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摘要:目的:为婴幼儿配方乳粉矿物元素检测提供一种快

速高效的前处理方法.方法:采用快速湿法消解,消解温

度１２０℃,消解时间９０min,利用电感耦合等离子体发射

光谱(ICPＧOES)检 测 技 术 对 婴 幼 儿 配 方 乳 粉 中 K、Na、

Ca、Mg、P、Fe、ZN、Cu、Mn等９种矿物元素进行检测.结

果:９种矿物元素标准曲线的线性相关系数均在０．９９９９
以上,用婴幼儿配方乳粉标准物质对方法进行了验证,各

元素检测值均在其特性值范围内.对市售某品牌婴幼儿

配方奶粉 进 行 了 加 标 回 收 率 验 证,回 收 率 为 ９５．０％ ~
１０２．０％,相对标准偏差在５％以内.结论:该方法快速、

高效,适用于婴儿配方乳粉中矿物元素的消解.

关键词:低温;快速湿法消解;电感耦合等离子体;婴幼儿

配方乳粉;矿物元素

Abstract:Objective:ThisstudyaimedtoprovidearapidandeffiＧ

cientpretreatment methodtodetectthe mineralelementsin

infantformula milkpowder．Methods:LowＧtemperaturerapid

wetdigestion (digestingtemperaturewas１２０ ℃ anddigesting

timewas９０min)combinedwiththeinductivelycoupledplasma

opticalemissionspectroscopy(ICPＧOES)wasusedtodetermine

theconcentrationsofK,Na,Ca,Mg,P,Fe,Zn,Cu,andMn

ininfantformulamilkpowder．Results:ThelinearcorrelationcoＧ

efficientsofstandardcurvesforthesenineelementswereallover

０．９９９９．Thismethodwasverifiedbythereferencematerialsin

infantformulamilkpowder,andthedetectionvaluesofeacheleＧ

mentwereallwithintherangeoftheircharacteristicvalues．BeＧ

sides,thespikedrecoveryrateofelementsinacommercialinfant

milkpowderwasverified．Itsrecoveryratewas９５．０％~１０２．０％

andtherelativestandarddeviationwaswithin５％．Conclusion:

Thismethodwasfastandefficient,whichissuitableforthediＧ

gestionofmineralelementsininfantformulamilkpowder．

Keywords:low temperature;rapid wetdigestion;ICPＧOES;

infantformulamilkpowder;mineralelements

婴幼 儿 乳 粉 通 常 被 用 来 作 为 母 乳 的 第 一 替 代

品[１－２],因为其科学合理的配方能够满足婴儿日常营养

需求,确保婴儿健康成长[３－６].每个阶段的配方奶粉中

既包括钠、钾、钙、镁、磷等常量元素,也包括铁、锌、铜、锰
等微量元素[７],配方中这些元素含量和配比对乳粉营养

的均 衡 和 婴 儿 的 生 长 发 育 过 程 起 着 至 关 重 要 的 作

用[８－９].目前,主要采用 GB５００９．２６８—２０１６«食品国家

安全标准　食品中多元素的测定»中电感耦合等离子体

发射光谱法(ICPＧOES)测定婴幼儿配方乳粉中的营养元

素,该方法中的样品前处理方法有微波消解法、压力罐消

解法和湿式消解法.３种方法均通过加酸将样品中的有

机物彻底氧化,得到澄清透明的消解液后再上机检测.

３种方法耗时长,设备成本高,尤其是用酸量大(均达到了

５mL及以上),由此产生的废酸、废水对环境的影响程度

也相应增大.研究拟采用快速湿法消解婴幼儿配方乳

粉,使矿物元素溶出,利用ICPＧOES技术检测矿物元素,

以期为婴幼儿乳粉中矿物元素检测前处理分析提供技术

支撑.

１　材料和方法

１．１　仪器与试剂

石墨消解仪:GM２０００型,北京莱伯泰科仪器股份有

限公司;
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电感耦合等离子体发射光谱仪:ICPE９８２０型,日本

岛津公司;

硝酸:优级纯,苏州晶瑞化学股份有限公司;

钾、钙、钠、镁、铜、锌、锰、铁、磷 单 元 素 标 准 溶 液:

１０００mg/L,国家有色金属及电子材料分析测试中心;

婴幼儿配方乳粉标准品:T１８１０１QC,英国弗帕斯有

限公司.

１．２　试验方法

１．２．１　样品前处理　称取０．５g左右的样品于５０mL聚

丙烯平底定量瓶中,加入２mL浓硝酸,盖上瓶盖并拧松

半圈,放入石墨消解仪进行消解,消解完成后,冷却,用超

纯水定容至５０mL,混匀备用.试剂空白试验按样品前

处理步骤同步处理.

１．２．２　检测方法　按 GB５００９．２６８—２０１６中ICPＧOES法

对婴儿配方乳粉样品和婴儿乳粉标准物质中的９种矿物

元素的含量进行测定,测定条件:功率１２００W;等离子气

流量１０．００L/min;辅助气体流量０．６０L/min;载气流量

０．７０L/min.其分析谱线和观测方式见表１.

１．２．３　标准工作曲线　标准系列溶液采用(５＋９５)的硝

酸溶液逐级稀释配置,将钠、钾、钙、磷、镁、铁、锌、铜、锰
配置成所需质量浓度的混标,各元素质量浓度标准系列

见表２.

１．２．４　消解条件的确定　
(１)消解温度:称取３份六平行等量的婴幼儿配方乳

粉标准物质(T１８１０１QC)于５０mL的聚丙烯塑料平底定

量瓶中,加入２mL浓硝酸,由于聚丙烯材质特性,温度超

过１２０℃,定量瓶易变软变形,所以消解温度设置为８０,

１００,１２０℃,消解完成后,直接用超纯水定容到５０mL.

混匀后上机测试.

　　(２)消解时间:称取４份六平行０．５g左右的婴幼儿

配方乳粉标准物质(T１８１０１QC)于５０mL的聚丙烯塑料

平底定量瓶中,加入２mL浓硝酸,在１２０℃的温度下分

表１　待测元素分析谱线和观测方式

Table１　Spectrallinesofelementstobetestedand
observationmethod

元素 分析谱线波长/nm 观测方式

钠 ５８９．５９ 垂直

钙 ３１５．８８ 垂直

钾 ７６６．４９ 垂直

镁 ２８５．２１ 垂直

磷 ２１３．６１ 垂直

铁 ２５９．９４ 垂直

锌 ２１３．８５ 垂直

铜 ３２４．７５ 水平

锰 ２５７．６１ 水平

表２　标准工作曲线中各元素质量浓度

Table２　Concentrationofeachelementindifferent
standardcurve mg/L

元素名称 STD０ STD１ STD２ STD３ STD４ STD４

钠 ０ １０．０００ ２０．０００ ４０．０００ ６０．０００ ８０．０００

钙 ０ １０．０００ ２０．０００ ４０．０００ ６０．０００ ８０．０００

钾 ０ １０．０００ ２０．０００ ４０．０００ ６０．０００ ８０．０００

磷 ０ １０．０００ ２０．０００ ４０．０００ ６０．０００ ８０．０００

镁 ０ １．０００ ２．０００ ４．０００ ６．０００ ８．０００

铁 ０ ０．２００ ０．４００ ０．８００ １．２００ １．６００

锌 ０ ０．２００ ０．４００ ０．８００ １．２００ １．６００

铜 ０ ０．０１０ ０．０２０ ０．０４０ ０．０６０ ０．０８０

锰 ０ ０．０１０ ０．０２０ ０．０４０ ０．０６０ ０．０８０

别消解３０,６０,９０,１２０min,消解完成后,直接用超纯水定

容到５０mL.混匀后上机测试,

１．２．５　样品溶液对仪器稳定性的影响　仪器开机,点燃

等离子体,稳定 ３０ min后测定标准工作曲线,然后将

１２０℃ 下消解９０min的标准物质消解液导入仪器中,每
间隔６min测量１次,共测量１０次,用１０次间隔测量值

得到的相对标准偏差表示仪器长期稳定性.

２　结果与分析

２．１　标准曲线和检出限

以待测元素的质量浓度为横坐标,响应值为纵坐标,

得标准曲线、线性方程及相关系数.由表３可知,９种元

素的质量浓度与响应值的线形关系均良好,相关系数

均＞０．９９９９,满足定量分析的要求.方法检出限为样品

试剂空白测定１１次响应值的３倍标准偏差,各元素检出

限见表３.

２．２　消解条件优化

２．２．１　消解温度　由表４可知,３种温度条件下均能取得

不错的消解效果.样品消解的目的是将其含有的金属从

表３　标准曲线和方法检出限

Table３　Standardcurvesanddetectionlimits(n＝１１)

元素名称 线性方程 相关系数
方法检出限/

(mgL－１)

钠 y＝２２５．６０x－３７．５０ ０．９９９９ １．６０
钾 y＝９．９６x＋１９．８６ ０．９９９９ ３．５０
钙 y＝８５３．７０x＋１７２．９０ ０．９９９９ ４．００
磷 y＝２２．４０x－１．４８ ０．９９９９ ０．８０
镁 y＝１２４３．００x＋４８．８０ ０．９９９９ １．６０
铁 y＝４５５．１０x＋２４．１０ ０．９９９９ ０．７０
锌 y＝５９８．２０x＋４．３７ ０．９９９９ ０．４０
铜 y＝１７．３０x＋１１０．２０ ０．９９９９ ０．２０
锰 y＝５７．８０x＋３９．６０ ０．９９９９ ０．０９
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表４　不同消解温度下９种元素的含量

Table４　Contentsofnineelementsatdifferentdigestion
temperatures(n＝６) mg/kg

元素

名称
特性值

消解温度/℃

８０ １００ １２０

钠 １７２０．００±１７９．００ １６９５．００ １６７８．００ １６９０．００

钾 ６８６０．００±５８１．００ ６７８５．００ ６７９６．００ ６８０１．００

钙 ３３０７．００±３１２．５０ ３４１２．００ ３３５４．００ ３３５２．００

磷 １７７．００±１８４．００ １７５８．００ １７９５．００ １８０１．００

镁 ４６５．００±５９．００ ４７５．００ ４８５．００ ４７５．００

铁 ２０．６０±４．２０ １９．９０ ２０．５０ １９．９０

锌 ３１．６０±６．００ ３０．１０ ３１．２０ ３２．３０

铜 ３．３８±０．９０ ３．２９ ３．３１ ３．２５

锰 １．２４±０．３８ １．３０ １．２１ １．２７

基体中分离出来,形成可溶性的盐类.硝酸是一种氧化

性酸,浓度越高,氧化性越强,消解温度越高,氧化性也会

越强,可以将大多数金属溶解成为可溶性的硝酸盐类[１０].

然而婴儿配方乳粉中的９种矿物元素存在形式一般为氯

化钠、氯化钾、硫酸亚铁、硫酸铜、硫酸锰、碳酸钙、硫酸

镁、硫酸锌、磷酸氢钙等,这些盐类均能较好地溶于水或

者酸.因此,在较低的消解温度下,也能获取准确的检测

数据.但为了减少样品中的有机质对仪器进样系统带来

的污染,建议首选温度为１２０℃.

２．２．２　消解时间　通过对比不同消解时间下婴幼儿配方

乳粉标准品(T１８１０１QC)中９种矿物元素的含量(表５)可
知,９０min后消解效果较为稳定.消解３０min或６０min
后定容,平底定量管底部还有少量的较为明显的未被消

解的乳粉固体,这些固体可能会导致被测元素存在微量

的包裹现象,加上溶液黏度偏大,对仪器雾化过程、雾化

粒径、气溶胶的传输及溶剂的蒸发均有影响[１１],从而导致

表５　不同消解时间下９种元素的含量

Table５　Contentsofnineelementsatdifferent
digestiontemperatures(n＝６) mg/kg

元素

名称
特性值

消解时间/min

３０ ６０ ９０ １２０

钠 １７２０．００±１７９．００１５９８．００ １６１０．００ １６８１．００１６５９．００

钾 ６８６０．００±５８１．００６６１６．００ ６６３１．００ ６７９０．００６７８９．００

钙 ３３０７．００±３１２．５０３２３７．００ ３４３０．００ ３２８９．００３２７８．００

磷 １７７１．００±１８４．００１６４７．００ １７２９．００ １７７５．００１７７０．００

镁 ４６５．００±５９．００ ４６７．００ ４９５．００ ４７０．００ ４６８．００

铁 ２０．６０±４．２０ １９．６０ ２１．８０ ２０．２０ １９．８０

锌 ３１．６０±６．００ ３０．５０ ３４．００ ３３．００ ３２．７０

铜 ３．３８±０．９０ ３．１６ ３．４９ ３．３５ ３．３０

锰 １．２４±０．３８ １．１９ １．２１ １．２７ １．３０

了数据的不稳定.

　　从表６可以看出,尽管样品中的有机质未能消解透

彻,有可能对仪器采样锥锥口造成碳的沉积但并未影响

数据的稳定性,相对标准偏差均能控制在５％以内.

２．３　方法的准确度

由表７可知,９种元素的测定值均在特性值范围内,

其偏差在３％以内,表明低温消解过程均能将这些元素溶

出,精密度和准确度均较高,符合分析要求.

２．４　婴儿配方乳粉样品的测定及加标回收率

选取市售某品牌婴幼儿配方乳粉样品,用上述试验

所得的消解条件进行前处理,对待测元素进行加标回收

试验.由表８可知,加标回收率为９５．０％~１０２．０％,完全

符合 GB/T２７４０４—２００８«实验室质量控制规范食品理化

检测»附录F．１规定的要求.

３　结论

建立了一种婴幼儿配方乳粉中矿物元素溶出前处理

表６　消解液对仪器稳定性的影响

Table６　Influenceofdigestionsolutiononinstrument

stability(n＝１０)

元素名称 特性值/(mgkg－１)测量值/(mgkg－１)RSD/％

钠 １７２０．００±１７９．００ １７９８．００ ４．２

钾 ６８６０．００±５８１．００ ６９１２．００ ４．８

钙 ３３０７．００±３１２．５０ ３２９０．００ ４．０

磷 １７７１．００±１８４．００ １８０１．００ ２．５

镁 ４６５．００±５９．００ ４７２．００ ３．４

铁 ２０．６０±４．２０ １９．９０ ２．１

锌 ３１．６０±６．００ ３２．１０ ３．５

铜 ３．３８±０．９０ ３．３６ ３．５

锰 １．２４±０．３８ １．２８ １．６

表７　标准样品的特性值与测定值

Table７　Characteristicvaluesandmeasuredvaluesofthe

reference materials in infant formula milk

powder(n＝６)

元素名称 特性值/(mgkg－１)测量值/(mgkg－１)RSD/％

钠 １７２０．００±１７９．００ １６４９．００ ３．２

钾 ６８６０．００±５８１．００ ６９６０．００ ３．８

钙 ３３０７．００±３１２．５０ ３２５６．００ ４．２

磷 １７７１．００±１８４．００ １７９０．００ ２．１

镁 ４６５．００±５９．００ ４８５．００ ３．２

铁 ２０．６０±４．２０ １９．９０ １．５

锌 ３１．６０±６．００ ３２．３０ ３．９

铜 ３．３８±０．９０ ３．１９ ４．１

锰 １．２４±０．３８ １．３０ ２．９
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表８　样品加标回收率

Table８　Spikedrecoveryratesofelementsina
sample(n＝６)

元素名称
检测值/

(mgkg－１)

加标量/

(mgkg－１)

回收量/

(mgkg－１)
回收率/％

钠 １６９１．００ １５００．００ １４５９．００ ９７．３０

钾 ６０３４．００ ５０００．００ ５１２０．００ １０２．００

钙 ５８４２．００ ５０００．００ ４９７６．００ ９９．５０

磷 ３５７２．００ ３０００．００ ２９３９．００ ９８．００

镁 ４３２．００ ４００．００ ３８５．００ ９６．２０

铁 ７４．３８ ５０．００ ４８．６０ ９７．２０

锌 ４１．０７ ５０．００ ５１．２０ １０２．００

铜 ３．６７ ５．００ ４．８６ ９７．２０

锰 １．２５ １．００ ０．９５ ９５．００

方法———快速 湿 法 消 解.婴 幼 儿 配 方 乳 粉 标 准 物 质

(T１８１０１QC)及 样 品 加 标 回 收 试 验 表 明,在 消 解 温 度

１２０℃、消解时间９０min条件下进行湿法消解完全能够

将乳粉中的９种矿物元素溶出,其准确度和回收率均满

足分析要求.该方法的优点在于:① 加酸量少,同样的称

样量与微波消解相比,加酸量约减少了６０％;与湿法消解

相比,加酸量减少８０％或以上.② 消解试剂种类单一,

仅需加入浓硝酸即可.与微波消解、湿法消解相比,无需

加入双氧水、高氯酸等.③ 操作简便.与微波消解、湿法

消解相比,该前处理方法消解过程中无需补加酸,消解完

成后无 需 水 浴 加 热 赶 酸 或 超 声 脱 气,无 需 转 移 定 容.

④ 设备成本低.该方法的前处理设备为石墨消解仪,且
无需消解罐,其设备成本约为微波消解仪的２０％或更低.

综上,研究建立的快速湿法消解是一种较为高效快速的

前处理方法.

后续可进一步研究快速湿法消解对于食品中元素检

测的普适性,为以后制定食品中元素检测标准方法提供

参考.
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