するまで加えた

後、超純水を用いて200 mLに定容した。この溶液5 mLを

分取したものを試験溶液とした。 

 

２・６ 定量 

 検量線用標準溶液は、1%硝酸を用いて0.05－10 ng/mL

の範囲で調製した。各標準溶液5 mL中の水銀量及びピーク

強度から検量線を作成し絶対検量線法により定量を行っ

た。 

 

２・７ 定量下限 

検量線の最低濃度の標準溶液0.05 ng/mLを10回繰り返し

測定し、繰り返し再現性を確認した。 

 

２・８ 妥当性確認 

２・８・１ 添加回収試験 

 採取したサーモン試料約1.0 gに試料中濃度として0.4 

µg/gとなるように標準溶液を添加後、上記２・５に従い試

験溶液を5併行で調製し定量を行った。 

２・８・２ 枝分かれ試験 

 1日2併行分析を5日間行う枝分かれ試験を実施した。認

証標準試料約1.0 gを採取し、上記２・５に従い試験溶液を

調製し定量を行った。 

２・８・３ 均一化試料の繰り返し再現性 

 陽性のタイ試料約1.0 gを採取し、上記２・５に従い試験

溶液を5併行で調製し定量を行った。 

 

２・９ 魚介類中総水銀の含有量調査 

 本分析法を用いて、県内に流通する魚介類25件の総水銀

の含有量について調査した。 

 

３ 結果及び考察 

３・１ 検量線の妥当性及び選択性の評価 

検量線用標準溶液の調製に用いる1%硝酸は試験溶液と

溶媒組成が異なる。また、実試料中では分析値が試料マト

リックスの影響をうける場合がある。そこで、検量線用標

準溶液（0.5－4 ng/mL）を①1%硝酸の他、②空操作の試験

溶液、③サーモン試料（添加回収用試料で未添加のもの）

の試験溶液を用いてそれぞれ調製して検量線を作成した。

各検量線を用いて同一の試験溶液（サーモンの添加回収試

料、添加濃度：0.4 µg/g）の定量を行い、測定値を比較し

た。添加回収試料の試験溶液の調製は4併行で実施した。 

各検量線を用いて定量した結果、試験溶液中濃度

（ng/mL）は①1.87±0.05、②1.80±0.04、③1.78±0.05となり、

ほぼ同等の値であった。このことから、測定溶液の溶媒組

成は分析値にほとんど影響しないこと、空操作において妨

害ピークがないこと、分析値が試料マトリックスの影響を

うけないことを確認した。以降の検討では、検量線用標準

溶液の調製には1%硝酸を用いることとした。 

 

３・２ 検量線及び定量下限 

 作成した検量線を図1に示した。作成した検量線は0.05

－10 ng/mL（水銀量換算で0.25－50 ng）の範囲で良好な直

線性を得た。 

検量線の最低濃度の標準溶液（0.05 ng/mL、試料中濃度

換算で0.01 µg/g）を10回繰り返し測定した結果、ピーク強

度の相対標準偏差（RSD）は2.3%となり、高い再現性であ

った。従って、本分析法の定量下限を検量線の最下点濃度

である0.01 µg/gに設定した。 
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図 1 検量線 

表 1 認証標準試料を用いた枝分かれ試験の分析結果（1 日 2 併行分析を 5 日間） 
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Validation study of a method for determination and survey of total mercury in fish

Tamaki SATO, Hironori Hirakawa and Tsuguhide HORI

Fukuoka Institute of Health and Environmental Sciences,

Mukaizano 39, Dazaifu, Fukuoka 818-0135, Japan

We carried out a validation study of a modified method for the determination of total mercury in fish. We modified the sample

weight, from 5.0 g in the official method to 1.0 g in this method, to shorten the processing time of test solution preparation. The 

method was assessed at a concentration near the temporary regulation value. The accuracy of this method was 93%–95%, with 

satisfactory repeatability and within-laboratory reproducibility. Thus, this method could be useful for the determination of total 

mercury in fish. Furthermore, we conducted a content survey among several fish species distributed throughout Fukuoka 

Prefecture. The total mercury was determined in all fish species, with a concentration range 0.01–0.31 μg/g, which is lower than 

the regulated value.

Key words ; validation study, total mercury, fish
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