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摘要：建立微波消解-电感耦合等离子体质谱法（ICP/MS）测定背瘤丽蚌和鳙鱼体内8 种微量元素，样品加入HNO3+H2O2（3+1）

经微波消解、使用ICP-MS进行测定，引入Ge、In、Bi、Sc内标物质克服质谱干扰，并优化仪器参数。Fe、Cu、Zn、Mn、Cd、Pb、

As、Hg 的方法检出限分别为2.3、0.5、1.1、0.4、0.6、0.5、1.0、1.8 μg/L，相关系数均在0.9993以上，方法回收率在80.4~101.2%之

间，相对标准偏差小于6.29%；实际样品分析发现背瘤丽蚌体内富含Fe、Zn，而Pb、Cd、Hg等潜在危害元素亦同时存在。 
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Abstract: A method of microwave digestion-ICP/MS was established to determinate 8 kinds of trace element in mussel and bighead tissue. 

The sample was added with HNO3+H2O2 (3+1) after microwave digestion before ICP-MS determination. The introduction of Ge, In, Bi, Sc as 

internal standard substance can avoid spectral interferences, and the parameters of the apparatus was optimized. The detection limits of Fe, Cu, 

Zn, Mn, Cd, Pb, As and Hg were 2.3, 0.5, 1.1, 0.4, 0.6, 0.5, 1 and 1.8 μg/L, respectively, with the correlation coefficient higher than 0.9993. The 

recovery rate and relative standard deviation were 80.4~101.2% and less than 6.29%, respectively. The analysis of Lamprotula leai samples 

showed that Lamprotula leai was rich in Fe, Zn. However, several potentially harmful elements, such as Pb, Cd and Hg were also exist in the 

samples. 
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水生生态系统遭受破坏的危害导致人们对水生系

统保护与调节能力的修善越来越多地关注。滤食性贝

类因具有较强滤水能力，被广泛应用于水体的生态调

控[1]。以浮游生物为摄食目标的背瘤丽蚌作为河蚌中

一个特殊品类，富含多种蛋白质及氨基酸，碳水化合

物，营养丰富，另具药补作用[2~3]。然而目前对背瘤丽

蚌可食部分微量元素含量和检测方法的分析研究报道

较少。 

本文采用与背瘤丽蚌摄食性相近、养殖环境相同

的鳙鱼作为试验对照，对4~6龄的背瘤丽蚌体内的8种 
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微量元素含量测定分析。采用微波消解与ICP-MS技术
[4~6]，并对仪器雾化器压力、采样深度等参数进行优化

处理。为了解背瘤丽蚌的营养成分组成和微量元素含

量进行基础研究。 

1  实验部分 

1.1  供试样品 

背瘤丽蚌、鳙鱼样品采于同一混养池塘，鳙鱼为

无公害阴性样，由长沙市某养殖场提供。 

1.2  主要仪器和试剂 

XSeries-2 型电感耦合等离子体质谱，美国赛默飞

世尔公司；MARS XPRESS 型微波消解仪，美国 CEM 

公司；ML-3-4型可调式恒温电热板，北京科伟永兴仪

器有限公司；GSB-15 扇贝标准物质，中国计量科学
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研究院地球物理化学勘查研究所；Ca、Fe、Cu、Zn、

Mn、Cd、Pb、As、Hg 标准溶液（1.00 g/L），中国计

量科学研究院；内标溶液 Ge、In、Bi、Sc，国家钢铁

材料测试中心钢铁研究总院；硝酸、氢氟酸、高氯酸、

盐酸、过氧化氢，优级纯，天津科密欧化学试剂有限

公司；高纯水(电阻率大于18.2 MΩ/cm)；塑料容量瓶、

聚四氟乙烯微波消解罐要求在使用前分别用20%的硝

酸浸泡过夜，用超纯水洗净后备用。 

1.3  样品处理 

准确称取背瘤丽蚌和鳙鱼试样（充分混匀捣碎的

鱼糜）1.00 g到微波消解罐中，加入 6 mL的硝酸，2 mL

的过氧化氢溶液。按微波消解梯度升温程序：800 W

从室温经 5 min 升至 120 ℃、保持 3 min，再经 5 min

升至 150 ℃、保持5 min，然后经 5 min 升至 190 ℃、

保持 25 min 的步骤进行处理。空白样品按同样的方式

进行处理，然后冷却至室温，定容至25 mL。 

1.4  ICP-MS仪器条件 

试验以1.00 ppb的7Li/59Co/115In/238U调谐液进行参

数优化，以获得最为理想的灵敏度和精密度为试验目

的。通过参照文献[7]仪器条件调试所得，经调谐后的

仪器参数设置如表1所示。 

表1 ICP-MS主要工作参数 

Table 1 Operating parameters of ICP-MS 

仪器参数 
设定 

数值 
仪器参数 

设定 

数值 

射频功率/w 1350 采样锥和截取锥 镍 

冷却气流量(LOX)/(L/min) 12.0 八极杆反应池模式 氦气 

载气流量(LOX)/(L/min) 1.1 采样深度（mm） 14.0 

辅助气流量(LOX)/(L/min) 0.5 雾化室温度/℃ 2 

提取透镜电压/V -125.49 氧化物 <2% 

雾化气压力/bar 2.2 双电荷 <3% 

聚焦透镜电压/V 7.45 蠕动泵（r/min） 25 

1.5  内标元素 

在分析中,加入内标元素可以对基体、仪器漂移进

行补偿,并根据待测样品和标准溶液中内标元素计数

的差异计算出校正系数,对待测样品的各元素浓度进

行校正。笔者参照标准[8]，选定Cu、Zn、As的内标元

素为Ge，Cd的内标元素为In，Hg的内标元素为Bi、Fe、

Mn、Pb的内标元素为Sc。 

2  结果与讨论 

2.1  仪器工作条件的确定 

RF功率、雾化气流量和采样深度等对信号的响应

及对多原子离子、氧化物和双电荷离子的产率都有很

大的影响[9]，试验通过调节雾化器压力分别至2.2 bar、

2.5 bar、2.8 bar三个参考指示值，在保持其他条件一致

时分别对8种元素（浓度为4.0 μg/L混合标准溶液）进

样分析，发现雾化器压力指示值在2.2 bar时，分析条

件为最佳。同时通过改变RF功率1200 W、1250 W、

1400 W三个参考指示值，调节采样深度在11.0 mm、

12.0 mm、14.0 mm三个参考指示值。实验发现射频功

率在1250 W，采样深度在140 mm时分析条件为最佳。

最终的仪器工作条件参数如表1所示。 

2.2  物理干扰、机体干扰及校正 

在使用ICP-MS分析样品的过程中往往会受到物

理、机体抑制两种干扰，具体表现为同质异位素、双

电荷、氧化物离子的干扰，由载气和水溶液基体中的

其它原子所形成的复合离子模式的干扰[10]与样品粘

度、表面张力、溶解性固体在雾化器孔尖上形成的盐

析的干扰。 

试验采用标准 [11]的校准方法对仪器进行物理干

扰的校正；而机体干扰的校正则是通过采用添加多种

内标元素消除基体效应对待测元素产生抑制，内标元

素的选定为Ge、In、Bi、Sc。 

2.3  消解方式的选择 

试验采用对 GSB-15 扇贝标准物质作为目标试验

物质，分别对电热板消解和微波消解两种消解方式进

行对照试验。采用电热板消解方式处理的 8种元素的

测定结果偏低，相对标准偏差（RSD 值）较大，易产

生离群值。其原因是样品未消解完全，消解过程的质

量难以控制，这与王京文等[12]报道相符。而采用微波

消解方式的测定结果与标准值更为接近，且 RSD 值相

对较小，故采用微波消解进行试验。两种消解方式的

试验结果如表 2 所示。 

表2 两种消解方式的测定结果（n=6） 

Table 2 Two kinds of method to dispel the determination results  

测定 

元素 

标准值 

/(mg/kg) 

电热板消解  微波消解 

结果平均值

/(mg/kg) 

RSD 

/% 

 结果平均值 

/(mg/kg) 

RSD 

/% 

Fe 41.0±5.00 36.0 2.86  43.2 1.58 

Cu 1.34±0.18 1.20 8.78  1.39 4.85 

Zn 75.0±3.00 69.0 4.85  78.0 1.94 

Mn 19.2±1.20 16.8 8.32  19.2 4.26 

Cd 1.06±0.10 0.98 7.44  1.09 5.43 

Pb 0.12 0.09 6.52  0.13 5.28 

As 3.60±0.60 3.32 7.86  3.71 4.68 

Hg 0.04±0.007 0.03 10.3  0.04 7.35 

2.4  线性关系和方法检出限 

按试验方法对8种元素混合标准溶液进行测定，在

0.5~4.0 μg/L范围内以8种元素各组分的峰面积Ａ对应
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其质量浓度ρ（μg/mL）进行线性回归试验，线性关系

较好，相关系数均在0.9993以上；以3倍信噪比（S/N）

作为方法检出限，8种元素的检出限分别为2.3、0.5、

1.1、0.4、0.6、0.5、1.0、1.8 μg/L。 

2.5  精密度和方法回收率 

选用阴性鳙鱼鱼糜进行精密度和加标回收试验。

取样6份，采用微波消解方法处理后，使用ICP-MS测

定样品中8种元素的含量。如表3所示，该方法的加标

回收率均在80.4~101.2%之间，相对标准偏差（RSD）

小于6.29%。试验证明，该方法稳定、准确，可用于

鳙鱼和背瘤丽蚌的8种微量元素的测定。 

表3 精密度和方法回收率(n=6) 

Table 3 Precision and method recovery 

试验结果 Fe Cu Zn Mn Cd Pb As Hg 

原样平均浓 

度/(mg/kg) 
2.50 0.20 4.40 0.00 0.03 0.00 0.00 0.01 

添加浓度 

/(mg/kg) 
100 10 100 100 10 10 10 10 

测定平均浓 

度/(mg/kg) 
98.71 10.32 94.17 16.8 9.15 8.54 8.23 8.46 

回收率/% 96.3 101.2 90.2 80.4 91.2 85.4 82.3 84.5 

RSD/% 2.61 2.18 6.21 5.24 3.82 4.29 6.29 5.97 

表4 两种样品的微量元素测定(n=3)/（mg/kg） 

Table 4 Determination of trace elements of two samples 

样品名称 Fe Cu Zn Mn Cd Pb As Hg 

背瘤丽蚌 

1102 4.180 117.6 641.6 0.514 0.024 0.031 0.057 

1083 4.394 103.4 675.9 0.499 0.023 0.039 0.058 

1174 4.602 111.2 662.0 0.486 0.026 0.035 0.05 

鳙鱼 

2.346 0.185 4.415 0.000 0.028 0.002 0.003 0.0115 

2.582 0.168 3.972 0.000 0.031 0.003 0.003 0.0108 

2.288 0.192 4.156 0.000 0.034 0.002 0.004 0.0124 

2.6  实际样品测定 

运用该方法分别对某养殖场提供的3个背瘤丽蚌和

鳙鱼样品进行监测分析。分析发现，背瘤丽蚌和鳙鱼

的各种微量元素的含量差异较大。如表4所示，在几倍

到几百倍不等，特别是Fe、Zn、Mn的含量。 

3  结论 

3.1  本文采用微波消解进行样品的处理，电感耦合等

离子体-质谱（ICP-MS）法同时测定背瘤丽蚌和鳙鱼

体内Fe、Cu、Zn、Mn、Cd、Pb、As、Hg 8种微量元

素的含量，引入Ge、In、Bi、Sc四种内标元素消除物

质和试验条件的干扰，优化射频功率、采样深度等参

数，增强测定结果的准确性，以期能够满实验室对足

河蚌可食用部分微量元素的检测要求。 

3.2  试验对背瘤丽蚌、鳙鱼实际样品测定分析，发现

背瘤丽蚌的多种微量元素含量要明显高于普通淡水鱼

类鳙鱼，特别是Zn、Mn元素含量。背瘤丽蚌富含多

种对人体有益的Zn、Fe微量元素，同时在日常食用中

应考虑过量摄取Pb、Cd、Hg等有害物质可能造成的潜

在危害。 
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