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摘要!探究了微波消解
/PNV/J.[
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测定婴幼儿罐

装辅食泥中的钾!钠!钙!磷!镁!铁!铜!锰!锌!铝!铬!镍!

砷!镉!汞!铅
#)

种元素的方法#优化了仪器条件"各元

素线性关系均在
"=(((-

以上且线性范围宽#利用建立

的方法测定了
!"

份辅食泥样品"并进行了加标回收试

验"样品的加标回收率为
$$=+b

$
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"
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范围为

#=A)b
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$=#$b

"重现性的平均相对标准偏差为
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(#该方法能够满足测定婴幼儿罐装辅食泥

样品中的多种金属元素的要求#

关键词!微波消解$
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$罐装辅食泥$多元

素测定
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个月是婴幼儿生长发育的关键

时期'各类微量营养素的摄入不足会影响其以后的生长

发育)而婴幼儿食物中的营养素不应只源于母乳'世卫

组织建议'

)

个月以上婴儿通过添加辅食补充足够关键营

养素'满足儿童成长的营养需求'并应采取措施以便将病

原体污染风险降至最低,

!

-

)婴幼儿罐装辅食产品适合

)

月龄以上婴幼儿食用'易于常温保存,

,

-

)成品罐装辅食

在西方国家早已广泛应用'近年来越来越多的中国父母

开始选择食用方便+配方营养的婴幼儿成品罐装辅食)

罐装辅食泥营养丰富'一般含有人体必须的宏量元素'如

钾+钠+钙+磷'也有人体必须的微量元素'如镁+铁+铜+

锰+锌等)同时'也要关注辅食泥中的有害元素'如铝+

铬+镍+砷+镉+汞+铅等,
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-

)婴幼儿是人体成长发育的最

初阶段'而各类元素的过量或缺乏与该阶段许多疾病的

产生有关,

)

-

'因此建立一种能够快速准确测定婴幼儿罐

装辅食中各种元素含量的方法十分重要)

元素分析的前处理方法普遍采用干法灰化消解+湿

法消解+压力罐消解+微波消解
A

种)其中'样品中易挥

发元素如
M4

+

O

9

等用干法消解时易引入负误差&湿法消

解耗酸量大'耗时长'检测痕量元素时易引入较大的试剂

空白,

-

-

)高压罐消解法和微波消解法均属于密闭高压体

系'能充分避免环境污染及试剂本底的影响'较前两种方

法而言具备较高的准确度和回收率)而微波消解的耗酸

量更低'污染少'速度快'易于控制,

$
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)综上考虑'试验采

用微波消解作为前处理方法)以往多采用石墨炉或火焰

原子吸收光谱法,
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'逐个测定元素'步骤比较繁琐且耗时

长'检出限也不理想'近年来多采用
PNV/J.[

或
PNV/L[

进行多元素同时测定,
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)通过分析比较'试验拟建立一

种基于
PNV/J.[

和
PNV/L[

共同检测婴幼儿罐装辅食中

#)

种元素#钾+钠+钙+磷+镁+铁+铜+锰+锌+铝+铬+镍+砷+

镉+汞+铅%的方法'以期为今后监测婴幼儿罐装辅食的营
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养成分和罐装辅食生产中的质量控制提供依据)
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材料与方法
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级'默克化工技术#上海%有限公司&

超纯水$电阻率
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试验方法
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标准溶液的配制
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标准使用液$吸取不同体积的元素#

Y

+

Q1

+

N1

+

L

9

+

V

+

&>

+

N<

+

L8

+

_8

%标准储备液溶液'用
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酸溶液配成标准系列工作溶液#浓度范围为
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%'作为
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样品的消解与处理
!

称取
"=+"""

9

辅食泥置于

微波消解内罐中'加入
+0WOQJ

,

'盖上内盖和外盖'设

定微波消解仪参数后进行消解)待样品消解完全并冷却

后'开盖释压'并于电热板上赶酸至无黄烟'再将消解液

转移至
!+0W

容量瓶中'合并洗液'用水定容至刻度'定

容+摇匀'最后用微孔滤膜过滤'供
PNV/J.[

和
PNV/L[

测定#
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法测定
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种元素&
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法测定
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种

元素%)同做样品空白)微波消解仪参数$功率
$"" T

'

控制温度
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'升温时间
!"028

'恒温时间
!"028
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仪器工作条件优化

#

#
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PNV/J.[

$仪器使用前用将雾化器+矩管+透镜等

清洗干净'使用
#="0

9

*

W

的混合标液对射频功率+雾化

气流量+辅助气流量和蠕动泵转速等参数进行单因素试

验优化)射频功率的优化$固定雾化气流量
"=+W

*

028

'

辅助气流量
"=+W

*

028

'观测高度
#!00

'射频功率选择

(""

'
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'
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&雾化气流量的优化$固定射频

功率
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'辅助气流量
"=+W

*
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'观测高度
#!00

'

雾化气流量选择
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'

"=A

'

"=+

'
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&辅助气流量的优

化$固定射频功率
##+"T

'雾化气流量
"=+W

*
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'观测

高度
#!00

'辅助气流量选择
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'

"=A

'
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'
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&观

测高度的优化$固定射频功率
##+" T

'雾化气流量
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*
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'辅助气流量
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'观测高度选择
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$对
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进行自动调谐之后'使用
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W

的混合标液对射频功率+雾化气流量+辅助气

流量等参数进行单因素试验优化)射频功率的优化$固

定雾化气流量
"=$W

*

028

'辅助气流量
"=AW

*

028

'射频功

率选择
#,""

'

#A""

'
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#)""T

&雾化气流量的优化$

固定射频功率
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'辅助气流量
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'雾化气流

量选择
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&辅助气流量的优化$固定

射频功率
#+""T

'雾化气流量
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'辅助气流量选

择
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)

通过对不同水平条件下所得结果的谱线强度'光谱

背景+信号稳定性等评价指标的考察'最后选择仪器工作

条件见表
#

)

#=!=A
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谱线及同位素的选择
!

每种金属元素都有多条不

同的特征发射波长'根据仪器推荐的第一灵敏线'参考其

他分析线的强度'选择强度适中+峰形+背景影响小+噪音

低+干扰元素少的谱线,
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元素的含量时'用碰撞池的
O>

模式

并且根据各待测元素的质量数+相对丰度及多原子离子干

扰情况选择合适的同位素'以避免多原子离子的干扰)

表
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操作条件
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测定婴幼儿罐装辅食泥中的
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种元素
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元素含量计算
!

以浓度为横坐标'信号响应值

#

NV[

%为纵坐标'绘得标准曲线)用与绘制标准曲线时相

同的仪器条件'测定空白与样品溶液中各元素的强度'按

照线性方程求出相应质量浓度'再由式#

#

%+#

!

%计算样品

中元素含量)样品均称取
"=+"
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左右'微波消解后定容

至
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容量瓶中)
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式中$
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结果与讨论
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!

方法的线性参数及检出限

根据上述优化的仪器条件以及初测时各元素含量'

以质量浓度为横坐标'信号强度为纵坐标'绘制
#)

种元

素的标准曲线#见表
!

%)多种元素的标准曲线均具有良

好的线性关系'相关系数均在
"=(((-

以上'可以满足婴

幼儿罐装辅食泥中多种微量元素的检测需求)

!!

移取
!="0W

浓硝酸至装有适量超纯水的
#""0W

容

量瓶中'定容'制备
!b

硝酸空白溶液)在仪器正常工作

状态下'连续
!"

次测定空白溶液'以响应值标准偏差
,

倍

对应的浓度为检测限'结果见表
,

)

!=!

!

方法精密度
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!

重现性试验
!

为测试方法的重现性'选取鱼泥和

果蔬泥各
#

份'微波消解处理后'分别用试验优化方法与

国标法#

U\+""(=!)$

(

!"#)

1食品安全国家标准 食品中

多元素的测定2%同时完成
$

次平行测定'结果见表
A

)由

表
A

可知'对于鱼泥样品'试验优化方法的重现性
R['

为

#=$b

$

$=(b

'国标法为
#=+b
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-=!b

&对于果蔬泥样品'

试验优化方法的重现性
R['

为
#=$b

$

-=#b

'国标法为

!=+b

$

+=(b

'两法的
R['

均在
#"b

以内)说明试验优

化方法的重现性与国标相差不大'具有较好的精密度'但

试验优化方法的检出限低于国标'测量范围更大'所以能

更加灵敏地检测到泥状罐装辅食中的有害元素)
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种元素的检出限和定量限
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9
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^
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元素 检出限 定量限 元素 检出限 定量限
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L8 "="( "=!- VH "=""",$ "=""##"

!=!=!
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加标回收试验
!

从测定过的
!"

份辅食泥样品中'

取三文鱼泥和混合蔬菜泥各
#

份'做加标回收试验'准确

称取
"=+"

9

样品'向样品中分别加入各元素标准中间液'

同试验处理后测定加标回收'结果见表
+

+

)

)各种元素回

收率为
$$=+b

$

#")="b

'取
,

次回收试验的相对标准偏

差#

R['

%为方法精密度'范围为
#=A)b

$

$=#$b

'说明该

方法准确+可靠+结果满意)

!=,

!

谱线选择

以
Y

为例'从仪器推荐的主要发射谱线中选取响应

最高的
,

条谱线
-))=A("

'

-)(=$()

'

A"A=A#A80

'其中$

-))=A("80

谱线的响应值最高'峰形较好且没有明显的

干扰'线性关系良好'基线噪音低&

-)(=$()80

谱线响应

值次之'但基线噪音较高&

A"A=A#A80

谱线相应值较低'

峰形杂乱且干扰严重)因此'选用
-))=A("80

作为
Y

的

优化分析谱线'用同样方法确定
PNV/J.[

测定的其他

$

种元素的最佳分析谱线)

Y

+

Q1

+

N1

+

L

9

+

V

+

&>

+

N<

+

L8

+

_8(

种元素谱图见图
#

)

PNV/L[

测定选择计数的同位素分别为$

!-M3

'

+,NC

'

)"Q2

'

-+M4

+

###N?

'

!"!O

9

和
!"$VH

)同时通过选用内标

法用于补偿样品基体效应和信号漂移'以改善待测元素

的准确性和稳定性'加入混合内标元素
P8

+

\2

+

[@

+

U>

$以

P8

#

##+

%为内标校对
N?

元素'以
\2

#

!"(

%为内标校对
O

9

+

VH

元素'以
[@

#

A+

%为内标校对
M3

+

NC

元素'以
U>

#

-!

%为

内标校对
Q2

+

M4

元素)

!=A

!

实际样品应用

从上海市商超销售的辅食泥中'随机选购不同品牌

不同批次#包括禧贝+嘉宝+亨氏+小皮+美林%的
#"

份鱼

泥和
#"

份果蔬泥制品)按照优化后的试验条件进行测

试并计算结果'每份样品做
,

平行取其平均值'所测
!"

份

样品中
#)

种元素的结果范围见表
-

)

由表
-

可知'婴幼儿罐装辅食泥中确实含有丰富的

有益宏量和微量元素'其中'鱼泥中的镁+磷+铁+锌等营

养元素的含量远远高于蔬菜泥'说明鱼泥的营养更为丰

富'营养密度高'是婴幼儿生长发育不可缺少的辅食泥)

与此同时'

PNV/L[

法也检测出了辅食泥中多种对人体有
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样品重现性测定结果u
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李梦洁!微波消解
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$
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测定婴幼儿罐装辅食泥中的
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种元素
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表示未检出)

害的元素'如铝+铬+镍+砷+汞+铅等)其中需要引起注意

的是'果蔬泥中砷和汞均未检出'而鱼泥中的砷和汞的含

量略高)有报道指出'砷化合物各形态的毒性差异较大'

尤以
,

类致癌物无机砷毒性为最'长时间摄入微量无机

砷可致癌,

#!

-

&汞的易毒性较大且易在体内蓄积'影响婴幼

儿神经系统的发育,

#,

-

)中国食品中污染物限量标准#
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#"--"
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!"#"

%规定婴幼儿罐装辅助食品总汞限量值为
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'有必要用其他检测方法分析其中各

形态汞+砷的含量)
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结论
试验选择有代表性的鱼泥和蔬菜泥作为研究对象'

通过微波消解处理'探究了
PNV/J.[
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PNV/L[

法测定婴

幼儿罐装辅食泥中
#)

种元素含量的方法)在试验优化

条件下'测得
#)

种元素的检出限均低于食品中多元素测

定的国标方法#

U\+""(=!)$
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!"#)

%'方法精密度和重现

性符合
U\

*

B!-A"A

(

!""$

1实验室质量控制规范2之要

求'因此该方法较国标法更为灵敏'测量范围更大)试验

证明'建立的方法具有分析效率高'检出限低以及多元素

同时分析等优点'适用于大批量样品的检验)对市售样

品分析时发现鱼泥中的汞和砷含量较蔬菜泥高'可能与

海洋生物对某些元素的富集作用有关,
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'需要引起有关

部门注意)在今后工作中'可以采取增加检验批次的方

法'增加数据的采集量'并且利用其他仪器检测方法分析

砷+汞的形态'有效筛查并监管婴幼儿罐装辅食泥中的甲

基汞+无机砷等风险元素项目)
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