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摘要!为了方便%快速%准确地检测大豆磷脂软胶囊中铅%铬%镉%砷 ( 种微量重金属元素的含量!建

立了一种冷冻快速粉碎%微波消解的前处理方式!采用电感耦合等离子体质谱仪"S.a%jM$进行

测定& 试验结果表明'经冷冻快速粉碎后的软胶囊壳颗粒均一#微波消解耗时短%操作简便%耗费试

剂少!S.a%jM测定结果显示铅%铬%镉%砷 ( 种重金属的平均回收率在 $!@'H J0!@0H之间& 试

验结果满意!可为日常工作中测定软胶囊类产品中重金属前处理作参考&
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DD随着人民生活水平的提高$公众的健康意识和

健康需求也不断提高$人们越来越重视生活质量%

因此$保健食品也越来越受到人们的青睐% 大豆磷

脂类保健食品以其辅助降血脂'保护化学性肝损伤'

增强记忆和改善大脑的特性受到人们的广泛关

注(# %!)

% 市场上大豆磷脂类保健食品以软胶囊居

多% 在大豆磷脂软胶囊生产加工过程中"原辅材

料'生产贮存设备'包装材料#可能造成重金属的污

染$而重金属元素进入人体内有积累效应$会对人体

健康造成巨大危害(/ %')

% 因此$食品安全国家标准

对大豆磷脂类保健食品中的重金属有严格的规

定(- %##)

% 然而$大豆磷脂软胶囊内容物为含油液

体$外壳为含有高比例甘油的明胶产品$按照标准中

给出的消解方法不能将其充分消解或者耗时太长$

并且由于其特殊性不能用粉碎机或者匀浆机将其粉

碎混匀% 目前$国内也鲜有相关文献资料% 因此$本
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研究以大豆磷脂软胶囊为研究对象$采用冷冻快速

粉碎%微波消解方式对其进行处理$采用电感耦合

等离子体质谱仪"S.a%jM#对铅'铬'镉'砷 ( 种微

量重金属元素的含量进行测定$建立一种软胶囊类

产品中重金属检测的前处理方法%

:;材料与方法

#@#D试验材料

大豆磷脂软胶囊$购自当地药店% 超纯水"电阻

率 #$@!/ j

(

#$硝酸"电子级#$双氧水"优级纯#'高

氯酸"优级纯#$单元素标准溶液铅"# """

!

9KR#'铬

"# """

!

9KR#'镉"# """

!

9KR#'砷"# """

!

9KR#$

购自国家标准物质研究中心!内标液锗 " # """

!

9KR#'铋"# """

!

9KR#'铟"# """

!

9KR#$购自国

家有色金属及电子材料分析测试中心%

所用的玻璃仪器均用硝酸%水"体积比 #G&#浸

泡过夜$用纯水反复冲洗$最后用去离子超纯水冲洗

干净!WMO!!(M %.,电子分析天平!.1jKjObM'

微波消解仪配赶酸仪!1)g!("$'e超低温保存箱!

P,O%T*( %!" 超纯水器!$$"" 三重四级杆电感耦

合等离子体质谱仪%

#@!D试验方法

#@!@#D样品制备

将四分法缩分好的大豆磷脂软胶囊(#!)放入

%$"I超低温保存箱$将其冷冻后迅速转移至粉碎

机进行粉碎%

#@!@!D样品处理

#@!@!@#D干法灰化

称取约 "@& 9样品于瓷坩埚中$先用小火在电

热板上炭化至无烟$转入马弗炉 &""I灰化 $ =$冷

却% 取出后发现还有黑色胶状物$加 # 3R硝酸%高

氯酸溶液"体积比 0G##在电热板低温加热$将混合

溶液蒸干后$再转入马弗炉中 &""I继续灰化 / =%

放冷$用硝酸%水溶液"体积比 &G0&#将灰分溶解转

移到 !& 3R容量瓶中$用硝酸 %水溶液 "体积比

&G0&#少量多次冲洗坩埚$洗液合并于容量瓶中并

用硝酸%水溶液"体积比 &G0&#定容至刻度$混匀

备用%

#@!@!@!D湿法消解

取约 ! 9样品于锥形瓶中$放数粒玻璃珠$加

#" 3R硝酸%高氯酸溶液$加盖浸泡过夜$在锥形瓶

口加一小漏斗在电热板上消化$变棕黑色后$取下放

冷$补加硝酸%高氯酸溶液$如此反复$直到不再变

棕黑色% 继续消解至 ! 3R左右$放冷后将消化液

转移到 &" 3R容量瓶中$用少量硝酸 %水溶液"体

积比 &G0&#洗涤锥形瓶 / 次$洗液合并于容量瓶中

并用硝酸%水溶液"体积比 &G0&#定容至刻度$混匀

备用% 按同样操作制备样品空白溶液%

#@!@!@/D微波消解

称取约 "@!& 9样品于 aLg1消解罐中$缓慢加

入 ' 3R硝酸%双氧水溶液$放置过夜$将消解罐放

入微波消解系统中$设置适宜的微波消解程序"见

表 ##消解(##)

$消解完全后赶酸至 # 3R左右% 消解

罐放冷后$将消解液转移到 !& 3R容量瓶中$用硝

酸%水溶液"体积比 &G0&#少量多次冲洗消解罐$洗

液合并于容量瓶中并用硝酸 %水溶液 "体积比

&G0&#定容至刻度$混匀备用% 按同样操作制备样

品空白溶液%

表 :;微波消解条件

步骤 设定温度KI 升温时间K358 恒温时间K358

# #!" & "&

! #&" & #"

/ #0" & !"

#@!@/D标准溶液的制备

混合标准储备液&分别精确量取一定体积的铅'

铬'镉'砷单元素标准溶液$用硝酸 %水溶液"体积

比 &G0&#配制混合标准储备液$质量浓度均为 #""

!

9KR%

标准工作溶液&精确量取一定体积的铅'铬'镉'

砷混合标准储备液$用硝酸%水溶液"体积比 &G0&#

配制成标准工作溶液 M" JM'$质量浓度见表 !% 将

铋"W5#'锗"P>#'铟"S8#用硝酸 %水溶液"体积比

&G0&#配制成 &"

!

9KR的混合溶液%

表 <;标准工作溶液的质量浓度
!

*UZ

标准工作

溶液

à

"

!"0

W5#

4

.X

"

-!

P>#

4

.V

"

##&

S8#

4

O[

"

-!

P>#

4

M" " " " "

M# # # # #

M! & & & &

M/ #" #" #" #"

M( !" !" !" !"

M& (" (" (" ("

M' &" &" &" &"

D注&4表示相应重金属对应的内标元素%

#@!@(D大豆磷脂软胶囊中铅'铬'镉'砷含量的测定

采用S.a%jM 对大豆磷脂软胶囊中的铅'铬'

镉'砷含量进行测定(##)

% 仪器工作条件&射频功率

# &"" ,$等离子体气流 #&@"" RK358$载气流量

"d$" RK358$辅助气流量 "@(" RK358$氦气流量

(@& 3RK358$雾化室温度 !I$碰撞反应池模式$在

线内标%

'(#
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<;结果与讨论

!@#D样品制备方式选择

样品制备是测试工作的第一步$是保证测试质

量的基础$制备出均匀性好的试样既方便样品前处

理又能代表原样% 大豆磷脂软胶囊壳含有高比例的

甘油$具有好的柔韧性$一般无法将其打碎成均匀性

好的小颗粒% 考虑到低温可以使软胶囊壳变脆易

于将其打成均匀小颗粒$并且低温不会破坏重金

属$因此我们尝试将大豆磷脂软胶囊进行先冷冻

再粉碎的处理方式% 温度越低物质越脆$因此将

其放入 %$"I的超低温保存箱% 考察了冷冻时间

与粉碎时间对样品制备的影响$结果见表 /%

表 =;冷冻时间与粉碎时间对样品制备的影响

粉碎

时间K[

不同冷冻时间下制备的样品

! = ( = ' =

"!

存在大量不均

一胶囊壳块

存在大量不均

一胶囊壳块

存在大量不均

一胶囊壳块

"&

存在大量不均

一胶囊壳块

存在少量不均

一胶囊壳块

存在少量不均

一胶囊壳块

#"

存在少量不均

一胶囊壳块
基本均一 基本均一

从表 / 可以看出$冷冻 ( = 粉碎 #" [就可获得

比较均一的试样% 因此$我们选择样品制备的方式

为将大豆磷脂软胶囊在 %$"I超低温保存箱中冷

冻 ( =后迅速转移至粉碎机粉碎 #" [%

!@!D样品处理方式选择

样品消解是元素分析非常重要的步骤$必须注

意外部污染及待测元素的损失% 从 #@!@!@# 看出用

干法灰化大豆磷脂软胶囊超过 ## =$耗时过长'过程

烦琐% 试验考察了湿法消解中硝酸%高氯酸溶液体

积比对样品消解的影响$结果见表 (%

表 @;湿法消解中硝酸F高氯酸溶液体积比

对样品消解的影响

硝酸%高氯酸混合

溶液体积比

消解完全所需混合液

体积K3R

消解

时间K=

0G# '" (@"

$G! (& /@&

-G/ /& /@"

'G( /" /@"

从表 ( 可以看出$湿法消解大豆磷脂软胶囊用

硝酸%高氯酸溶液"体积比 -G/#/& 3R'消解时间

/ =比较好% 高氯酸含量过高使用时有安全隐患$

且高沸点的高氯酸不易赶尽$不仅不利于仪器的使

用和维护而且还会对上机测试带来较多的干扰(#/)

%

试验还考察了微波消解中硝酸%双氧水溶液体

积比对样品消解的影响$结果见表 &%

表 A;微波消解中硝酸F双氧水溶液体积比

对样品消解的影响

硝酸%双氧水溶液体积比 消解情况

#"G# 未消解完全"消解液浑浊#

0G# 消解完全"消解液澄清#

$G! 消解完全"消解液澄清#

-G/ 消解完全"消解液澄清#

从表 &可以看出$硝酸%双氧水溶液体积比 0G#

作为微波消解的溶液就可以将大豆磷脂软胶囊消解

完全%

图 # 为湿法消解和微波消解的试剂空白% 从图

# 可以看出$湿法消解的试剂空白值偏高$有可能是

长时间的消解$所用的玻璃器皿对元素存在解吸作

用% 同时考虑到微波消解加热快'加热均匀'试剂用

量少'空白值低'可高通量批处理且封闭体系避免了

待测元素的污染和挥发性元素损失(#()

% 因此$选用

微波消解的方式消解大豆磷脂软胶囊%

图 :;湿法消解和微波消解的试剂空白

!@/D回收率和精密度

用所建立的前处理方法使用 S.a%jM 测定了

大豆磷脂软胶囊中铅'铬'镉'砷的含量$并对其进行

加标回收试验$结果见表 '%

表 B;回收率与精密度试验结果#0̀ =$

项目
加标量K

"

!

9KR#

测定值K

"39KA9#

平均回

收率KH

J5(K

H

铅

#&

/"

(&

"@#/#

$'@'- !@"!

$!@-& "@-0

0!@0" !@/(

铬

#&

/"

(&

#@-#

$(@// /@&#

$0@#! /@-(

$$@#- (@&#

镉

#@&

/@"

(@&

"@"#! -

$!@-" #@$!

$/@"( !@'$

$!@'" /@"!

砷

/

'

0

"@"!- '

$&@!( (@&0

$!@$0 !@'/

$$@($ !@0&

从表 '可以看出$铅的平均回收率为 $!@-&H J

0!@0"H$铬的平均回收率为 $(@//H J$0@#!H$镉

的平均回收率为 $!@'"H J$/@"(H$砷的平均回收

率为 $!@$0H J$$@($H$J5(值均小于 &H$结果令

人满意%
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=;结;论

本文通过对比$探索出了一种简便'快速测定大

豆磷脂软胶囊产品中铅'铬'镉'砷的前处理方法$并

对其进行了加标回收试验$试验结果表明所建立的

前处理方式对测定大豆磷脂软胶囊中铅'铬'镉'砷

具有好的准确度和精密度$可为日常工作中测定软

胶囊类产品中重金属前处理作参考%
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总局@食品安全国家标准 食品中多元素的测定& PW

&""0@!'$,!"#'(M)@北京& 中国标准出版社$ !"#-@

(#!) 国家质量监督检验检疫总局@实验室质量控制规范 食
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出版社$ !""$@

(#/) 肖晶@食品中元素类检验方法系列标准实施指南

(j)@北京& 中国质检出版社$ !"#-& #!@

(#() 辛仁轩@等离子体发射光谱分析(j)@北京& 化学工

业出版社$ !"#"& !-$@

%讣告%

讣D告
原国家粮食和物资储备局科学研究院教授级高级工程师'享受国务院政府特殊津贴专家谢锡怡先

生$因病医治无效$于 !"#$ 年 #" 月 #! 日 !! 时在广州去世$享年 0' 岁%

谢锡怡先生出生于 #0!! 年 ! 月 - 日$祖籍广东佛山$#0(& 年毕业于国立交通大学机械系% #0&#,

#0'" 年$先后在轻工业部基建局'轻工业部油脂局'轻工业部设计院任工程师% #0'" 年 & 月$调入新组建

的粮食部科学研究设计院$先后在油脂室'总工程师室等部门任职$直至退休%

谢锡怡先生是我国著名的油脂工程专家$在油脂设备设计开发方面具有很深的造诣$在油脂行业享

有崇高的威望% #0&& 年$为开发我国连续化浸出技术设备$轻工业部设计院在大连油脂总厂成立了攻关

小组$谢锡怡先生是小组重要成员之一$在缺少技术资料及借鉴经验的条件下$成功开发了连续平转浸出

器等设备技术$为我国现代制油技术的发展奠定了坚实的基础% 在我国第一套平转浸出油厂,,,吉林蛟

河浸出试验油厂的设计建设中$谢锡怡先生参与了大量的设备审核工作%

!" 世纪 '" 年代和 -" 年代$为争取联合国席位$扩大国际影响力$国家做了大量援外项目% 谢锡怡

先生是马里棉籽油厂'几内亚花生油厂'罗马尼亚葵花籽油厂'罗马尼亚大豆油厂等项目的设备设计审核

负责人$为我国援外油厂建设做出了贡献%

!" 世纪 -" 年代和 $" 年代$谢锡怡先生汇总了全国大多数油厂的各项生产和设备技术数据$制定了

油脂设备选定型原则$起草了油脂设备选定型和标准化方案$为我国油脂设备选定型和标准化工作做出

了卓越的贡献% 改革开放后$国家开展了油脂装备国产化工作% 以谢锡怡专家为代表的团队积极参与了

此项工作% 在谢锡怡专家的带领下$经过不懈努力$成功建设了一批国产化油脂加工生产线$使我国油脂

加工装备技术水平有了飞跃式发展%

谢锡怡先生一生朴素宽厚$待人诚恳$心系科研$鞠躬尽瘁$为我国粮油科研事业发展做出了突出贡

献$他的逝世是中国粮油工程事业的重大损失%

中国粮油学会油脂分会
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