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前言
每年，强化食品的全球销售额达数十亿美元。婴儿配方食品市场不断增长，在亚太
地区尤其如此[1]。利润丰厚的餐饮业中，一些相关产品（如代餐饮料）仍然很受欢 
迎[2]。为保护消费者权益，必须在必需营养成分含量以及有害物质含量方面对强化
食品进行监管。有关婴儿配方食品的法规包括中国 GB 10765、美国 21 CFR 107 和
欧盟委员会指令 2016/127/EC[3–5]。通常，这些法规中规定了矿物质（包括 Na、K、
Cu、Mg、Fe、Zn、Mn、Ca、P、I、Cl、Se）的最低和最高含量。中国的食品安全
国家标准规定婴儿配方食品中铅的最高含量为 0.15 mg/kg[3]。根据食品类型的不同，
生产商必须遵守相应法规中对可能有害的微量元素（包括 As、Cd、Hg、Pb、Ni、
Sn、Cr）最高浓度的规定[6–8]。

使用 Agilent 7800 ICP-MS 对强化食品
进行常规分析

使用氦模式对食品消解液中的 28 种元素进行简单稳
定的定量分析
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由于污染物元素可能仅以低浓度存在于食品样品中，因此该应
用需要能够获得低检测限的分析技术。ICP-MS 是一种快速的
多元素分析技术，具有测定强化食品中营养成分和污染物元素
所需的灵敏度和动态范围。随着其可用性和稳定性的不断提
升，ICP-MS 越来越多地用于食品的高通量常规分析。 

为确保获得准确的结果，Agilent 7800 ICP-MS 使用单氦气碰
撞池模式来控制常见的多原子干扰。该仪器还具有涵盖 10 个
数量级的线性动态范围，可简化方法设置，因为能够在单
次运行中同时测量常量和痕量分析物，意味着可减少由超范
围结果引起的重新运行次数。对于总溶解固体 (TDS) 含量在 
0.5%–3% 之间的样品，7800 ICP-MS 采用了安捷伦的高基质
进样 (HMI) 技术，该技术使用气溶胶稀释来处理高基质样品。 

强化食品中的多元素测定方法可由标准方法修改得到[9–11]。

本研究介绍了使用 Agilent 7800 ICP-MS 和 SPS 4 自动进样器
对微波消解的强化食品样品中常量元素和微量元素的分析。通
过测定婴儿/成人营养配方食品标准参比物质 (SRM) 来评估数
据的质量。

实验部分
样品和试剂
所有样品均为购自美国和中国超市的商品，其中包括购自美国
西部的两种代餐饮料和三种婴儿配方食品，以及购自中国北方
的四种婴儿配方食品。利用乳制品类 SRM NIST 1849a 婴儿/
成人营养配方食品 I 对分析方法进行验证。 

用硝酸 (≥ 65%, Sigma-Aldrich) 进行微波消解和标准品/样品前
处理。使用 18.2 MΩ·cm (Millipore, Bedford, MA, USA) 去离子
水 (DIW) 进行所有稀释。

标样
使用 5% (v/v) 硝酸溶液或 DIW 稀释多元素标准品，制得含 
28 种元素的校准标样。使用安捷伦标准品，其中包括多元素
校准标样-2A（部件号：8500-6940）、多元素校准标样-3（部
件号：8500-6948）、环境校准标样（部件号：5183-4688）、
多元素校准标样-4B（部件号：8500-6942）和单元素校准标
样-磷（部件号：5190-8428）。用 DIW 稀释购自中国有色金属

研究总院的碘 (I) 标准溶液（GSB 04-2834-2011，1000 ppm 
水溶液）[12]。每组校准标样单独配制。

使用  5 %  ( v / v )  硝酸溶液由安捷伦混合内标（部件号： 
5188-6525）制得含 Sc、Ge、Rh、In、Tb、Bi 的内标 (ISTD) 
溶液。

样品前处理
使用表 1 所述的微波消解 (CEM, Mars 6) 程序，在 5 mL HNO3 
中对约 0.2 g 的各种样品和 NIST 1849a SRM 进行消解。然后
用 DIW 将完全消解的样品稀释至 50 mL。所有样品和 NIST 
SRM 均重复配制三份。

表 1. 微波消解程序

功率 (W) 温度 (°C) 程序升温时间 (min) 保持时间 (min) 冷却时间 (min)

100 50 15 15 -

1800 210 15 20 30

仪器
使用标准 Agilent 7800 ICP-MS 进行分析，该仪器包括第四代 
ORS4 反应池系统，使用氦气碰撞模式（He 模式）有效控制多
原子干扰。ORS4 使用 He 控制多原子干扰，以减少所有常见
基质型多原子干扰物质的传输。使用动能歧视 (KED) 将较小
较快的分析物离子与较大较慢的干扰离子分离。除 Se 以外的
所有元素均在 He 模式下进行测量，所用流速为 5 mL/min。
在高能氦气 (HEHe) 模式下，使用 10 mL/min 的反应池气体流
速测量 Se。7800 ICP-MS 配备标准样品引入系统，该系统由 
Micromist 玻璃同心雾化器、石英雾化室、带 2.5 mm 内径中
心管的石英炬管以及镍接口锥组成。 

本研究中所使用的样品前处理方法得到 TDS 含量低于 0.5% 的
最终溶液，因此可以在 7800 ICP-MS 上直接测量这些样品。
对于含更高浓度溶解态固体的样品，HMI 系统通常允许测量
最高含 3% TDS 的样品。

使用 ICP-MS MassHunter 软件内的自动调谐功能对 ICP-MS 
进行优化。利用 Agilent SPS 4 自动进样器作为样品引入系
统。所用仪器运行条件如表 2 所示。
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表 2. 7800 ICP-MS 运行条件

参数 设置

RF 功率 (W) 1550

采样深度 (mm) 8

雾化器气体 (L/min) 1.16

透镜调谐 自动调谐

氦气流速 (mL/min) 5（测定 Se 为 10）

动能歧视 (V) 5.0

结果与讨论 
校准、检测限 (DL) 和方法 DL

图 1 显示了整个质量数范围内代表性元素（39K、63Cu、78Se、
202Hg）的线性校准曲线。表 3 中列出了分析 DL 和背景等效
浓度 (BEC)。还显示了由消解空白重复分析 (n = 12) 得到的
外标法 DL (MDL) 和定量限 (MLOQ)。所有 LOQ 均低于 GB 
5009.268 中列出的值[10]。

图 1. 39K、63Cu、78Se、202Hg 的校准曲线

表 3. DL、BEC、MDL 和方法 LOQ

分析（溶液中） 方法（食品中）

DL (µg/L) BEC (µg/L) MDL (mg/kg) MLOQ (mg/kg)

11 B 0.293 0.333 0.023 0.077

23 Na 0.146 0.955 0.243 0.801

24 Mg 0.134 0.081 0.112 0.369

27 Al 0.301 0.404 0.418 1.381

31 P 1.62 19.2 1.350 4.455

39 K 0.857 19.0 0.479 1.582

44 Ca 2.66 1.47 0.572 1.888

51 V 0.0013 0.0005 0.001 0.002

52 Cr 0.0202 0.0271 0.012 0.041

55 Mn 0.0082 0.0051 0.009 0.028

56 Fe 0.0340 0.3624 0.590 1.946

59 Co 0.0014 0.0004 0.0006 0.0020

60 Ni 0.0173 0.0873 0.005 0.016

63 Cu 0.0039 0.0158 0.006 0.019

66 Zn 0.0486 0.1105 0.140 0.462

75 As 0.0132 0.0050 0.001 0.004

78 Se 0.0155 0.0030 0.002 0.008

88 Sr 0.0284 0.1000 0.003 0.010

97 Mo 0.0050 0.0030 0.003 0.009

111 Cd 0.0010 0.0005 0.0001 0.0004

118 Sn 0.0027 0.0049 0.003 0.008

121 Sb 0.0024 0.0005 0.001 0.003

127 I 0.0269 0.0393 0.047 0.155

135 Ba 0.0144 0.0055 0.004 0.013

201 Hg 0.0017 0.0011 0.0001 0.0003

205 Tl 0.0002 0.0012 0.0001 0.0003

208 Pb 0.0011 0.0069 0.002 0.005

238 U 0.00006 0.00002 0.00004 0.00014

ISTD 回收率测试
在六小时的整个 ISTD 回收率测试中，分析了 140 份溶液。如
图 2 所示，所有六种内标的所有 ISTD 回收率测量结果均处于 
±20% 限值范围内（如红色虚线所示）。结果表明 7800 ICP-MS 
具有优异的稳定性和基质耐受性。分析序列中不存在显著的
信号漂移，且低质量数和高质量数 ISTD 元素的信号不存在发
散。回收率测试表明等离子体能够有效分解各不相同的样品基
质。另外，分析序列中未出现大量基质沉积在接口上的现象。 
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图 2. 6 小时运行期间总共测量了 140 份溶液分析过程中的 ISTD 稳定性。所有
样品的 ISTD 回收率均根据校准空白进行归一化

SRM 回收率
为确定该方法的准确度，使用 7800 ICP-MS 在 He 运行模式下
测量 NIST 1849a 婴儿/成人营养配方食品 I（乳制品类）中的 
13 种元素。表 4 显示，所有元素的平均实测浓度与标准值高
度一致，所有平均回收率均处于预期值的 ±10% 范围内。

表 4. NIST 营养配方食品 SRM 中包含的 13 种元素的平均回收率数据

经认证的 
质量分数值

实测值

平均值 RSD (n = 6) 回收率

(mg/kg) (%)

钙 (Ca) 5253 ± 51 5278 0.6 101

铜 (Cu) 19.78 ± 0.26 19.58 0.2 99

铬 (Cr) 1.072 ± 0.032 1.124 1.2 105

碘 (I) 1.29 ± 0.11 1.34 0.3 104

铁 (Fe) 175.6 ± 2.9 175.3 0.7 100

镁 (Mg) 1648 ± 36 1653 0.1 100

锰 (Mn) 49.59 ± 0.97 49.15 0.5 99

钼 (Mo) 1.707 ± 0.040 1.706 0.8 100

磷 (P) 3990 ± 140 3890 0.5 98

钾 (K) 9220 ± 110 9279 0.3 101

硒 (Se)* 0.812 ± 0.029 0.842 2.1 104

钠 (Na) 4265 ± 83 4268 0.1 100

锌 (Zn) 151.0 ± 5.6 153.7 0.5 102

 
* Se 在高能氦气 (HEHe) 模式下测定

监管元素的加标回收率测试
食品中七种最常受到监管的元素包括 As、Cd、Hg、Pb、Ni、
Sn、Cr。为检查该方法在实际样品分析中的准确度，对这七
种元素进行加标回收率测试。在三种婴儿配方食品（一种来
自中国，另外两种来自美国）中，以两种浓度加标，如表 5 
所列。各种浓度下所有元素的回收率均处于 95%–109% 范围
内，表明 7800 ICP-MS 能够以良好的准确度对所有这些监管
元素进行分析。

表 5. 三个婴儿配方食品样品中受监管金属元素的加标回收率

婴儿配方食品样品

CHN-4 USA-3 USA-4

加标量 (µg/L) 加标回收率 (%)

A B A B A B A B 

Cr 100 250 104 101 105 101 102 102

Ni 100 250 108 100 109 101 106 101

As 100 250 103 101 104 102 103 102

Cd 100 250 103 100 103 101 104 101

Sn 0.5 1 95 100 99 102 103 96

Hg 0.1 1 103 97 102 98 100 95

Pb 100 250 99 101 98 101 96 98

所购产品的定量分析

利用 7800 ICP-MS 对来自美国的两种代餐饮料和三种婴儿配
方食品（表 6）以及来自中国的四种婴儿配方食品（表 7）
进行分析。潜在毒性元素（如 As、Cd、Hg、Pb、Ni、Sn、
Cr）的定量结果均远低于法规或指南规定的含量[6–8]。婴儿配
方食品中所需的矿物质和营养元素（如 Na、K、Ca、Mg、
Fe、Zn、Mn、P、Se）均处于指南列出的范围内。
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表 6. 两种代餐饮料样品和三种婴儿配方食品样品的定量数据。NA：不适用

婴儿配方食品样品 代餐饮料样品

USA-1 USA-2 USA-3 USA-4 USA-5

平均值  
(mg/kg)

RSD 
（%，n = 3）

平均值  
(mg/kg)

RSD 
（%，n = 3）

平均值  
(mg/kg)

RSD 
（%，n = 3）

平均值  
(mg/kg)

RSD 
（%，n = 3）

平均值  
(mg/kg)

RSD 
（%，n = 3）

B 0.450 4.3 0.881 0.3 1.02 0.8 0.149 3.4 0.174 4.1

Na 1366 0.8 1572 0.6 1336 0.8 736.6 1.4 671.4 0.6

Mg 385.7 0.4 503.4 0.9 557.8 0.6 427.0 0.1 407.5 0.5

Al 0.527 5.3 4.55 1.3 2.02 1.4 2.77 1.4 0.834 1.0

P 2115 0.2 6085 0.2 2510 0.3 1247 0.3 1062 0.5

K 5633 0.4 7510 0.2 6102 0.4 2101 0.5 1423 0.5

Ca 3990 0.4 9550 1.2 4358 0.2 1881 0.2 1312 0.2

V 0.002 5.3 0.063 2.4 0.013 1.2 0.007 6.0 0.004 1.9

Cr < MDL NA 0.121 0.4 < MDL NA 0.135 0.2 0.150 0.9

Mn 1.23 0.3 0.858 0.1 1.35 0.8 2.33 0.7 3.21 0.3

 Fe 90.93 0.7 97.23 0.4 107.3 0.2 21.90 0.4 21.19 0.3

Co 0.004 4.7 0.007 4.1 0.013 1.6 0.003 1.2 0.002 1.2

Ni < MDL NA 0.045 0.5 0.075 1.1 0.024 1.3 0.012 1.2

Cu 4.91 0.2 3.46 0.5 4.21 0.4 2.40 0.5 2.38 0.5

Zn 48.51 0.6 39.03 0.8 60.05 0.8 43.02 0.4 19.78 0.2

As 0.007 11.3 0.005 12.4 0.004 1.9 0.003 1.3 0.002 3.8

Se 0.249 2.9 0.176 1.4 0.287 1.0 0.305 2.4 0.107 2.7

Sr 4.62 0.4 4.79 1.6 2.36 0.4 0.855 0.1 1.30 0.3

Mo 0.193 0.8 0.053 0.6 0.361 0.8 0.126 0.1 0.091 0.9

Cd 0.003 3.6 0.008 5.3 0.002 3.9 0.001 2.3 0.002 0.6

Sn 0.106 0.4 0.272 0.8 0.004 5.2 0.001 6.8 < MDL NA

Sb 0.002 13.7 0.002 8.9 0.001 7.2 0.001 6.0 0.001 2.1

I 1.37 1.1 0.868 0.8 1.25 0.8 0.149 0.8 0.166 0.8

Ba 0.098 1.8 0.346 1.0 0.249 1.0 0.130 0.5 0.701 0.8

Hg 0.0002 45.2 0.0001 25.0 0.0003 14.6 < MDL NA < MDL NA

Tl 0.002 9.5 0.003 1.0 0.002 4.6 0.0003 4.2 0.0002 2.4

Pb 0.004 3.3 0.006 0.1 0.014 1.0 0.002 0.3 0.002 3.6

U 0.001 1.9 0.022 0.7 0.004 0.6 0.003 0.4 0.001 0.7
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表 7. 四种中国婴儿配方食品样品的定量分析数据。NA：不适用

婴儿配方食品样品

CHN-1 CHN-2 CHN-3 CHN-4

平均值 (mg/kg) RSD（%，n = 3） 平均值 (mg/kg) RSD（%，n = 3） 平均值 (mg/kg) RSD（%，n = 3） 平均值 (mg/kg) RSD（%，n = 3）

B 0.694 2.4 0.967 2.0 0.505 3.9 0.551 5.4

Na 2117 0.8 1417 0.1 1560 0.8 1533 0.7

Mg 784.4 0.1 541.8 0.8 504.0 0.7 530.4 0.4

Al 1.96 1.4 1.69 1.2 2.60 0.1 1.22 3.3

P 4188 0.1 3983 0.4 4304 0.8 4497 0.2

K 7028 0.1 6275 0.6 7042 0.2 7668 0.4

Ca 6111 0.1 5667 0.2 6065 0.2 6812 0.4

V 0.004 3.1 0.010 0.3 0.012 0.6 0.004 0.5

Cr 0.164 1.2 0.045 1.1 0.065 0.6 < MDL NA

Mn 0.861 0.2 1.16 0.7 0.816 0.1 0.455 0.3

 Fe 85.49 0.6 79.13 0.6 69.36 0.9 74.74 0.1

Co 0.008 3.3 0.010 3.4 0.008 2.8 0.007 2.4

Ni 0.080 2.0 0.037 6.8 0.049 1.4 0.019 3.4

Cu 3.83 0.1 3.02 0.2 2.84 0.1 3.65 0.3

Zn 42.06 0.2 45.60 0.3 46.07 0.1 39.49 0.6

As 0.004 2.8 0.008 7.9 0.005 3.7 0.004 7.2

Se 0.087 0.6 0.260 2.0 0.080 0.1 0.088 1.9

Sr 2.40 0.3 3.67 0.8 2.82 0.1 2.50 0.1

Mo 0.159 2.2 0.175 1.0 0.127 0.1 0.183 1.5

Cd 0.0004 13.6 0.0002 13.3 0.001 2.7 0.0002 18.5

Sn 0.003 7.0 0.006 4.7 0.003 1.9 0.003 2.5

Sb 0.014 2.4 0.001 2.1 0.001 8.3 0.001 2.1

I 1.06 1.9 1.66 1.0 0.862 2.0 0.848 0.1

Ba 1.49 0.5 0.268 1.3 0.456 1.4 0.370 0.6

Hg 0.0001 23.9 0.001 0.2 0.0001 22.5 < MDL NA

Tl 0.004 2.2 0.001 1.8 0.001 4.2 0.0003 3.4

Pb 0.013 2.3 0.004 2.4 0.006 1.0 0.003 2.3

U 0.001 1.5 0.003 0.8 0.005 3.0 0.0003 4.8
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结论
利用 Agilent 7800 ICP-MS 对通过微波消解制得的九种强化食
品样品中的 28 种元素进行分析。使用仪器的标准化氦气碰撞
模式和自动调谐功能，可简化方法开发。7800 系统的高灵敏
度和高达 10 个数量级的分析动态范围使常量矿物元素（如 
Na、K、Ca、Mg）和痕量元素（包括 Cr、As、Cd、Pb、
Hg）能够在同一次分析运行中得到测定。

通过分析营养配方食品 SRM 中的 13 种营养元素，并对三
种婴儿配方食品样品中的 7 种污染物元素进行加标回收率测
试，对该方法的准确度进行评估。在所有情况下均获得了优异
的回收率。7800 ICP-MS 在六小时运行过程中表现出优异的稳
定性，并超出了中国标准方法中规定的检测限要求。

7800 ICP-MS 方法适用于对食品中的痕量元素和高浓度矿物元
素进行常规的多元素筛查，确保实现对营养元素以及污染物的
质量控制。
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