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摘要!以F:%J6%U7%V2作内标$采用电感耦合等离子体质谱法"UDZ$EF#测定运动员食品中铅%砷%镉%铜&实

验表明$方法的线性范围宽$线性相关系数均大于"*...&样品的加标回收率均在LL*#\!&"-*#\$相对标

准偏差均在#*"\之内&测定了JVW"L#"’Q%(VF&#%L%JVW"L#-&标准参考物质中上 述 元 素$测 定 值 均 在

标准值范围内&该方法简单%快速%灵敏%准确$适用于运动员食品中铅%砷%镉%铜含量的分析&

关键词!UDZ$EF!运动员食品!铜!砷!镉!铅
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!!镉%铅%砷%铜等重金属对食品的污染是当今

对人类健康威胁最大的十大食品污染物质之一$
控 制 污 染 是 运 动 员 食 品 安 全 保 障 的 重 要 环 节&
我国对食品中的金属污染物制定了相应的卫生

标准和检验方法(&)$对运动员食品也有相应的卫

生标准&以往对于食品中铜采用火焰原子吸收

法测定$镉%铅采用石墨炉原子吸收法测定$砷采

用氢化物原子荧光法测定&为了缩短检测时间$
提高检测水平$本研究采用电感耦合等离子体质

谱法同时 测 定 运 动 员 食 品 中 铜%砷%镉%铅 的 含



量!根据不同样品基质选用不同的样品预处理

方法"优化最佳的实验条件"采用内标及干扰方

程校正干扰"经过对方法检出限#精密度#准确度

等的实验研究"建立了电感耦合等离子体质谱法

$UDZ$EF%测定 运 动 员 食 品 中 铜#砷#镉#铅 的 方

法!

<!实验部分

<=<!主要仪器与装置

电感耦合 等 离 子 体 质 谱 仪&+82367>-#""1"
美国+82367>公司产品"配有V1BQ27>)7雾化器’
微 波 消 解 炉&美 国 D/E 公 司 产 品"E+MF#’

E2332?3;9!&#"型超纯水处理系统!

<=>!主要材料与试剂

超纯水&电阻率&L*!E/(:0a&’硝酸$0!"
b&*,!8)0Y%&优级纯’&b&\ O(I’’标 准 贮

备液&铜#铅#镉#砷*’b&""*"#8)0Y+&购 于 国

家标准物质研究中心’混合标准液&分别取一定

量的各元素标准储备液置于&""0Y容量瓶中"
用&\ O(I’ 逐 级 稀 释 为 以 下 混 合 溶 液 浓 度"
铜#砷#镉#铅*’b&*"#8)0Y+’质谱调谐液&Y2#

e#D6#TU#D)"质量浓度为&"78)0Y"购于+82$
367>公司’内 标 溶 液&F:#J6#U7#V2"质 量 浓 度 为

&"#8)0Y"使 用 前 用&\ O(I’ 稀 释 为&#8)

0Y!

<=@!实验步骤

<=@=<!样品预处理

$&%微波消解!对于蔬菜#水果等含 水 分 多

的样品"一般称取!*"!,*"8样品于消解罐中"
加入#0Y硝酸’对于粮食#肉类等样品"一般称

取"*,!&*"8样 品 于 消 解 罐 中"加 入#0Y硝

酸##0Y超纯水!盖好安全阀"将消解罐放人微

波炉中"设置最佳的微波消解程序进行消解"消

解完全后用纯水将消解液转移至!#0Y比色管

中"定容至 刻 度"摇 匀 备 用!微 波 消 解 程 序 参

数见表&!
$!%湿法消解!对于蔬菜#水果等植 物 性 样

品及谷物类样品"固体样品称取&!!*#8"液体

样品称取#!&"8$或0Y%"置于锥形瓶中"同时

做两份空白 试 剂!加 入&"0Y硝 酸"’粒 玻 璃

珠"放置过夜!次日置电热板上加热消化!在消

化过程中"可适当补加硝酸"继续消化至冒白烟

使样品消化完全"消化液呈淡黄色或无色"取下

冷却"用纯水将消化液转移至!#0Y比色管中"
定容至刻度"摇匀备用!

<*@*>!仪器参考条件!使用调谐液调整仪器各

项指标"使仪器灵敏度#氧化物#双电荷#分辨率

等各项指标 达 到 测 定 要 求!仪 器 主 要 参 数&MP
功率&!L"W’载气流速&*&,Y)027’采样深度

-00’雾化室温度&![’(2采样锥!

<*@*@!标准系列配制!吸取混合标准溶液"用

&\ O(I’ 配制成铜#砷#镉#铅含量分别为"*"#

&*"##*"#&"*"##"*"#&""*"#!""*"#8)Y的标准

系列溶液!

<*@*H!测定!开机"当仪器真空度达到要求时"
用调谐液调整仪器各项指标"使仪器各项指标达

到测定要求!编辑测定方法#干扰方程及选择各

测定元素"引 入 在 线 内 标"观 测 内 标 灵 敏 度#调

Z)+指标"符合要求后"将空白试剂#标准系列#
样品溶液分别引入仪器!选择各元素内标"选择

各标准"输入各参数"绘制标准曲线#根据回归方

程分别计算出样品中铜#砷#镉#铅元素的浓度!

<*@*J!计算!

Qb
$*a*"%̂ U
E &̂"""

式中&Q,样 品 中 铜#砷#镉#铅 的 含 量"08)=8
$或08)Y%’*,样品消化液中铜#砷#镉#铅的测

定浓度"78)0Y’*",样品空白消化 液 浓 度"78)

0Y’U,样品消化液总体积"0Y’E,样 品 质 量

$或体积%"8$或0Y%!

表<!微波消解参数

A&9#1<!/$%-(;&G16$.1*’$()("1-&’$)."&-&21’1-*

步骤F>6? 功率Z)R6B 爬坡时间M10? 压力?)EZ1 控制温度D)7>B)3.)[ 保持 O)3<

& &!""W &""\ #027 ’*,,-# &!" #027

! &!""W &""\ %027 ’*,,-# &%" &"027
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>!结果与讨论

>=<!干扰及消除

通常UDZ$EF的干 扰 分 为 质 谱 干 扰 和 非 质

谱干扰!
质谱干扰主要有同量异位 素"多 原 子"双 电

荷离子等干扰#本工作采用最优化仪器条件和干

扰校正方程等方法校正干扰!如砷"镉"铅 的 干

扰校正方程为$F为强度%&

F$-#+9%bF$-#+9%a’*&!-^F$--E%K
!*-’%̂ F$L!E%a!*-%"̂ F$L’E%

F$&&&D<%bF$&&&E%a&*"-’^F$&"LE%K
"*-%, F̂$&"%E%

F$!"LZQ%bF$!"LZQ%KF$!"-E%KF$!"%E%
非质谱干扰主要源于样品基体#克服基体效

应最有效的方法是进行元素分离#采用内标校正

或标准加入法也能收到良好效果#稀释样品可明

显降低基体的影响!对于食品样品采用内标校

正法克服基体效应!通过在线加入内标溶液监

测信号变动情况#用内标法定量#可有效克服仪

器的漂移#保证测量的准确性!内标选 择 原 则&
内标元素在样品中不存在#与所测元素的质量数

尽量相近#电离能尽 量 相 近#沸 点 相 近’!(!根 据

内标选择原则#选择了铜"砷"镉"铅相应的内标

元素#见表!!

>=>!线性范围及检出限

UDZ$EF线性范围很宽#线性动态范围高达

.个数量级!考 虑 到 食 品 样 品 中 各 元 素 的 含 量

情况#选用适量的线性工作范围作标准曲线#其

线性相关系数均在"*...以上!根据测 定 检 出

限的方法#分别测定铜"砷"镉"铅 的 检 出 限!结

果见表!!

>=@!精密度

选一个含有D;"+9"D<"ZQ的海产品#平行

制备-个样品#采用微波消解方法处理后#测定

样品中D;"+9"D<"ZQ的含量#计算相对标准偏

差$MF]%#结果均在#*"\以内$见表’%!

>=H!回收率

在一样品中加入一定浓度的铜"砷"镉"铅标

准溶液#采用微波消解方法处理后#测定样品的

加标回 收 率#回 收 率 均 在LL*#\!&"-*#\之

间!结果列于表,!

表>!方法检出限

A&9#1>!P1’1%’$()#$2$’+(-H1#121)’*$)&’B#1’$%+((693M?LN/0

元素 !)" 内标元素 方法检出限)$#8*Ya&% 线性工作范围)$#8*Ya&% 线性相关系数/

D; %’ ,#F: "*"% "!!"" "*...’

+9 -# -!J6 "*". "!!"" "*...L

D< &&& &&#U7 "*"’ "!!"" "*....

ZQ !"L !".V2 "*"L "!!"" "*....

表@!方法精密度

A&9#1@!L-1%$*$()+(-H1#121)’*$)&’B#1’$%+((693M?LN/0

元素 测定值$2b-%)$08*=8a&% 平均值O)$08*=8a&% MF])\

D; -*%##-*%&#L*"&#L*"’#-*&’#-*"-#-*#% -*#L ,*.L

+9 %*,&#%*’-#%*#!#%*%&#%*#%#%*,.#%*#" %*,. &*!-

D< ,*&.#,*&’#,*&%#,*&##,*&’#,*&"#,*!# ,*&% &*&L

ZQ &*,%#&*,,#&*,!#&*,,#&*#L#&*#!#&*#" &*,L ’*L!
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表H!方法加标回收率

A&9#1H!K1%(G1-$1*(+*"$816*&2"#1*+(-H1#121)’*$)&’B#1’$%+((693M?LN/0

元素
本底值

!"#8#Ya&$

加标值

!"#8#Ya&$

测定值

!"#8#Ya&$

回收率

!\

加标值

!"#8#Ya&$

测定值

!"#8#Ya&$

回收率

!\

D; -L*, !"*" .%*, ."*" ,"*" &&-*# .-*L

+9 %#*- !"*" L’*, LL*# ,"*" &",*% .-*!

D< ’.*L !"*" #-*% L.*" ,"*" --*L .#*"

ZQ !"*" !"*" ,&*" &"#*" ,"*" %’*" &"-*#

>=J!标准物质测定

采用微波消解处理标准物质%测定了小麦粉

标 准 物 质 "JVW"L#"’Q$&大 米 粉 标 准 物 质

"(VF&#%L$&贻 贝 标 准 物 质"JVW"L#-&$中 铜&
砷&镉&铅的浓度%测定值均在标准值范围内%结

果列于表#’

表J!标准物质测定结果!!."Z[<#

A&9#1J!K1*4#’*(+1#121)’*$)*’&)6&-6-1+1-1)%1

2&’1-$&#*61’1-2$)&’1693M?LN/0!!."Z[<#

标准物质 元素 标准值 测定值

大米粉(VF&#%L D; !*!h"*’ !*!h"*!

"2b’$ D< "*"!.h"*"", "*"’"h"*""’

+9 "*,&h"*"# "*’Lh"*"!

贻贝JVW"L#-& D; -*-h"*. -*.h"*&

"2b-$ ZQ &*.%h"*". &*."h"*"%

D< ,*#h"*# ,*&h"*&

+9 %*&h&*& %*"h"*!

小麦粉JVW"L#"’Q D; ’*.Lh"*,’ ’*%&h"*&&

"2b-$ ZQ "*’,h"*&’ "*!-h"*"!

D< "*&#h"*", "*&,h"*"&

+9 "*’!h"*"- "*’!h"*"!

>=E!实际样品的测定

对于谷类&植物性样品既可 采 用 湿 法 消 解%
也可采用微波消解%而对于动物性样品如肉类&
海产品宜采用微波消解处理样品’因动物性样

品中含有大量脂肪&蛋白质%在湿法消解时仅用

硝酸消解样品%样品消解不完全%若加入高氯酸%
其中的氯离子又对砷&镉的测定带来干扰’我实

验室 采 用 微 波 消 解 处 理 多 个 运 动 员 食 品%采 用

UDZ$EF方 法 同 时 测 定 其 中 铜&砷&镉&铅 的 含

量%实验结果表明所测定的运动员食品中铜&砷&
镉&铅的含量均小于卫生标准%符合食品安全要

求%但其中个别海产品中砷的含量较高%个别猪

肉&花生米中镉的含量较高%个别淹制禽蛋类食

品中铅的含量较高%接近卫生标准’

@!结论

建立了UDZ$EF法 同 时 测 定 运 动 员 食 品 中

铜&砷&镉&铅的方法%优化了实验条件%选择相应

的内标%测定了小麦粉标准物质"JVW"L#"’Q$&
大米 粉 标 准 物 质"(VF&#%L$%贻 贝 标 准 物 质

"JVW"L#-&$中 铜&砷&镉&铅 的 含 量%测 定 值 均

在标准值范围以内’测定含铜&砷&镉&铅的海产

品样品-次%相对标准偏差均在#*"\以内’在

一样品中加入一定浓度的标准溶液%铜&砷&镉&
铅的 加 标 回 收 率 均 在LL*#\!&"-*#\之 间’
本研究采用干扰方程&内标方法校正干扰%经线

性范围&检出限&精密度&加标回收&标准参考物

测定等实验证明该方法线性范围宽&精密度好&
准确性好%快速&灵敏%适用于运动员食 品 中 铜&
砷&镉&铅含量的测定’
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