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两种消解方法在火焰原子吸收光谱法测定 

马氏珠母贝中微量镉的比较 
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摘要：比较两种样品消解方法即高压密封消解法和常规湿法消解法，用火焰原子吸收光谱法测定马氏珠母贝中微量镉的含量。

结果表明：测定采用高压消解罐法消解的马氏珠母贝中镉含量为 60.96 mg/kg，湿法消解法的为 61.65 mg/kg，测定结果没有明显差异，

测定 RSD 均小于 3%，回收率结果分别为 97.44~101.29%和 96.77~102.19%。两种消解方法相对设备要求简单，花费少，均能满足分

析测定要求，符合绝大部分实验室条件，相比之下高压密封消解操作更简单，方便，消耗酸量更少。 
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Abstracts: Two kinds of sample digestion methods, high pressure airproof digestion and conventional wet digestion, were tested for 

determination of cadmium content in Pinctada martensii by flame atomic absorption spectrometry. The results showed that the cadmium 

contents in Pinctada martensii by high pressure digestion digestion and wet digestion were 60.96 mg/kg and 61.65 mg/kg, respectively. The 

RSD were less than 3% and the recovery by the two methods were 97.44~101.29% and 96.77~102.19%, respectively. Both of the two methods 

required relatively simple equipments and low cost. Digestion with high pressure airproof was more facile, convenient and needed less 

consumption of acid than wet digestion. 
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马氏珠母贝(Pinctada martensii)又名合浦珠母贝，

是我国南方海水珍珠养殖的主要品种，也是我国人工

培养海水珍珠养殖最广，数量最大的主要贝类，主要

分布于海南、广东、广西和福建等省。贝肉细嫩味美，

除了一部分直接食用外，大部分作饲料原料。亦有将

其贝肉制成罐头或其他风味食品，或提取其活性成分

如酶解蛋白、降血压肽、糖胺聚糖等[1~6]。但贝类属于

滤食性的底栖生物，对重金属具有很强的富集能力，

所以造成贝类中体内重金属含量极易超标[7]。而直接

食用这些重金属超标的贝肉或深加工的贝肉产品时，

可使重金属通过食物链传递到人，直接危害人类的身 
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体健康。 

镉是污染环境的有毒重金属之一，是慢性蓄积性

体健康。毒物，对肾脏、骨骼、肺、肝、神经系统以

及血液系统均可产生毒性，并且具有致癌、致畸和致

突变的作用。联合国环境规划署提出 12种具有全球性

意义的危险性物质，镉被列为首位。在当今世界主要

研究的毒素中，镉位居第三位，其毒性作用已引起国

内外学者的广泛关注[8]。 

目前，测定重金属镉的方法应用最多的是原子吸

收光谱法[9~13]。而试样的消化方法有干法灰化、湿法

消解、高压密封消解和微波消解法等，这些方法各有

优劣。干法灰化花费时间较长，基本无环境污染，但

镉元素容易造成损失；湿法消解消化彻底，要消耗大

量的酸，对环境影响较大；高压密封消解耗酸量少，

但单个样品消解所需时间较长；微波消解需要专门的

设备，价格昂贵，消解快速，但受称样量的限制，对
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含镉量过低的样品，难以准确检测[14~15]。为了更好地

对这些贝肉进行深加工利用，监测其镉含量水平，本

文采用火焰原子吸收光谱法测定马氏珠母贝中重金属

镉的含量，比较了混合酸湿法消解和高压密封消解对

测定镉含量的影响。 

1  试验部分 

1.1  仪器及试剂 

Z-5000 塞曼原子吸收分光光度计，日本日立公

司；镉空心阴极灯，北京有色金属研究院；Milli-Q 

Academic 超纯水机，美国 Millipore；AUY220 电子天

平，日本SHIMADZU；钢衬 F4 消解罐，江苏正红塑

料厂；B-2.4恒温电热板，上海崇明实验仪器厂；GR-76

热空气消毒箱，上海博讯。 

镉标准贮备液（1 mg/mL）：国家标准溶液 GSB G 

62040-90，国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院。分

析时逐级稀释至所需浓度 10.0 μg/mL。 

贻贝 GBW08571（中科院生态环境研究所国家海

洋局第二海洋研究所）。 

试验用水为超纯水，实验用玻璃器皿如容量瓶、

烧杯、三角锥瓶等均用（1+4）的硝酸浸泡 24 h，依

次用自来水、单蒸水、超纯水冲洗 2~3 次，烘干备用。 

1.2  试验材料 

马氏珠母贝 Pinctada martensii（湛江徐闻）。 

1.3  仪器工作条件 

本试验中所用日立 Z-5000 原子吸收分光光度计

的仪器工作条件见表 1。 

表 1 仪器工作条件 

Table 1 Working conditions of the instrument 

元素 
波长 

/nm 

灯电流 

/mA 

带宽 

/nm 

燃烧器 

高度/mm 

乙炔流量 

/(L/min) 

空气流量

/(L/min) 

背景校 

正方式 

Cd 228.8 4.0 1.3 2 2.0 15.0 塞曼效应 

1.4  试验方法 

先用自来水多次冲洗贝壳表面，开壳取出贝肉，

依次用自来水、单蒸水、超纯水多次反复冲洗，滤干

水分，匀浆。经冷冻干燥后，用搅拌机打成粉末，过

300 μm筛子，置于广口瓶中，干燥器中保存。称样前，

80 ℃烘箱中烘干 4 h 后，冷却后称样。 

1.4.1  高压密封消解法 

称取马氏珠母贝称约 0.25 g 于 F4 消解内罐，加

入 5 mL 硝酸微热，样品溶解后静置过夜，次日再加

入 5 mL硝酸和 1 mL过氧化氢，把 F4消解内罐放入

不锈钢外罐中，旋紧盖子，置于 130 ℃烘箱恒温 3 h，

冷却到室温，取出内罐，置于 95 ℃水浴下挥发酸 30 

min，转移到 50 mL容量瓶，定容到刻度待测。同时

做试剂空白。 

1.4.2  湿法消解法  

称取马氏珠母贝称约0.25 g于 250 mL三角锥瓶，

加入硝酸:高氯酸=4:1 的混合酸5 mL，微热，待样品

溶解后静置过夜。次日再加入 5 mL 混酸，盖上小漏

斗，置于电热板上低温加热消解至棕色烟冒尽，然后

升高温度加热至样品清亮。待消化液清亮后，继续加

热至白烟散尽呈盐湿状，冷却，用水冲洗瓶内壁两三

次，冷却后，加入少量水微热溶解，转移入 50 mL容

量瓶，用 1%（V/V）稀硝酸定容到刻度待测。同时做

试剂空白。 

1.5  镉标准曲线的绘制 

准确移取 0.00、0.25、0.50、1.00、2.00、3.00、

4.00、5.00 mL浓度为 10.0 μg/mL的镉标准溶液，分

别加入在 8 个 50 mL容量瓶中，用 1% (V/V)稀硝酸定

容。镉标准系列浓度即为 0.00、0.05、0.10、0.20、0.40、

0.60、0.80、1.00 μg/mL。在仪器选定工作条件下，分

别测定对应的吸光度，以镉的浓度为横坐标，测得的

吸光度值为纵坐标，绘制吸光度-浓度的关系曲线。 

1.6  样品的测定 

按仪器选定的工作条件下，测定样品消解液吸光

度，根据标准曲线的线性回归方程计算其浓度，算出

马氏珠母贝中镉的含量。 

2  结果与讨论 

2.1  线性范围、检出限和精密度 

在选定仪器工作条件下绘制工作曲线，线性回归

方程为 y=0.104x-0.0001，相关系数 r=0.9998，线性范

围为 0.05~1.00 μg/mL。连续测定空白溶液 11次，据 3

倍标准偏差除以标准曲线斜率计算出方法的检出限为

0.00686 μg/mL。对 1.00 μg/mL的标准镉溶液连续测定

12 次，RSD 为 0.34%，精密度较高。 

2.2  样品中镉含量分析与精密度对比 

表 2 样品分析结果 

Table 2 Analytical results of the samples 

样品名称 消化方法 测定结果/(mg/kg) 平均值 RSD/% 

马氏珠 

母贝 

高压消解 

罐消解 

60.77,62.38,60.34, 

60.55,61.13,60.56 
60.96 1.23 

湿法消解 59.60,61.47,63.16, 

61.43,61.51,62.73 
61.65 2.03 

按试验方法对马氏珠母贝进行消解，测定其镉含

量，考察两种样品前处理方法对测定结果的影响，结

果见表 2，经过高压密封消解的马氏珠母贝镉含量为

60.96 mg/kg，而湿法消解的测定结果为 61.65 mg/kg，

测定结果 RSD 均小于 3%。表明这两种消解方法有较
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高的精密度，均可作为马氏珠母贝镉含量测定的消解

方法。 

2.3  回收率和标准物质分析 

在马氏珠母贝样品中加入一定量的标准溶液，按

试验方法进行消解，在最佳的试验条件下进行测定镉

的含量，并求出加标回收率，结果见表 3。经过高压

密封消解测得的回收率结果为 97.44~101.29%，平均

为 98.72%，湿法消解测得的回收率结果为 96.77~ 

102.19%，平均为 99.79%，均符合分析要求。 

表 3 回收率测定结果 

Table 3 The results of recovery 

样品 

名称 

消化 

方式 

样品含 

量/μg 

加入 

量/μg 

测定 

值/μg 

回收 

率/% 

平均回 

收率% 

马氏 

珠母 

贝 

高压消解

罐消解 

15.459 10.0 25.271 98.12 

98.72 
15.307 10.0 25.051 97.44 

15.557 10.0 25.359 98.02 

15.362 10.0 25.491 101.29 

湿法消解 

16.097 10.0 26.195 100.98 

99.79 
18.353 10.0 28.572 102.19 

15.789 10.0 25.711 99.22 

15.770 10.0 25.447 96.77 

分别用高压消解罐消解和湿法消解对标准物质贻

贝(GBW08513)进行消解处理，测定结果见表 4，两种

消化方法测定值均在标准值（4.5±0.5 μg/g）范围内，

说明本方法准确、可靠，能够用于实际样品中镉的测

定。 

表 4 标准物质贻贝 GB08571 分析结果 

Table 4 The Analytical results of Standard material Mytilus 

edulis 

标准 

物质 

标准值 

/(μg/g) 

测定值(μg/g, n=3) 

高压消解罐消解 湿法消解 

贻贝 GB08571 4.5±0.5 4.31±0.13 4.41±0.37 

3  结论 

通过马氏珠母贝镉含量测定和回收率分析，以及

标准物质分析可知，两种消解方法对测定马氏珠母贝

中镉含量测定结果影响不大，均得满足分析要求。这

两种消解方法对仪器设备要求比较低，花费少，绝大

部分实验室均能满足要求。但湿法消解法消耗大量的

酸，劳动强度大，消解的酸雾容易污染环境。高压密

封消解操作简单、方便，酸消耗量少。 
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