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动态反应池电感耦合等离子体质谱法分析膳食补充剂中的微量金属元素
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!!膳食补充剂归属于食品及药品管理局有关食品的管制

之下#但其安全标准有别于常规食品% 膳食补充剂是$指为

改善食品品质和色&香&味以及为防腐&保鲜和加工工艺的需

要而加入食品的人工合成或者天然物质#可以是多种不同形

态#如颗粒状&粉末状和液状% 膳食补充剂含有维生素&矿物

质&香草或其他植物药材&氨基酸及酶&有机质&代谢物等物

质% 基于 "++'年'膳食补充剂健康教育法案(#膳食补充剂

生产商有责任确保膳食补充剂在进入市场前是绝对安全的%

膳食补充剂在进入市场后#食品及药品管理局有责任监管含

有有害膳食补充剂的产品)"*

%

在最终产品销售前#对其中的成分进行分析是确保产

品安全的一种主要方式% 虽然有机成分是膳食补充剂中的

主要部分#但金属元素也存在于维生素中#如维生素 @)"$

中含有A4和矿物质!如 B7"% 另外#金属元素也会以天然

原料或加工过程中生成的杂质引入到补充剂中% 因此#有

毒元素和需标注含量元素的精确定量分析成为确保膳食补

充剂安全的先决条件#而膳食补充剂中元素分析的最大挑

战即为复杂样品基体中痕量元素分析% 本文利用带动态反

应池!CDA"技术的电感耦合等离子体质谱法!EAF)GB"

测定膳食补充剂中被认为是低浓度或中等浓度的对人体有

害的多种元素#重点测定FH&AI&JK和LM这 ' 种非人体必

须且有毒的元素+由于少量 B7和 A8是人体必需的营养物

质#也是分析测定的重点%

?@实验部分
选取从市场上购得的多种不同基体的蛋白质补充剂作为

分析物#每份样品平行分析两次% 使用G/:>.?3N7

OG

(### 微波

消解仪!奥地利安东帕公司"进行消解#称取 #1( M样品放入聚

四氟乙烯消解罐中#再加入 % ;PLQR

(

和 " ;PLA:!STB

A=7;.<3:

OG

#A4:/;H/K#RLUBJ"#微波消解加热程序见表 "%

样品消解完全后#将溶液移出并用超纯水定容至

,# ;P% 分析样品必须均匀以保证称取的样品具有代表

性% 如果样品为固体颗粒物#则在样品前处理时必须经过

研磨&混合等步骤来保证均匀性#同时还要称取多份样品进

行平行分析来评估样品采集的均匀性%

表 "!微波消解程序

O3H:7"!G.<84?3N7I.M7K>.40 684<7I/87

步骤
功率

!VW

爬坡!D3;6"

时间V;.0

保持!L4:I"

时间V;.0

风扇

!T30"

" &,# "#$## "#$## "

$ "$## "#$## "#$## "

( # ",$## (

XPJQCDA7EAF)GB的仪器条件见表 $%

表 $!EAF)GB仪器参数

O3H:7$!E0K>8/;70>3:6383;7>78K4YEAFZGB

工作条件 规格V参数 工作条件 规格V参数

雾化器 石英同心雾化器 读数次数 (

雾室 石英旋流雾室 测定JK反应气参数 R

$

#流量 #1% ;PV;.0

DT功率 ",## W

JK转化为+"

JKR时D6[

#1,

积分时间 "### ;KV元素

由于膳食补充剂中常含有天然的氯化物#在制作补充

剂时会加入食盐等盐类#同时在消解样品时会用到LA:#大

量的氯离子与 J8

\或 A3

\生成 J8A:

\

!"#$&,"和 A3A:

\

!"#$&,"#从而严重干扰&,

JK

\的测定% 因此#在分析膳食

补充剂中JK元素时必须使用CDA技术来消除氯化物引入

的干扰% R

$

作为动态反应气体可以通过其氧化性#与分析

物JK

\反应形成生成"#$+" 的JKR

\

!荷质比为 +" 上没有

任何干扰"#由分析JK

\转化为分析JKR

\

#通过测定JKR

\

进而就可以得到 JK

\的精确含量#从而完全避开 J8A:

\和

A3A:

\等氯化物对JK

\测定的干扰% JK在 "### ;MVPQ3A:

基体中的检出限为 $1( 0MVP#与 "]!体积分数"的稀LQR

(

基体的检出限 #1% "̂1* 0MVP相当)$*

#进一步证明了 CDA

技术在测定JK时的重要性%

,

!
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A@结果与讨论
通过测定美国国家标准技术研究院!QEBO"的参考物

质QEBO",'*3!典型膳食"#验证了利用EAF)GB测定膳食

补充剂的准确性和稳定性% 本实验中#样品前处理方法和

测试条件与测定实际膳食补充剂样品相同%

从表 ( 中QEBO",'*3样品的测定数据可知#方法具有

很好的稳定性#测定值和标准值的误差在 "#]以内#平行

样QEBO",'*3)" 和QEBO",'*3)$ 测定的相对标准偏差

!DBC"在 $] "̂(]% 方法的检出限!%

C

"是通过测定方法

空白溶液的 ( 倍标准偏差得到#结果见表 '%

表 (!典型膳食参考物质QEBO",'*3的测定

O3H:7(!J03:2>.<3:87K/:>K4Y7:7;70>K.0 QEBO",'*387Y7870<7;3>78.3:

分析物

!质量数"

&

@

V!

"

M-M

)"

"

QEBO",'*3)"

测定值

QEBO",'*3)$

测定值
平均值 标准值

回收率

'V]

JKR!+"" #1"*( #1"+$ #1"** #1$# _#1" +(1*

AI!"""" #1#(% #1#(* #1#(& #1#(, _#1##", "#%

A8!,$" #1"(, #1""* #1"$&

FH !$#* \$#& \$#%" #1#', #1#'% #1#'% #1#'' _#1##+ "#'

LM!$#$"

%̀

C

%̀

C

B7!*$" #1$(" #1$," #1$'" #1$', _#1#$* +*1'

表 '!方法检出限

O3H:7'!C7>7<>.40 :.;.>4Y>=7;7>=4I

分析物

!质量数"

检出限

%

C

V!

"

M-M

)"

"

分析物

!质量数"

检出限

%

C

V!

"

M-M

)"

"

JKR!+"" #1"& FH !$#*" #1#"

AI!"""" #1###* LM!$#$" #1##'

A8!,$" #1#, B7!*$" #1"#

!!膳食补充剂样品的测定结果见表 ,% 多种维生素样

品中含有FH&JK和微量的AI% 当然#这些有毒元素不可能

是作为营养物质而加到补充剂中的#很可能是在补充剂生

产的过程中进入的% C4:30 等)(*研究指出#大量的膳食补

充剂中都含有微量的FH和AI% 只要日常饮食中不要大量

含有这些物质#其对身体的危害是很有限的%

蛋白粉和液态营养品中的有毒元素较少% 由于液态营养

品中含有大量营养物质#这些有毒物质很可能是这些营养物

质受污染而引入的% 液体营养品的加标回收实验!" 0MVMJK&

AI&A8&FH和 B7##1" 0MVMLM"进一步验证了方法的可靠性%

表 ,!膳食样品分析

O3H:7,!J03:2>.<3:87K/:>K4Y7:7;70>K.0 I.7>K3;6:7K

分析物

!质量数"

&

@

V!

"

M-M

)"

"

JK AI A8 FH LM B7

维生素补充剂 " #1$*& #1#($ ""1* #1,(#

%̀

C

,1(#

维生素补充剂 $ #1$*# #1#$& +1+& #1'($

%̀

C

,1#"

蛋白粉 "

%̀

C

#1#(% "1$"

%̀

C

%̀

C

#1&##

蛋白粉 $

%̀

C

#1#(% #1$((

%̀

C

%̀

C

#1"*"

液态营养品 %̀

C

%̀

C

#1%+"

%̀

C

%̀

C

#1*,'

液态营养品

加标回收率 'V]

*+1% *#1# "#'1# *+1" &+1# *(1"

!!表 % 显示了某液态营养品中 A8和 B7的标注含量和

实际测定的含量#两组数据吻合#进一步证明了利用

EAF)GB技术测定营养品中微量金属元素含量的可靠性%

表 %!营养品中金属标注含量与测定含量对比

O3H:7%!A4;638.K40 4Y303:2>.<3:87K/:>K4Y7:7;70>K.0 I.7>K3;6:7K

?.>= <78>.Y.7I N3:/7K

分析物

!质量数"

&

@

V!0M-M

)"

"

标注含量 测定含量

A8 #1%&% #1%+"

B7 #1*', #1*,'

B@结语
微量有毒元素的测定确保了膳食补充剂的产品安全%

由于EAF)GB法具有灵敏度高&稳定性好&线性范围宽及

多元素同时测定等优点#在食品安全领域得到越来越广泛

的应用% 本文介绍的分析方法既可以检测最终商品的质

量#也可以实时评估生产原料的污染情况#为更快&更早地

发现食品污染提供了有力的分析手段%
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