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胶乳制品中重金属含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法
警告——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的[安全问题，使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1　 范围

本标准规定了用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定胶乳制品中铅（Pb）、镉（Cd）、铬(Cr)、铜(Cu)、锰(Mn)、锌(Zn)、铁(Fe)、砷(As)和汞(Hg)等9种重金属元素和铝(Al)共10种元素含量的方法。
本标准适用于胶乳材料及其胶乳制品。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是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    分析实验室用水规格和试验方法(GB/T 6682-2008，ISO 3696：1987，MOD)
3　 原理
样品经微波消解后，将消解液定容，用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定重金属铅（Pb）、镉（Cd）、铬(Cr)、铜(Cu)、锰(Mn)、锌(Zn)、铁(Fe)、砷(As)和汞(Hg)等9种重金属元素和铝(Al)金属元素的浓度，计算出试样中金属的含量。
4　 试剂和材料
除非另有规定，仅使用分析纯试剂。配制用水应符合GB/T 6682规定的二级以上纯水。
4.1　 硝酸
硝酸 65%（质量分数）（优级纯）。
4.2　 过氧化氢

过氧化氢，优级纯。
4.3　 标准储备溶液
铅（Pb）、镉（Cd）、铬(Cr)、铜(Cu)、锰(Mn)、锌(Zn)、铁(Fe)、砷(As)、汞(Hg)、铝(Al)、十种金属标准储备溶液可使用国家标准物质或国家标准样品。汞的储备液浓度为1g/L，其他储备液浓度为100mg/L。
4.4　 标准工作溶液

按照需要配置需要的标准溶液。此溶液有效期为1个月，若出现浑浊、沉淀或颜色有变化等现象是，应重新配置。
5　 仪器和设备
5.1　 电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）。

5.2　 微波消解仪
微波消解仪，具有温度或压力控制系统，配备聚四氟乙烯消化罐。
5.3　 分析天平
分析天平，精度为0.1mg。
5.4　 加热装置
可控温加热装置（酸消解样品专用）。

6　 测定步骤
6.1　 试样制备

在室温下采用机械切割或剪取方法将样品裁剪成尺寸约为5mm×5mm，厚度5mm以内的小试片。
6.2　 试验步骤

6.2.1　 微波消解
称取按 6.1方法制备的试样（0.100～0.500）g，精确至 0.1 mg，置于四氟乙烯消化罐中，加入5 m L 浓硝酸（4.1）和 2 m L 过氧化氢（4.2）溶液，然后将消解罐密闭。微波消解升温程序为：5min 升到135℃，保持5min；10min升到（210±10）℃，消解温度和速度根据不同仪器可适当调整；保持20 min消解完成后，取出消解罐；在通风橱中打开，待二氧化氮烟雾从消解罐中排除后，向消解罐内加入适量水，电热板上加热，赶酸至溶液剩余2mL左右，加适量纯水稀释，过滤于25mL容量瓶中，用适量纯水冲洗滤纸，一并转入容量瓶，用纯水定容，供电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定用。随同做试剂空白。保证充分消解后，得到澄清液，残余物为白色。
6.2.2　 样品的测定
6.2.2.1　 电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作参考条件
等离子气体流量：1.5L/min
辅助气体流量：0.20L/min
物化气体流量：0.80L/min
射频功率：1300W
参考分析波长见表1。
表1  参考分析波长
	元素
	Al
	As
	Zn
	Cd
	Cr
	Cu
	Pb
	Mn
	Hg
	Fe

	波长
	396.153
	188.979
	206.200
	228.8
	267.716
	327.393
	220.353
	257.61
	194.168
	239.562


6.2.2.2　 测定步骤
先配制所需测试的10种金属元素的标样溶液。汞标单独配制，铜、镉、铬、铅、砷、锰、铁、铝、锌可使用混标或者单标配制，稀释后配置的标样溶液有效期为1个月。标准曲线取6个点（包括校准空白），在线性相关系数不低于0.995的条件下，标准使用溶液浓度可根据实际需要作出调整。在仪器的基线相对平稳的状态下进标样溶液，连续重复测定三次，测得相应的峰面积，然后进试样溶液，连续重复测定三次，测得相应的峰面积。
7　 空白试验
根据以上6.2.1和6.2.2描述的步骤进行空白试验。
8　 结果计算
试样中元素Xi的含量按式（1）计算：
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式中：

Xi —— 试样中元素i的含量，单位为毫克每千克（mg/kg）；

C ——由标准工作曲线所得的试样溶液中元素的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；

C0——由标准工作曲线所得的空白溶液中元素的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
V——试液的定容体积，单位为毫升（mL）；

m——试样质量，单位为克（g）。
取两次平行测定结果的算数平均值作为样品试验结果，计算结果保留至小数点后1位。
9　 回收率的测定
向消解罐中加入与样品中金属含量相当的或适量的标准溶液，然后按上述6.2.1～6.2.2试验步骤进，各金属元素含量的回收率应在85%～110%。
10　 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差不超过其算术平均值的10%。
11　 检出低限

检出限见表2。不同规格型号的仪器可能各有差异。
                                    表2  各种元素检出限                    单位：mg/L
	元素
	Al
	As
	Zn
	Cd
	Cr
	Cu
	Pb
	Mn
	Hg
	Fe

	检出限
	0.02
	0.02
	0.01
	0.01
	0.03
	0.01
	0.03
	0.01
	0.04
	0.01


12　 试验报告
试验报告应包含下列内容：
a）本标准编号；
b）试样的名称、规格和编号；
c）使用仪器
d）试验结果；
e）试验日期；

f）与本标准的任何偏差；
g）试验者
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