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海水养殖水 镉的测定 电感耦合等离子体质谱法 

1 范围 

本标准规定了用电感耦合等离子体质谱法测定海水养殖水中镉含量的方法。 

本文采用稀硝酸直接稀释处理海水养殖水，使用电感耦合等离子体质谱检测镉元素含

量。 

本标准适用于海水养殖水中镉0.5～5μg/L的测定。 

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 5750.5 生活饮用水标准检验方法 无机非金属指标 

GB/T 6379.1 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第1部分 总则与定义（ISO 

5725-1，IDT） 

GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分 确定标准测量方法

重复性与再现性的基本方法（ISO 5725-2，IDT） 

3 方法提要 

样品经硝酸（1+24）稀释后，用电感耦合等离子体质谱法测定，内标校正，工作曲线法

定量。 

4 试剂 

除非另有说明，分析中仅使用GB/T6682规定的一级水。 

4.1 硝酸（1+24） 

4.2 氩气（体积分数>99.99%） 

4.3 标准溶液： 

镉元素标准溶液（1g /L，国家一级标准物质）， 

In元素标准溶液（10mg /L），
7
Li、

89
Y 、

205
Tl调节溶液（10mg/L）。 

4.4 镉标准溶液（10μg/L）:由镉标准溶液(1g/L)逐级稀释制成，此溶液现用现配。 

4.5 In内标溶液（500μg/L） 

由In元素标准溶液（10mg/L）以硝酸（4.1）逐级稀释制成。 

4.6 
7
Li、

89
Y、

205
Tl 调谐溶液 
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由
7
Li、

89
Y、

205
Tl标准溶液（10mg/L）以硝酸（4.1）逐级稀释制至适宜浓度。 

5 仪器装置 

电感耦合等离子体质谱仪 

6 分析步骤 

海水以0.45μm纤维滤膜过滤后，加硝酸（4.1）酸化至pH小于2，储存于聚乙烯塑料瓶或

硬质玻璃瓶。 

6.1 样品量 

准确量取样品1.0mL。 

6.2 测定次数 

准确量取样品两份，进行平行测定，取其平均值。 

6.3 空白试验 

随同样品做空白试验。 

6.4 分析试液的制备 

准确量取样品1.0mL，准确加入 1.0 mL内标溶液(4.5),以硝酸（4.1）溶液定容至

10.00mL，振摇均匀，进样检测。 

6.5 标准系列溶液的配制 

移取0.0mL、0.10mL、0.20mL、0.80mL、2.00mL、5.00mL镉标准溶液（4.4）至6个10mL

容量瓶，分别准确加入 1.0 mL内标溶液(4.5),以硝酸 （4.1）稀释至刻度,混匀。 

6.6 测定 

6.6.1 元素分析参数 

待测元素为Cd，选择同位素114，选用内标元素
115
In。编辑干扰校正方程对检测结果进

行校正：[
114
Cd]=[114]-0.02683[118]。 

6.6.2 推荐的仪器工作参数 

推荐的仪器工作参数见表1 

表 1 ICP-MS 调谐参数 

项目 范围 

质量轴 
7
Li ：7.0±0.05amu ；

89
Y ：89.0±0.05amu ；

205
Tl： 205.0±0.05amu 

分辨率(at 10%) 0.65-0.80amu 

灵敏度(0.1sec., 1ug/L) Li: ≥3000；Y: ≥10000；Tl: ≥6000 

氧化物 (156/140) ≤2.0% 

Doubly Charged (双电荷) ≤3.0% 
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6.6.3 测量 

将标准系列溶液，空白试验溶液，分析试液同时按推荐的仪器工作参数进行测量。由标

准曲线法计算出被测元素的质量浓度。 

7 计算 

按式（1）计算样品中镉的质量浓度 

3

0

3

0

x
10

10)(






V

V


                                                （1） 

式中 

x  ------- 样品中镉的质量浓度，mg/L; 

   ------  分析试液中镉的质量浓度，mg/L; 

0  ------  空白试液中镉的质量浓度，mg/L; 

V   ------  样品定容体积，mL; 

V0     ------  量取的样品的体积，mL; 

8 精密度 

8.1 重复性 

在重复性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重

复性限（r）的情况下不超过5%。表2给出了镉重复性限的计算线性方程。 

表 2 镉的重复性限 

测定元素 含量范围 重复性限 

镉 0.5～5μg/L  0177.01233.0  r  

表2：   -两个测定值的平均值 

8.2 再现性 

在再现性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再

现性限（R）的情况不超过5%。表3给出了镉再现性限的计算线性方程。 

表 3 镉的再现性限 

测定元素 含量范围 再现性限 

镉 0.5～5μg/L 0249.01311.0  R  

表3：  -两个测定值的平均值 
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9 质量保证和控制 

为保证检测结果的质量，实验过程中每批次样品应随同样品做双份空白试验；并且应检

测两个平行样，在重复性条件下获得两次独立检测结果的绝对差值不得超过重复性限；并做

加标回收实验，回收率保证在80%-110%之间。 

_________________________________ 


