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摘要:用水提取婴幼儿奶粉中的碘,亚铁氰化钾和乙酸锌盐

析法沉淀蛋白,过滤后可以得到澄清处理液。用电感耦合等

离子体质谱对提取样液进行测定,130Te作为内标物进行定

量分析。该方法简便快捷,检出限为0.10mg/kg加标回收

率为90.8%~109%,相关系数>0.999,精密度试验 RSD<
2%。
关键词:婴幼儿奶粉;碘;水提法;电感耦合等离子体质谱

Abstract:Theiodioneininfantformulaisextractedwithwater,and
proteinsareprecipitatedusingpotassiumferrocyanideandzincace-
tate.Thengotsampleclarifiedbyfiltration.BySamplesolutions
weremeasuredwiththeinductivelycoupledplasmamassspectrome-
try(ICP-MS),whichthe130Teasaninternalstandardforquanti-
tativeanalysis.Thismethodissimpleandfast,withwhichthede-
tectionlimitis0.10mg/kg,therecoveryrateis90.8%~109%,the
correlationcoefficientsisover0.999,andtheprecision(RSD)isless
than2%.
Keywords:infantmilkpowder;iodine;waterextraction;inductively
coupledplasmamassspectrometry(ICP-MS)

碘是具有重要的生物效应的微量元素,是人体必需的微

量元素之一。碘与人体的生长发育、新陈代谢密切相关,特

别对大脑的发育有很重要的作用,主要功能是促进甲状腺素

的合成。中国是人群碘缺乏严重的国家之一,食用富含碘的

食物可以有效补充碘,预防碘缺乏症的发生。婴幼儿配方奶

粉是婴幼儿的主要食品,也是婴幼儿碘摄入的主要来源,主

要以碘化钾,也有以碘酸钾水溶性盐的形式加入。

碘是一种多形态非金属元素,以游离态的碘、碘化物、碘

酸盐以及甲基碘等多种形态存在。碘的不同形态以及其易

挥发、记忆效应强等性质,使碘的分析复杂化,样品处理不当

会使测定结果的准确度和重现性受到影响。

碘的常用检测方法有:气相色谱法[1-3]、气相色谱—质

谱法[4]、气相色谱衍生—萃取法[5]、分光光度法[6-8]、离子色

谱法[9]、液相色谱法[10,11]、容量法[12],虽然检测方法很多,但

多存在操作繁琐、灵敏度低、干扰因素多等问题,有些方法无

法满足国家标准的检测要求。电感耦合等离子体质谱法

(ICP—MS)灵敏度高、检测限低、线性范围宽、抗干扰能力

强,但存在多原子离子干扰问题。碘天然丰度100%、没有质

谱干扰,ICP—MS法最适合检测样品中总碘含量[13-20]。碘

分析的前处理方法有碱提取法、微波消解法、水提法。碱提

法[13,14]主要是通过25%四甲基氢氧化氨(TMAH)作为提

取试剂进行提取。微波消解方法适用样品范围广,但对消解

装置和操作过程要求较高,处理不当容易造成碘的损失,有

酸消解法和碱消解法。酸消解法[15,16]是通过硝酸消解样品,

再由氨水转化为碱性条件后进行检测。碱消解法[17-19]是通

过氢氧化钾溶液消解样品后检测。容量法是经典化学法,主

要是用标准溶液 Na2S2O3 滴定,该法系统误差较高,且不适

合于碘的微量检测。

奶粉的品种很多,与其他奶粉相比,目前婴幼儿配方奶

粉都为在基粉(乳清粉)中添加不同含量的营养物质制成。

乳清粉的生产中去除了部分酪蛋白、大部分饱和脂肪酸以及

部分矿物质。婴幼儿配方奶粉中碘为人工添加且都以盐的

形式存在的,可用水溶解奶粉样品来提取碘,避免了碘在样

品处理过程中造成损失。本试验建立了通过水提取法测定

031



婴幼儿配方奶粉中的碘含量的方法,该方法在国内未见相关

文献报道。碘作为婴幼儿生长发育的必需元素,其在乳粉中

的含量是否满足相关国家标准要求尤其重要,所以建立一套

快速准确的碘的测定方法具有较大的实际应用价值。

1　材料与方法

1.1　仪器

电感耦合等离子体质谱仪:300D型,美国铂金埃尔默仪

器公司;

超纯水处理系统:DirectQ型,美国密理博公司;

超声清洗仪:SK3200H,上海科导超声仪器有限公司。

1.2　试剂

硝酸:优级纯,上海化学试剂有限公司;

超纯水:电阻率大于18.2MΩ·cm,本实验室自制;

氨水、亚铁氰化钾、乙酸锌:分析纯,上海化学试剂有限

公司;

碘标准储备液:1g/L,国家标准物质中心。

1.3　试验方法

1.3.1　溶液配制

(1)碘标准工作溶液的配制:准确移取一定量的碘标准

储备液于100mL容量瓶,以水定容,逐级稀释为1000μg/L
(临用前现配);准确移取一定量的1000μg/L碘标准工作溶

液,用 2% 的 氨 水 溶 液 配 置 成 0,2.0,5.0,10.0,20.0,

50.0μg/L的标准溶液系列(使用前配制)。

(2)亚铁氰化钾溶液(109g/L):称取109g亚铁氰化

钾,加入1.0L水溶解;

(3)乙酸锌溶液(219g/L):称取 219g乙酸锌,加入

1.0L水溶解;

(4)质谱调谐溶液:以2% 氨水为介质,配制 Mg、Pb、Rh
调谐液(10.0μg/L);

(5)内 标 溶 液:以 体 积 分 数 2% 氨 水 为 介 质,配 制

50mg/L的碲溶液(使用前配制)。

1.3.2　试样处理　准确称取5.00g奶粉样品于50.0mL
离心管中,加水定容至刻度,摇匀,超声提取15min。吸取

1mL样液于15.0mL离心管中,加入0.5mL亚铁氰化钾

溶液和0.5mL乙酸锌溶液沉淀蛋白,加入0.2mL氨水,加

水定容至10.0mL,摇匀。通过脱脂棉漏斗过滤沉淀蛋白,

得澄清滤液待测。

1.3.3　仪器主要设定参数　射频功率1100W;等离子体气

流速 16.0L/min;雾 化 气 流 速 0.90L/min;雾 化 室 温 度

2℃;重复次数3;数据采集为跳峰方式;检测模式为标准。

1.3.4　ICP—MS测定　当仪器点火后,用调谐液(10μg/L

Mg,Rh,Sc)调谐仪器参数,使仪器的各项指标满足测试要

求,用2%的氨水冲淋管路,使系统呈碱性环境。选择130Te
作为内标元素,引入系统。将试剂空白、标准系列溶液、样品

溶液分别引入仪器,绘制标准曲线,根据回归方程计算溶液

中碘的浓度。

1.3.5　碘含量的计算　按式(1)进行。

X=
(A-A0)×V
m×1000

(1)

式中:

X———试样中碘的含量,mg/kg;

A———测定用试样液中碘的含量,μg/L;

A0———试剂空白液中碘的含量,μg/L;

V———试样处理液的总体积,mL;

m———试样质量或体积,g。

2　结果与讨论

2.1　前处理方法的选择

水提法主要是将奶粉中的蛋白质沉淀,以期获得澄清的

提取溶液。尝试将奶粉样品溶解后,冷冻高速离心沉淀蛋

白,再过0.45 mm 的水相滤膜来净化样品,但效果不理想,滤

膜堵塞。

亚铁氰化钾和乙酸锌可作为常用的蛋白沉淀剂,它是利

用盐析反应乙酸锌与亚铁氰化钾反应生成的氰亚铁酸锌沉

淀与样液中的蛋白形成共沉淀。采用亚铁氰化钾和乙酸锌

盐析法沉淀婴幼儿配方奶粉中蛋白,过滤后可以得到澄清处

理液。通过试验比较最终选择添加0.5mL亚铁氰化钾和乙

酸锌。

2.2　内标的选择

试验表明采用水提法处理样品时209Bi、130Te均可作为

内标元素使用且测定结果重现性均良好,采用微波消解法处

理样品时209Bi作为内标时重现性较差,而130Te作为内标时

检测结果稳定,重现性良好,故最终两种方法均选用130Te做

内标。

2.3　线性范围

婴儿配方奶粉的碘含量一般在0.40~1.60mg/kg,相

当于测定液浓度4.0~16.0 mg/L,故配制碘的标准曲线范围

为2.0~50.0 mg/L。

用2%的氨水溶液配制浓度分别为0,2.0,5.0,10.0,

20.0,50.0 mg/L的标准系列,相关系数大于0.999。

2.4　方法检出限

选取一个乳清蛋白粉样品,样品中的碘接近阴性样品,

按方法进行平行测量11次,计算这11次测定浓度的标准偏

差,10倍标准偏差作为定量检测限。仪器的定量检出限为

1.0 mg/L。水提法:按5.0g样品定容到500mL计,方法定

量检出限为0.1mg/kg。

2.5　加标回收率和精密度

选取不同碘含量的婴幼儿配方奶粉样品作为添加基质,

进行3个浓度水平的加标回收试验,同时进行精密度试验。

结果表明:对于不同碘含量的婴幼儿配方奶粉,其检测结果

的相 对 标 准 均 小 于 2%,不 同 浓 度 的 加 标 回 收 率 均 在

90.8%~109.0%,结果分别见表1、2。
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表1　精密度测定结果

Table1　Precisiontest(n=7)

样品名称 测定含量/(mg·kg-1) 平均值/(mg·kg-1) RSD/%

幼儿配方奶粉 0.281,0.295,0.291,0.296,0.291,0.297,0.289 0.291 1.88

较大婴儿配方奶粉 0.448,0.436,0.442,0.453,0.451,0.445,0.449 0.446 1.30

婴儿配方奶粉 0.698,0.703,0.694,0.688,0.695,0.691,0.709 0.697 1.03

表2　加标回收率测定结果

Table2　Resultsofrecoveryofstandardaddition

样品名称
本底值/

(mg·kg-1)

加入量/

(mg·kg-1)

回收率/

%

幼儿

配方奶粉
0.291

0.2 90.8

0.4 95.4

0.6 99.7

较大婴儿

配方奶粉
0.446

0.2 93.6

0.4 98.6

0.6 102.0

婴儿

配方奶粉
0.697

0.4 96.7

0.6 103.0

0.8 109.0

2.6　前处理方法对碘含量的影响

使用硝酸消解法及水提法对同一样品进行碘含量的检

测,结果表明原料用乳清粉中碘的含量均低于检出限,不同

前处理方法对婴幼儿配方奶粉中碘的测定结果无明显差异,

因此水提法提取更为快速简便。具体测定结果见表3。

表3　不同前处理方法对奶粉中碘含量的影响

Table3　Determinationresultsofiodineinmilkpowder

bydifferentpre-processingmethods(mg·kg-1)

样品名称 水提法 酸消解法

幼儿配方奶粉 0.291 0.284

较大婴儿配方奶粉 0.446 0.453

婴儿配方奶粉 0.697 0.705

乳清粉1 <0.100 <0.100

乳清粉2 <0.100 <0.100

2.7　实际样品的应用

采用本法对市售部分婴幼儿配方奶粉中碘含量进行检

测,结果发现:实际测定值与标签标示值基本一致,结果见表4。

表4　婴幼儿配方奶粉中碘的测定值与标签标示值

Table4　 Thedeterminationofiodinevalueandlabelvalueininfantformulamilkpowder

品种
测得值/

(10-2μg·g-1)

RSD/

%

标签值/

(10-2μg·g-1)
品种

测得值/

(10-2μg·g-1)

RSD/

%

标签值/

(10-2μg·g-1)

较大婴儿 73 1.4 70

幼儿 58 1.6 50

较大婴儿 65 1.2 67

较大婴儿 63 1.3 77

较大婴儿 87 0.9 93

婴儿 274 1.1 150

婴儿 131 1.5 115

婴儿 141 1.4 139

婴儿 97 1.0 75

婴儿 112 1.6 112

婴儿 116 1.5 60

较大婴儿 67 1.9 60

较大婴儿 73 1.8 70

婴儿 100 1.6 75

婴儿 122 1.3 139

婴儿 111 1.3 113

3　结论

本试验进行了水提法电感耦合等离子体质谱法测定婴

幼儿配方乳粉中碘含量的研究,采用经典的盐析法沉淀样品

蛋白,选 择 适 当 的 内 标 元 素 进 行 测 定,方 法 检 出 限 为

0.10mg/kg,加标回收率为90.8%~109.0%,相关系数>

0.999,精密度试验RSD<2%。该方法最大优势是操作简单、

分析速度快,实用性强,能够准确的测定婴幼儿奶粉中碘的含

量,方法先进可行,能够满足婴幼儿配方奶粉检测的需要。
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4　结论

本试验对Fe(Ⅲ)—KI—RB缔合物荧光猝灭体系进行

了研究,优化了体系的测量条件,并将该方法用于花生中微

量铁的测定,结果与原子吸收法[14]基本一致;方法具有较高

的灵敏度,检测下限低,可用于水样、食品及中药材中微量铁

的测定;由于体系所用的 RB试剂具有较强的荧光特性,因

此,要求测量者必须具有熟练的加液操作技能,否则会给样

品测定带来误差。
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