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摘　要　应用 ICP-AES 测定河蚌肉中 14 种微量元素, 同时进行 ICP-AES 仪器工艺参数优化试验。

结果表明:适当降低射频( RF)发生器功率和增加雾化器压力, 有利于易电离元素(如 K、Na元素)测试;适

当增加 RF 功率和降低雾化器压力有利于中等易电离和难电离元素,如 Cr、Cd 等其他 12 种元素测试。样

品提升量的改变, 对各元素测试影响并不太大。元素测试的相关系数范围为 0. 9994—0. 9999, 检出限范围

为 0. 3—18. 5 ng·mL - 1, 回收率范围为 93. 6%—104. 8%之间, RSD为 8. 0%。河蚌肉中含有丰富的矿物元

素, 如: K、Na、Ca、M g及其他一些人体健康所必需的微量元素,如 Mn、Fe、Cu、Zn、Ni、Cr。但过多食用时,应

考虑有害元素 Cd、As、Pb 潜在的污染危险性, 和一些微量元素的过量性问题。
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1　引言
河蚌广泛生存在河流、湖泊淡水水域中,蚌肉含有丰富的蛋白质及氨基酸,碳水化合物,肉鲜味

美、营养丰富且具有一定的药用价值,它性寒、味甘咸、清热解毒, 明目利湿
[ 1, 2]
,故河蚌肉常作为人

们餐桌上的佳肴。但是一直以来,人们对河蚌肉中一些有益的微量元素及一些对人体有害的重金

属元素研究很少, 水生食物往往对金属元素有一定的富集作用,当一些有益的微量元素超出一定的

含量时,或一些有害的重金属元素含量超标时, 水生食物可以通过食物链对人体造成一定的伤害。

本文主要针对河蚌肉中的 14 种微量元素进行分析研究,同时对 ICP-AES 仪器的一些工艺参数进

行优化试验, 如射频发生器功率,雾化器压力,样品提升量等系数对分析测试的影响,初探河蚌肉的

营养价值和食用安全性问题。

2　实验部分

2. 1　仪器和样品

IRIS Int repid型电感耦合全谱直读等离子发射光谱仪(美国热电公司) ; DKP-Ⅰ型电子加热板

(上海新仪微波化学科技有限公司)。

样品河蚌肉购自杭州市场, 产地为金华,属蚶形无齿蚌( Anodonta arcaeformis)。

2. 2　标样制备

待测元素的单标储备液的浓度均为 1. 0mg·mL- 1 , As、Hg 单标储备液购自北京纳克分析仪器

有限公司;其他元素单标储备液如: K、Na、Ca、Mg、Mn、Fe、Cu、Zn、Ni、Cr、Cd、Pb由各自的高纯金



属, 氧化物及盐类物质, 用德国默克公司生产的优级纯硝酸、国产优级纯盐酸及高纯水(电阻率

18. 2M�·cm ,美国密理博纯水装置制备)按标准方法进行配制。
混合标准溶液: 分别配制两种混标溶液, K、Na元素为一组,其他 12种元素为一组。各组系列

浓度为 1. 0、2. 5、4. 0、5. 0�g·mL - 1, 硝酸或盐酸介质浓度为 5%的混标液 。

参考标准物质为 GBW10018和 GBW08573(国家标准物质中心) ,样品处理方法与样品制备类

似。

2. 3　样品制备

取多份新鲜可食部分的河蚌肉捣匀,准确称取 3. 00g, 平行试样 3份, 分别放置在聚四氟乙烯

杯中,加优级纯硝酸 10mL, 加盖后放置在电子加热板上缓慢升温至 100℃保温 2h, 然后升温至

150℃保温 2h,冷却放置隔夜, 第 2天, 再各加 1mL 高氯酸至消解样品中,以提高消解氧化性,将未

消解完全的样品继续缓慢升温加热至 180℃保持该温度 3h以上,直至样品完全溶解为止。

2. 4　ICP-AES仪器工艺参数设定

根据不同元素激发特性,进行工作参数优化设定,设置频率为 27. 12MHz,射频发生器功率为

750—1350W 不等,雾化器压力指示值为137. 9—206. 9kPa不等, 辅气流量为 1L·min
- 1,试液提升

量为 1. 50—1. 85mL·min- 1不等,高波扫描 5s,低波扫描 30s, 观察方向为垂直方向。

光谱谱线一般对每个元素设置 3 条谱线进行试验,并以高浓度选低灵敏线,低浓度选高灵敏

线,以及进行光谱干扰去除为原则进行定量测试。

3　结果与讨论

3. 1　光谱谱线的选择

每个分析元素有多条分析谱线可选择, 由于 K、Na 元素第一共振激发能很小( < 3eV) ,其谱线

一般选择第一共振线处于可见及近红外区, 其他多数元素第一共振激发能在 3—6eV 之间, 一般谱

线处于近紫外区( 200—380nm 之间)。第一共振线在元素分析中常常是最强谱线,常被用作光谱定

性分析的灵敏线及低浓度光谱定量分析的分析线。综合分析强度、干扰情况及稳定性,选择谱线干

扰少、灵敏度高、精密度好的分析线。结果见表 1。

表 1　元素分析谱线

元素 波长( nm) 元素 波长( nm) 元素 波长( nm)

K 766. 4 Fe 259. 9 C d 226. 5

Na 589. 5 Cu 324. 7 As 189. 0

Ca 317. 9 Zn 213. 8 Pb 220. 3

Mg 285. 2 Ni 231. 6 Hg 184. 9

Mn 257. 6 Cr 283. 5

　　由于As, Hg 元素灵敏谱线位于紫外区,试验结果表明准确测定这 2种元素一般需开机点火吹

扫 2h 以上能得到比较准确且稳定的定量值,且 As元素在波长 189. 0nm 和 193. 7nm 谱线处所测

得的含量值比较吻合。低含量的 Hg 元素定量测定对仪器开机点火吹扫时间要求相对更长。

3. 2　校准曲线与相关系数

以“2. 2”所示配置的混标液,制备各元素的校准曲线,其相关系数范围为 0. 9994—0. 9999范围

内。以 As元素为例见图 1。As元素的校准曲线线性回归方程为: SIR= 2. 791C- 0. 107。
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3. 3　ICP仪器工艺参数对发射光谱强度的影响

3. 3. 1　RF 发生器功率变化的影响

改变 RF 功率 750、950、1150、1350W, 考察对各元素在 10�g·mL- 1的光谱谱线强度与相应的
浓度值的变化情况。分别对易电离元素K、Na( < 6. 11eV,以K 为例) ,中等电离元素Cr、Fe、Cu、Ni、

Mg、Pb、Mn、As( 6. 11—8. 99eV, 以 Cr 为例) , 难电离元素 Cd、Hg、Zn ( > 8. 99eV )
[ 3]
, 在各元素

10�g·mL - 1处进行峰值扫描。如图 2—6所示。

图 1　As 元素校准曲线 图 2　RF 功率对 K 元素的光谱强度影响

a——1350W ; b—— 1150W; c——950W ;d—— 750W。

图 3　RF 功率对 K 元素信背比影响 图 4　RF 功率对 K 元素含量测试影响

图 5　RF 功率对 Cr 元素光谱谱线强度的影响

a——1350W ; b—— 1150W; c——950W。

图 2—4 显示, 易电离元素 K 元素的谱线强

度随着 RF 功率的增加而增加,随着功率增加, 易

造成功率强度信号太强,不利于仪器浓度与强度

关系的测定优化值, 但功率太低, 易增加基体体

效应,试验结果表明适当的降低功率, 尤其 RF 功

率 在 950W 时, K 元 素 的 测 试 浓 度 值

( 10. 01 �g·mL - 1 )与其实际含量( 10�g·mL - 1 )
非常的一致, Na元素与 K元素类似。

图 5显示,对于中等电离元素(以 Cr 为例) ,

谱线强度随着 RF 功率的增加而增加,但随着功

率增加,信噪比变化不大,图 6显示, RF 功率如

在 1150W时, Cr元素测试含量值( 10. 05�g·mL - 1 )与其实际含量( 10�g·mL - 1)非常的一致。难电
离元素也有类似的实验结果,适当增加 RF 功率, 均有利于该类元素的谱线强度的增加, 对难电离

元素如 Cd, Hg 等更宜选用较高的 RF 功率。

3. 3. 2　雾化器压力的变化

改变雾化器压力指示值 206. 9、172. 4、137. 9kPa,考察对各元素在浓度为 10�g·mL - 1的光谱
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图 6　RF 功率对 Cr 元素含量测试影响

谱线强度与相应的浓度值的变化情况。分别对易电

离元素(以 K 为例) , 中等电离元素(以 Cr 为例) , 及

难电离元素 Cd、Hg、Zn 在各元素 10�g·mL - 1处进
行峰值扫描。所得结果见图 7,图 8。

由图 7显示,随着雾化压力的增加,对易电离 K

元素,光谱谱线强度也随之增加,但信噪背景并不增

加,这样可获得更低的检出限, 适当的增加雾化压力

如在206. 9kPa 示值时,有利于易电离K 元素的雾化

效率, Na元素与 K 元素类似。但对中等电离元素光谱谱线强度却随雾化压力的增加而降低,综合

信噪比及测试结果,适当的降低雾化压力有利于中等电离元素在气溶胶通道中停留更长时间,有利

于激发发射,如在 172. 4kPa, 得到较好的测试效果, 难电离元素如 Cd, Hg , Zn 也有相似的试验结

果,在较低的雾化压力下,更有利于激发发射。

图 7　雾化压力对 K 元素光谱谱线强度的影响

a——172. 4kPa; b—— 206. 9kPa。

图 8　雾化压力对 Cr 元素光谱谱线强度的影响

a—— 137. 9kPa; b——172. 4kPa; c—— 206. 9kPa。

图 9　样品提升量对 K 元素光谱谱线强度的影响

a—— 1. 85m L/ min; b—— 1. 61mL/ min; c——1. 50mL/ min。

3. 3. 3　样品提升量的变化

改变样品提升量 1. 50, 1. 61,

1. 85mL·min
- 1,考察对各元素在

浓度为 20�g·mL - 1的光谱谱线
强度与相应的浓度值的变化情

况。如图 9所示。

实验结果表明样品提升量增

加,对 K 元素谱线强度影响稍有

增加, 但影响不是很大,其他元素

试验结果也与 K 元素相似,一般在 1. 61mL·min
- 1为宜。

3. 4　方法检出限

方法检出限是指仪器对这种元素最低可以检测到的浓度信号值。DOL= 3�( �是连续测定 10

次空白溶液所得到的标准偏差)。ICP-AES 检出限与实测时的仪器状态关系很大,主要取决于灵敏

度、稳定性、背景值( 3个来源为仪器本身,同质异位素或分子组合干扰及系统或试剂污染)。不同元

素的最低检出限数值是不同的。对空白溶液( 5%硝酸高纯水溶液)重复测定10次,取 3倍标准偏差

为各元素的方法检出限 , 结果见表 2。K、Na元素检出限相对高一些,其他元素的方法检出限都比

较低(≤6. 3ng·mL - 1)。
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表 2　方法检测限

元素
检出限

(n g·mL - 1)
元素

检出限

( ng·mL- 1)
元素

检出限

( ng·mL- 1)

K 18. 5 Fe 1. 8 C d 0. 6

Na 12. 7 Cu 3. 9 As 2. 8

Ca 4. 6 Zn 0. 3 Pb 6. 3

Mg 0. 9 Ni 1. 8 Hg 4. 8

Mn 0. 9 Cr 4. 2

3. 5　质量控制

采用参考标准物质 GBW 10018和 GBW08573,对实验方法进行方法检验, GBW 08573主要进

行 Hg 和 As元素分析验证, 实验结果见表 3,测定结果与标准值比较吻合, 其差值不大于其不确定

度,说明分析方法不存在明显的系统误差。

表 3　GBW 10018 和 GBW 08573 测定值

元素
GBW 10018和 GBW 08573

标准值( mg·kg- 1) 测定值( mg·kg- 1)

K 14600±700 15202

Na 1440±90 1393

Ca 220±20 233

Mg 1280±10 1275

Mn 1. 65±0. 07 1. 59

Fe 31±3 34

Cu 1. 46±0. 12 1. 40

Zn 26±1 26. 6

Ni 0. 15±0. 03 0. 14

Cr 0. 59±0. 11 0. 50

Cd 0. 005 0. 007

As 5. 08±0. 39 5. 13

Pb 0. 11±0. 02 0. 13

Hg 0. 169±0. 018 0. 171

　　注:标准定义值±不确定度。

3. 6　测定结果

每个微量元素分析测定次数为 3次,结果见表 4, 数据测量精密度 RSD均在 8. 00%之内。

表 4　测定结果 ( n= 3)

元素 含量( mg·kg- 1) 元素 含量( mg·kg- 1)

K 398. 3±0. 048 Zn 17. 3±0. 05

Na 142. 8±0. 047 Ni 0. 408±0. 03

Ca 1112±0. 14 C r 0. 165±0. 031

M g 189. 2±0. 07 Cd 0. 095±0. 06

M n 6. 36±0. 06 As 0. 448±0. 02

Fe 24. 5±0. 06 Pb 0. 513±0. 02

Cu 0. 762±0. 075 Hg 0. 742±0. 072

　　注:平均测定结果±SD(标准偏差)。

3. 7　回收率实验

对所测元素进行回收率实验,取已消解的河蚌肉制备液,分成两份,一份样品中加入配制成一

定浓度的混合标液(对应于各元素浓度的 1—1. 5倍左右) ,另一份为样本液,测定部分元素的加标

回收率(除含量< 0. 08mg·kg
- 1外) ,样液平行测定 3次。从结果来看(见表 5) ,方法的回收率均在
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93. 6%—104. 8%之间,方法的准确度达到较好的水平。

表 5　回收率实验

元素
原浓度值

( �g·mL- 1)

加标值

( �g·mL- 1)

平均测定值

( �g·mL- 1)

回收率

( % )

K 23. 898 25 48. 573 98. 7

Na 8. 568 10 18. 398 98. 3

Ca 66. 723 70 140. 083 104. 8

Mg 11. 352 12 23. 052 97. 5

Mn 0. 382 0. 5 0. 850 93. 6

Fe 1. 470 2 3. 378 95. 4

Zn 1. 037 1 1. 999 96. 2

3. 8　讨论

从测定结果分析,河蚌肉中含有丰富的矿物元素,如: K、Na、Ca、Mg 元素和维持人体健康所必

需的一些微量元素,如: Mn、Fe、Cu、Zn、Ni、Cr ,根据文献资料各元素的成人日常参考摄入量( DRIs)

见表 6
[ 4, 5]
,这说明河蚌肉是好的微量元素的食物来源。有害微量元素,如: Cd、As、Pb、Hg 元素的安

全 食 用 指 标 分 别 为: Cd ≤ 0. 1mg · kg
- 1
、As≤ 0. 5mg · kg

- 1
、Pb ≤ 0. 5mg · kg

- 1
、

Hg≤1. 0 mg·kg
- 1[ 6]。从食用安全角度考虑,食用河蚌肉时,不宜过多,应考虑一些有害元素 Cd,

As, Pb 潜在的污染危险性和一些微量元素的过量性问题。

表 6　10种元素日常参考摄入量

元素 日常参考摄入量( mg) 元素 日常参考摄入量(m g)

K 2000 Fe 10—15

Na 2200 Cu 1. 0—2. 8

Ca 800 Zn 10—15

M g 350 Ni 0. 05—0. 08

M n 2. 5—5. 0 Cr 2. 0

4　结论

ICP 仪工艺参数优化试验结果表明:适当降低 RF 功率和增加雾化压力, 有利于易电离元素

(如: K, Na元素)测定, 适当增加 RF 功率和降低雾化压力有利于中等易电离和难电离元素(如 Cr,

Cd 等元素 ) 测定。ICP 仪样品提升量的改变, 对各元素测试影响并不太大。一般在

1. 61—1. 85 mL·min- 1均可。

河蚌肉中含有丰富的矿物元素及其他一些人体健康所必需的微量元素, 但过多食用时,应考虑

一些有害元素如 Cd, As, Pb潜在的污染危险性。
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Analysis of Fourteen Trace Elements in Mussel Tissue by ICP-AES

LU Yan-Hua　
( Zhej iang T est Academe of Qual ity and T echnical S up erv ision, H angz hou 310013, P. R . China)

Abstract　The determination of fourteen t race elements in mussel t issue w as invest igated by
ICP-AES, and the opt imal experiment of parameters for ICP-AES instrument was studied. There w as
favorable to determine easy ionized elements, such as K and Na, with the RF pow er decreasing and
nebulizat ion pressure increasing. In contrast , that was suitable for measuring dif ficult ionized elements,
such as Cr and Cd or tw elve other elements w ith the RF pow er increasing and nebulizat ion pressure
decreasing. The change of sample speed had no effect on each analyt ical element . The correlation
coef ficients for elements w ere in range of 0. 9994—0. 9999, and detection limits w ere betw een
0. 3ng·mL - 1 and 18. 5ng·mL- 1 w ith recoveries w ere 93. 6%—104. 8% , and RSD was 8. 0%.
There are rich mineral elements in mussel t issue, such as K, Na, Ca and Mg , and some essent ial t race
elements, such as M n, Fe, Cu, Zn, Ni and Cr, for human health in mussel tissue. But it should be
not iced about the potential pollutions of tox ic elements Cd, As and Pb, as w ell as excessiv e problems of
trace elements in mussel t issue, w hen excessively consumed mussel t issue.
Key words　ICP-AES; M ussel; Technological Parameters; T race Elements

欢迎参观《北京天科邮票展览馆》

《北京天科邮票展览馆》由《科学家纪念邮票展览馆》、《陆达纪念馆》和《卢嘉锡纪念馆》等 3 部分组成, 是

科普类别的公益性展览馆,免费参观。在北京市工商行政管理局注册号为: 110229009367903; 北京市质量技术

监督局颁发的组织机构代码为: 78616185X ;北京市国家税务局和北京市地方税务局颁发的税务登记证号为:

11022978616185X ;中国人民银行颁发的开户许可证核准号为: J1000047864702;开户行为: 北京市农村商业银

行夏都支行,账号: 1403000103000010416。中华人民共和国国有土地使用证的证号为:京延国用( 2002出)字

第 283 号;中华人民共和国房屋所有权证的证号为 :京房权证延私字第 09140 号。

《科学家纪念邮票展览馆》展品内容: 古今世界各国发行的、有关科学家或他们的发明创造的纪念邮票(复

印件) , 大小为 210×297mm( A4 纸) , 共有 529 件。其中 190 位科学家为诺贝尔奖得主。每件展品均附有本馆

编辑的有关科学家的简介, 并如实叙述一些科学家的学术观点, 仅供参考。

《陆达纪念馆》展品内容: 1. 纪念陆达同志 (代序, 王鹤寿) ; 2. 陆达传略; 3. 《陆达纪念馆》照片目录;

4. 《陆达纪念馆》照片(共 35 张) ; 5. 《陆达纪念馆》(后语, 周开亿)。

《卢嘉锡纪念馆》展品内容: 1. 伟人已逝　风范长存 —— 纪念卢嘉锡先生 (章振乾 ) ; 2. 卢嘉锡生平;

3. 《卢嘉锡纪念馆》照片目录; 4. 《卢嘉锡纪念馆》照片(共 65 张) ; 5. 《卢嘉锡纪念馆》(后语) (《光谱实验室》

编辑部)。

3 馆展品内容已分别在《光谱实验室》2007年第 1 期、2008年第 1 期和 2009 年第 1期刊登并出有单行本。

参观须知: 1. 参观者应当具有高中(含)以上文化程度; 2. 地址 :北京市延庆县刘斌堡乡刘斌堡村东, 刘

斌堡乡中心小学东侧 ; 3. 展厅面积 300平方米; 绿化面积 3000 平方米 ; 4. 馆内禁止吸烟, 禁止触摸展品; 保

持清洁卫生, 爱护花木和陈设;每人入馆时间不得超过 2小时 ; 5.赴馆乘车路线:北京德胜门乘 919 路公交车

到终点站(延庆站, 快车 12元, 1 小时 30 分; 慢车 8 元, 有“一卡通”者 4折 ) , 再乘 920 路公交车或小面包车到

“刘斌堡东”站,下车即到( 5 元, 25 分钟) ; 6. 参观者请 1- 3 日前电话预约登记, 联系电话: ( 010) 62183031;

52513126; 13716729706。

注:陆达,钢铁研究总院前院长; 卢嘉锡,中国科学院前院长; 王鹤寿,原冶金工业部部长,第一届中共中央纪律检查委

员会副书记;章振乾,福建省民盟名誉主委、厦门大学原教务长。
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