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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件由运城市综合检验检测中心、浮山县综合检验检测中心、翼城县综合检验检测中心、运城市

营养师协会提出。

本文件由运城市营养师协会归口。

本文件起草单位：浮山县综合检验检测中心、翼城县综合检验检测中心、运城市综合检验检测中心、

临汾市乡村振兴研究院、新泰市农村集体经济发展促进中心、浮山县乡村振兴服务中心、三门峡市医学

交流服务中心、临汾金鑫农业发展有限公司、运城市营养师协会。

本文件主要起草人：席少华、姜琴、郭璞、王小占、曹本男、徐梦萧、王芳、王静、张旖琳、任金

辉、耿潇、张晓东、常美艳、樊梨兵。
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晋南地产桃仁中铅、镉、砷、汞、铜的测定

电感耦合等离子体质谱法

1 范围

本文件规定了电感耦合等离子体质谱法测定晋南地产桃仁中铅、镉、砷、汞、铜元素的方法。

本文件适用于晋南地产桃仁中铅、镉、砷、汞、铜元素的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 6682-2008 分析实验室用水规格和试验方法

《中华人民共和国药典（2020年版）》一部

3 术语和定义

桃仁

指产地限于山西省晋南地区的运城、临汾等区域范围内的蔷薇科桃Prunus persica（L.）Batsch的干

燥成熟种子。

4 原理

试样经硝酸和过氧化氢混合酸微波消解，采用电感耦合等离子体质谱仪进行测定，以元素特定质量

数（质荷比，m／z）定性，以待测元素质谱信号与内标元素质谱信号的强度比与待测元素的浓度成正

比进行定量分析。

5 试剂或材料

5.1 通则

本文件所用试剂除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的优级纯化学试剂。实验用水为新制备

的去离子水或同等纯度的水。

5.2 硝酸（HNO3）：优级纯

5.3 过氧化氢（H2O2）：优级纯

5.4 硝酸溶液：5+95，用（5.2）配制

5.5 标准溶液

5.5.1 单元素标准溶液

用高纯度的金属（纯度大于99.99%）或金属盐类（基准或高纯试剂）配制成浓度为100~1000 mg/L
的标准溶液。亦可购买市售有证标准物质。

5.5.2 单元素标准储备液
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分别取单元素标准溶液（5.5.1）适量，用硝酸溶液（5.4）稀释制成单元素标准储备液。亦可购买

市售有证标准物质。

5.5.3 内标标准储备液

选用72Ge、209Bi、135In为内标元素,内标元素的选择见附录表A.1。

5.5.4 内标标准使用液

用硝酸溶液（5.4）稀释内标储备液（5.5.3）配制成浓度为1mg/L的内标标准使用液。

5.6 质谱仪调谐溶液

Be浓度为10 µg/L，Co 、Mn浓度为5 µg/L，Bi、Ce和In浓度为2 µg/L。

5.7 氩气

纯度不低于99. 999%。

5.8 氦气

纯度不低于99. 999%。

6 仪器设备

6.1 电感耦合等离子体质谱仪。

6.2 微波消解仪。

6.3 天平：感量 0.1 mg、0.01 mg。

6.4 电热鼓风干燥箱。

6.5 国家标准药筛。

6.6 高速粉碎机。

7 样品及试样前处理

7.1 试样的制备

准确称取约0.5 g样品（经60 ℃干燥至恒重的粗粉）于微波消解管中，用少量水润湿，加入6 mL 硝

酸和2 mL过氧化氢(如反应剧烈，放置至反应停止），然后密闭消解罐，放入微波消解仪中（消解程序

附录表B.1）。微波消解结束、冷却后转移至50 mL容量瓶中，用水定容至刻度摇匀，即得。

7.2 空白试样的制备

按照与试样的制备（7.1）相同步骤制备空白试样。

8 测定方法

8.1 仪器的参考条件

电感耦合等离子体质谱仪测定条件见附录表C.1。

8.2 仪器调谐

点燃等离子体，仪器稳定30 min。使用质谱仪调谐液（5.6）对仪器的灵敏度、氧化物和双电进行

调谐，在仪器的灵敏度、氧化物、双电荷满足要求的条件下，调谐溶液中所含元素信号的相对标准偏

差≤5%，在涵盖待测元素的质量范围内进行质量校正和分辨率校正。

8.3 标准曲线的绘制
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精确移取多元素混合标准储备液（5.5.2）适量，用硝酸溶液（5.4）稀释成铅、砷为0、1.0、2.0、
5.0、10.0、20.0 µg/L；镉为0、0.2、0.5、2.0、5.0、10 µg/L；铜为0、10.0、20.0、50.0、100、200µg/L
的标准系列溶液。汞为0、0.20、0.50、1.0、2.0、5 .0µg/L的标准系列溶液。汞标准溶液临用现配。内标

元素标准使用液在样品雾化之前通过蠕动泵自动加入。

用电感耦合等离子体质谱仪测定标准溶液，以标准溶液浓度为横坐标，以样品信号与内标信号的比

值为纵坐标。用线性回归分析方法求得其斜率用于样品含量计算。

8.4 测定

试样测定前，先用硝酸溶液（5.4）冲洗,直到信号降至最低，待分析信号稳定后才可开始测定。

试样测定时应加入与绘制标准时相同量的内标元素标准使用溶液。若样品中待测元素的浓度超出校

准曲线范围，需用硝酸溶液（5.4）稀释后重新测定。相同条件下测定空白试样。

9 结果计算与表示

桃仁中元素含量的质量分数ω，按照公式(1)计算。

� = （�−�0）×�×�
�×1000

································（1）
式中:
ω—样品中金属元素的含量，mg/kg；
C—由标准曲线计算所得试样中金属元素的质量浓度，µg/L；
C0—实验室空白试样中对应金属元素的质量浓度，µg/L；
m—称取 60℃干燥至恒重的过筛后样品的质量，g；
V—消解后试样的定容体积，mL；
�—试样的稀释倍数；

测定结果用平行测定的平均值表示，计算结果保留 3位有效数字。

10 精密度

在重复性条件下获得的 3次独立测定结果的相对标准偏差≤5.0%。
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附 录 A
（资料性）

推荐的分析物质量与内标物

本文件推荐的分析物质量与内标物见附录表A.1。

表 A.1 推荐的分析物质量与内标物

元素 质量数 内标

铅 208 209Bi
镉 114 115In
砷 75 72Ge
汞 202 209Bi
铜 63 72Ge

附 录 B
（资料性）

微波消解升温程序
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本文件推荐的微波消解升温程序见附录表B.1。

表 B.1微波消解升温程序

步骤 控制温度（℃） 升温时间（min） 恒温时间（min）
1 115 15 5
2 185 10 25

附 录 C
（资料性）

电感耦合等离子体质谱仪参考条件

本文件推荐的电感耦合等离子体质谱仪参考条件见附录表C.1。

表 C.1电感耦合等离子体质谱仪参考条件
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参数 参数设定

高频功率（kW） 1.2
辅助气（L/min） 1.1

碰撞气 He
等离子体气（L/min） 9

载气（雾化气）（L/min） 0.7
雾化器 同心雾化器

雾化室温度（℃） 5
采样锥/截取锥 铜锥/镍锥

碰撞气流速（mL/min） 6
重复采集次数 3
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