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前    言

本标准的附录A、附录B、附录C、附录D为资料性附录。

本标准由浙江省质量技术监督检测研究院、浙江省食品安全检测院提出。

本标准由浙江省质量技术监督局归口。

本标准起草单位：浙江省质量技术监督检测研究院、浙江省食品安全检测院。
本标准主要起草人：何乔桑、张东雷、徐捷、李鑫。

农产品中钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、镍、
铜、锌、砷、镉、钡、铅含量的测定
电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法

1  范围
本标准规定了农产品中钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、镍、铜、锌、砷、镉、钡、铅含量的电感耦合等离子体－原子发射光谱（ICP-AES）测定方法。

本标准适用于粮谷、植物性食品干制品、水果、蔬菜、水产品、畜禽肉及蛋等产品中钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、镍、铜、锌、砷、镉、钡、铅含量的测定。
本标准14种元素的方法检出限参见附录A。

2  规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

3  原理
试样经消解后，将消解液喷入等离子体，并以此作光源，在等离子体光谱仪相应元素波长处测量其光谱强度，并采用标准曲线法计算元素含量。

4  试剂
除另有说明外，所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的一级水。
4.1  硝酸。

4.2  过氧化氢（分析纯）。

4.3  硝酸（1＋3）：量取100 mL硝酸，加入300 mL水，混匀。

4.4  硝酸（1＋19）：量取10 mL硝酸，加入190 mL水，混匀。

4.5  高氯酸。

4.6  硝酸-高氯酸混合溶液（4＋1）：量取400 mL硝酸，加入100mL高氯酸，混匀。

4.7  氩气（纯度≥99.9％）。

4.8  标准溶液

4.8.1  标准物质

4.8.1.1  内标物

铟标准溶液，其质量浓度为1 000mg/L，可按 GB/T 602标准方法配制。 

4.8.1.2  14种单元素的标准溶液
钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、镍、铜、锌、砷、镉、钡、铅元素标准溶液，质量浓度均为1 000mg/L，可按 GB/T 602标准方法配制。

4.8.2  标准贮备液

4.8.2.1  多元素混合标准贮备溶液1
按附录B计算出相当于10倍N7的铁、锰、锌、钡、砷单元素标准溶液（4.8.1.2）浓度的体积，按算得的体积分别移取上述5种单元素标准溶液（4.8.1.2）于100mL容量瓶中，用硝酸溶液（4.3）定容至刻度，混匀备用。

4.8.2.2  多元素混合标准贮备溶液2
按附录B计算出相当于10倍N7的铅、铬、铜、镉、镍单元素标准溶液（4.8.1.2）浓度的体积，按算得的体积分别移取上述5种单元素标准溶液（4.8.1.2）于100mL容量瓶中，用硝酸溶液（4.3）定容至刻度，混匀备用。

4.8.3  标准工作溶液（N1- N7 具体浓度见附录B）

4.8.3.1  铁、锰、锌、钡、砷混合标准工作溶液
按附录B计算分取0、0.2、0.4、0.8、2.0、4.0、10mL多元素混合标准贮备溶液1（4.8.2.1）于7个100mL容量瓶中，加1mL铟内标物溶液（4.8.1.1），以硝酸溶液（4.4）定容至刻度，混匀备用。

4.8.3.2  铅、铬、铜、镉、镍混合标准工作溶液
按附录B计算分取0、0.2、0.4、0.8、2.0、4.0、10mL多元素混合标准贮备溶液2 （4.8.2.2）于7个100mL容量瓶中，加1mL铟内标物溶液（4.8.1.1），以硝酸溶液（4.4）定容至刻度，混匀备用。

4.8.3.3  钾、钠、钙、镁混合标准系列溶液
按附录B计算分取0、0.5、1.0、2.0、5.0、10mL钾、钠、钙、镁单元素标准溶液（4.8.1.2）于6个100mL容量瓶中，加1mL内标物溶液（4.8.1.1），以硝酸溶液（4.4）定容至刻度，混匀备用。

5 仪器
5.1  电子天平：感量0.1mg。

5.2  电子天平：感量0.01g。

5.3  ICP-AES仪：带轴向观测。

5.4  微波消解仪：带聚四氟乙烯消解罐、具有调温或调压功能。

5.5  控温电加热器。

5.6  电热板。

5.7  高温炉。

5.8  样品粉碎设备：电磨机、绞肉机、匀浆机、粉碎机等。
6  分析步骤
6.1  试样制备与保存

6.1.1  粮谷、植物性食品干制品去杂后，磨碎，过40目筛，混匀后储于洁净容器中，保存备用。
6.1.2  水果、蔬菜、禽蛋等水分含量高的样品，取可食部分，用食品加工机或匀浆机打成匀浆，储于洁净容器中，0℃～4℃保存备用。
6.1.3  水产品、畜禽肉等样品，取可食部分，用绞肉机绞拌均匀，混匀。储于洁净容器中，

0℃～4℃保存备用。

注：在采样和制备过程中，应防止试样污染。

6.2  试样消解

6.2.1  湿法消解

按表1规定称取试样于100 mL三角瓶中，加入硝酸（4.1）20 mL -30mL，置于电热板上加热消解。若消解液处理到10mL左右时仍有未分解物或颜色较深，取下放冷，补加硝酸（4.1）5 mL -10mL，消解到10mL左右观察。如此反复几次，至消化液呈淡黄色或无色。加入高氯酸（4.5）1 mL -2mL,蒸发至冒白烟，取下放冷，补加少量硝酸（使定容后溶液介质为5％（V/V）硝酸），用少量水冲洗瓶壁，再移至电热板上温热，取下放冷。将消解液移入10mL-50mL容量瓶中，并用水多次洗涤三角瓶，洗液合并于容量瓶中，加入内标物溶液（4.8.1.1）0.1 mL -0.5 mL（控制内标物铟浓度为10μg/mL）,定容至刻度，混匀备用；同时做试剂空白。

表1 样品称取量                         单位为克
	消解方式
	样品类型

	
	水果、蔬菜、禽蛋
	畜禽肉
	水产品
	粮谷、植物性食品干制品

	湿法消解
	5-10
	0.5-2
	1-2
	0.5-1

	微波消解
	0.5
	0.2
	0.1-0.3
	0.2

	干灰化法（测砷除外）
	5-10
	1-5
	1-5
	1-2


6.2.2  微波消解

按表1规定称取试样于消解罐中，加入硝酸5 mL -7mL，过氧化氢1 mL -2mL（对粮谷、植物性食品干制品和其他高糖高脂类样品，应先在中温电热板上预加热5分钟），盖好安全阀后，将消解罐放入微波炉消解系统中。根据不同种类的试样设置微波炉消解系统的分析条件，至消解完全。酸剩余量可根据试液定容后酸度（酸度应控制在5％（V/V）左右）而定。若定容后酸度超过10％（V/V），可将消解罐放在控温电加热器上（温度控制在80℃±1℃）驱除部分硝酸，以下按6.2.1自“取下放冷。将消解液移入10 mL -50mL容量瓶中，……”起操作。

注：微波消解条件可参照附录C。

6.2.3  干灰化法（测砷除外）

按表1规定称取试样于瓷坩埚中，小火炭化至无烟，移入高温炉中于500℃灰化，时间视样品情况而定。若个别试样灰化不彻底，则可在样品冷却后滴加数滴硝酸，重新置入高温炉中灰化，直至样品变成灰白色为止，放冷。用少量硝酸（4.4）将灰分洗入100 mL三角瓶中，加2 mL硝酸-高氯酸混合溶液（4.6）于电热板上消解至冒白烟，以下按6.2.1自“取下放冷，补加少量硝酸……”起操作。

6.3  测定

6.3.1  ICP-AES仪参考条件

观测方向：轴向。

功率：1.10KW。


等离子气流量：15.0L/min。

辅助气流量：1.50L/min。

雾化气流量：0.80L/min。

6.3.2  分析谱线波长：本标准推荐使用的14种元素的波长见附录D。

6.3.3  内标元素谱线波长：铟 325.609 nm。

6.3.4  标准曲线
按试验要求及仪器规定，设置仪器的最佳分析条件，并调节仪器至最佳工作状态。根据待测元素含量按顺序测定标准系列溶液N1～N7各元素光谱强度，以元素浓度为自变量，以光谱强度为因变量，绘制标准曲线。

6.3.5  校准（工作）曲线：回归曲线的线性相关系数，混合标准系列相关系数应≥0.995。

6.3.6 样品测定

在选择的最佳测定条件下，测定空白溶液和试样溶液中各待测元素的光谱强度，从工作曲线上给出相应组分的浓度，对钾、钠、钙、镁和其他超系列元素可稀释5倍-10倍后测定。

7  结果计算
试样中各元素的含量按⑴式进行计算：
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式中：

X​​——被测元素含量，单位为毫克每千克，mg/kg；

c——被测试液中各元素的浓度，单位为微克每毫升，µg/mL；

c0——被测空白溶液中各元素的浓度，单位为微克每毫升，µg/mL；

V——被测试液体积，单位为毫升，mL；

f——试样液稀释倍数；

m——试样质量，单位为克，g。

8  精密度
元素含量≤0.1mg/kg时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对值不得超过算术平均值的30％；

元素含量在0.1mg/kg～1mg/kg时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对值不得超过算术平均值的20％；
元素含量>1mg/kg时，在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对值不得超过算术平均值的10％。

附 录 A

（资料性附录）

表A.1  14种元素的方法检出限

单位：µg/kg

	元素
	前处理方法

	
	湿法消解
	微波消解
	干灰化法

	
	水果、蔬菜、禽蛋
	畜禽肉、水产品
	粮谷、植物性食品干制品
	水果、蔬菜、禽蛋
	畜禽肉、水产品、粮谷、植物性食品干制品
	水果、蔬菜、禽蛋
	畜禽肉、水产品
	粮谷、植物性食品干制品

	钠
	0.3
	1.5
	3
	6
	15
	0.3
	0.6
	1.5

	镁
	0.05
	0.25
	0.5
	1
	2.5
	0.05
	0.1
	0.25

	钾
	3
	15
	30
	60
	150
	3
	6
	15

	钙
	1
	5
	10
	20
	50
	1
	2
	5

	铬
	2
	10
	20
	40
	100
	2
	4
	10

	锰
	2
	10
	20
	40
	100
	2
	4
	10

	铁
	0.4
	2
	4
	8
	20
	0.4
	0.8
	2

	镍
	3
	15
	30
	60
	150
	3
	6
	15

	铜
	3
	15
	30
	60
	150
	3
	6
	15

	锌
	1
	5
	10
	20
	50
	1
	2
	5

	砷
	20
	100
	200
	400
	1000
	/
	/
	/

	镉
	0.4
	2
	4
	8
	20
	0.4
	0.8
	2

	钡
	0.4
	2
	4
	8
	20
	0.4
	0.8
	2

	铅
	2
	10
	20
	40
	100
	2
	4
	10


附 录 B

（资料性附录）

 表B.1  14种元素的标准系列溶液浓度       

单位：µg/mL 

	元素名称
	标 准 系 列 溶 液

	
	N1
	N2
	N3
	N4
	N5
	N6
	N7

	钠
	0
	5
	10
	20
	50
	100
	/

	镁
	0
	5
	10
	20
	50
	100
	/

	钾
	0
	5
	10
	20
	50
	100
	/

	钙
	0
	5
	10
	20
	50
	100
	/

	铬
	0
	0.1
	0.2
	0.4
	1
	2
	5

	锰
	0
	0.1
	0.2
	0.4
	1
	2
	5

	铁
	0
	0.1
	0.2
	0.4
	1
	2
	5

	镍
	0
	0.04
	0.08
	0.16
	0.4
	0.8
	2

	铜
	0
	0.1
	0.2
	0.4
	1
	2
	5

	锌
	0
	0.1
	0.2
	0.4
	1
	2
	5

	砷
	0
	0.04
	0.08
	0.16
	0.4
	0.8
	2

	镉
	0
	0.4
	0.08
	0.16
	0.4
	0.8
	2

	钡
	0
	0.04
	0.08
	0.16
	0.4
	0.8
	2

	铅
	0
	0.04
	0.08
	0.16
	0.4
	0.8
	2


附 录 C

（资料性附录）

微波消解参考条件
表C.1 水果、蔬菜、畜禽肉蛋、水产品类样品的微波消解参考条件

	步骤
	1
	2
	3

	功率KW
	500
	800
	800

	温度/℃
	150
	180
	200

	时间/min
	8
	5
	5


表C.2 粮谷、植物性食品干制品或其他高糖高脂样品的微波消解参考条件

	步骤
	1
	2
	3
	4

	功率KW
	500
	800
	800
	800

	温度/℃
	120
	150
	180
	200

	时间/min
	5
	15
	5
	5


附 录 D

（资料性附录）
测定元素波长
表D.1    测定元素波长

                                                                              单位：nm
	元素名称
	波长
	元素名称
	波长

	钠
	589．592
	镍
	231.604

	镁
	285.887
	铜
	324.754

	钾
	766．461
	锌
	231.857

	钙
	315．592
	砷
	197.198

	铬
	206.158
	镉
	214.439

	锰
	259.372
	钡
	455.403

	铁
	238.204
	铅
	220.353
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