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摘要!蛋黄卵磷脂样品经微波消解!采用电感耦合等离子体质谱法测定样品中 #+ 种金属元素含量!

对检测条件进行了优化!并进行了方法学考察& 结果表明!在射频功率 #<++ GQ%载气"高纯氩气$

流速 #<"' RF24=%等离子气体流速 #+<" RF24=%蠕动泵转速 "<# AF;%采样深度 #" 22%重复次数 '

次条件下!通过在线加入内标钪"M:$%锗"V7$%铟"S=$%铼" 7̂$元素可校正基体效应和干扰!测定

汞元素时!加入金元素可降低测定误差#该方法的 #+ 种金属元素线性关系良好!线性相关系数"I$

均大于 "<(((#方法检出限在 "<"' g"<I+ =DF2R之间!定量限在 "<#" g#<(% =DF2R之间#仪器精密

度良好! M̂d在 "<J+b gJ<I%b之间#重复性 M̂d在 #<%&b g&<%!b之间#中间精密度 M̂d在

!<!Jb g(<J+b之间#加标回收率在 (!<I%b g#'!<("b之间! M̂d在 #<J!b g%<""b之间& 样

品溶液在 ! g&m条件下保存 %! 6!稳定性良好! M̂d在 "<+Ib g'<('b之间& 该方法快速%准确%

灵敏度高! 可用于蛋黄卵磷脂中 #+ 种金属元素的同时测定&
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//蛋黄卵磷脂是从鸡蛋黄中提取&精制得到的一

种复合磷脂#包括磷脂酰胆碱"fZ$&磷脂酰乙醇胺

"f0$&磷脂酰肌醇"fS$以及磷脂酰丝氨酸 "fM$

等(# $')

#具有抗氧化&抗菌&抗炎活性#及延缓衰老&

改善脂肪代谢&保护视网膜&预防心脑血管疾病&提

高免疫力以及益智健脑等功能% 在医药行业#蛋黄

卵磷脂是一种辅料#可作为脂肪乳注射液中的乳化

剂#也可以用于制作脂质体将药物直接运送到患病

部位#使药物具有靶向性(J $%)

%

SZPW'd元素杂质指南根据金属元素的毒性

与来源将其分为 ' 类"# 类#!O&!\类#' 类$#并根

据不同的给药途径"口服&注射&吸入$分别给出了

不同的限度"允许日暴露量#fd0$% !"!" 版+中华

人民共和国药典,四部通则 "J#!+电感耦合等离子

体质谱法,&V\+""(<!I&*!"#I+食品安全国家标

准 食品中多元素的测定,以及美国药典"hMf$通则

n!'! u n!'' u对元素杂质的限度&测定流程及方

法学验证做了建议与要求% 蛋黄卵磷脂作为注射剂

的乳化剂应用较为广泛#从临床应用的角度来看#与

普通制剂相比#其金属元素检测方法的探索显得尤

为重要% !"!" 版+中华人民共和国药典,四部#蛋黄

卵磷脂中重金属检查项为根据通则 "&!# 第二法%

该方法的主要原理为 #" 种元素"OD&O;&\4&Z[&Z?&

PD&*@&f_&M_ 和 M=$与硫代乙酰胺反应#产生的有

色反应产物与 #" =DF2R的f_标准溶液同法反应物

进行颜色比对#以确定药物中重金属是否超出限度

要求% 该方法存在检测的元素有限且无法反映单个

元素的浓度#目视比色存在主观误差等局限性(&)

%

金属元素的测定方法主要有电感耦合等离子体

质谱"SZf$*M$法&电感耦合等离子体发射光谱

"SZf$O0M$法以及原子吸收光谱"OOM$法% 其中

OOM法存在耗时长&检出限较高&基体效应大&线性

范围窄且难以实现多元素同时分析的问题% SZf$

O0M法虽可以同时测定多种元素# 但谱线干扰多&

灵敏度较低% SZf$*M 具有分析速度快&检出限

低&基体效应小&精密度高&灵敏度高&线性范围宽及

多元素同时分析等优点(( $#!)

#是今后的发展方向%

当前常用的样品消解方法有微波消解法&湿式消解

法&高温密闭消解法&干式灰化法和高温熔融法#其

中微波消解法利用微波快速加热# 在高压环境下进

行消解# 具有消解速度快&污染小&样品消解完全&

回收率高&用酸少&安全&污染程度低等优点(####')

%

目前#关于蛋黄卵磷脂中金属元素测定的相关

文献较少% 因蛋黄卵磷脂比较难消解#依据 V\

+""(<!I&*!"#I 中微波消解法#在消解过程中会出

现压力过大导致无法正常消解的问题% 因此#本文

在微波消解前增加 #""m预消解 # 6 的步骤#能够

避免消解过程的异常情况#建立了 SZf$*M 法测定

蛋黄卵磷脂中 #+ 种金属元素的方法#为蛋黄卵磷脂

的金属元素检测提供技术参数%

;<材料与方法

#<#/实验材料

#<#<#/原料与试剂

蛋黄卵磷脂样品#由广州白云山汉方现代药业

有限公司天然有机室提供#批号为S'"#&#!"#%

硝酸"*]M级$#安谱公司!调谐溶液"Z7&Z@&R4&

*D&L5& ,##

!

DFR$#安捷伦公司!多元素标准溶液

"R4&\7&\&U3&*D&O5&.&Z3&L4&e&ZA&*=&K7&Z@&U4&

Z?&-=&V3&O;&M7& _̂&MA&-A&U_&*@&Z[&M=&M_&Z;&

\3&PY&L5&f_##""

!

DF2R$&多元素内标标准溶液

"M:&V7&S=& 6̂& 7̂&\4##"

!

DF2R$&镉标准溶液"# """

!

DF2R$&锂标准溶液"# """

!

DF2R$&铅标准溶液

"# """

!

DF2R$&铝标准溶液"#""

!

DF2R$&铁标准溶

液"#""

!

DF2R$&钴标准溶液"#""

!

DF2R$&镍标准溶

液"#""

!

DF2R$&锌标准溶液"#""

!

DF2R$&锑标准溶

液"#""

!

DF2R$&钒标准溶液"#""

!

DF2R$&金标准溶

液"!

!

DF2R$&铬标准溶液"# """

!

DF2R$&锡标准溶

液"# """

!

DF2R$#钢研纳克检测技术有限公司!砷标

准溶液"# """

!

DF2R$&铜标准溶液"# """

!

DF2R$&

汞标准溶液"# """

!

DF2R$#国家钢铁材料测试中心

钢铁研究总院!*4554$W超纯水%

#<#<!/仪器与设备

OD457=X%&"" 电感耦合等离子体质谱仪#安捷伦

"'#

ZPSUO]SRM OUdKOLM//////////////!"!! e@5cJ% U@c!



公司!Q)$&""" 微波消解仪#上海屹尧仪器科技发

展有限公司!Of!!+Qd分析天平#岛津公司!*4554$

W纯水F超纯水一体机#默克密理博公司!\PQ $

"(,#! 赶酸仪#上海博通化学科技有限公司%

#<!/实验方法

#<!<#/溶液的制备

锂标准储备液"#"

!

DF2R$'量取锂标准溶液

"<+ 2R用 !b硝酸定容至 +" 2R% 铝标准储备液"+

!

DF2R$'量取铝标准溶液 !<+ 2R用 !b硝酸定容

至 +" 2R% 钒标准储备液"!

!

DF2R$'量取钒标准

溶液 #<" 2R用 !b硝酸定容至 +" 2R% 铬标准储备

液"#""

!

DF2R$'量取铬标准溶液 +<" 2R用 !b硝

酸定容至 +" 2R% 钴标准储备液"#

!

DF2R$'量取

钴标准溶液 "<+ 2R用 !b硝酸定容至 +" 2R% 镍标

准储备液"J

!

DF2R$'量取镍标准溶液 !<" 2R用

!b硝酸定容至 +" 2R% 铜 标 准 储 备 液 " +"

!

DF2R$'量取铜标准溶液 !<+ 2R用 !b硝酸定容

至 +" 2R% 铜标准储备液""<!+

!

DF2R$'量取铜标

准储备液"+"

!

DF2R$"<!+ 2R用 !b硝酸定容至 +"

2R% 锌标准储备液"!

!

DF2R$'量取锌标准溶液

#c" 2R用 !b硝酸定容至 +" 2R% 砷标准储备液"J

!

DF2R$'精密量取砷标准溶液 "<! 2R于 +" 2R容

量瓶中#用 !b硝酸定容% 镉标准储备液 " #"

!

DF2R$'量取镉标准溶液 "<+ 2R用 !b硝酸定容

至 +" 2R% 镉标准储备液""<+

!

DF2R$'量取镉标

准储备液"#"

!

DF2R$!<+ 2R用 !b硝酸定容至 +"

2R% 锡标准储备液"#""

!

DF2R$'量取锡标准溶液

+<" 2R用 !b硝酸定容至 +" 2R% 锑标准储备液

"#"

!

DF2R$'量取锑标准溶液 +<" 2R用 !b硝酸定

容至 +" 2R% 汞标准储备液"#

!

DF2R$'量取汞标

准溶液 "<# 2R和金标准溶液 #<" 2R#用 !b硝酸定

容 #"" 2R% 铅标准储备液"!

!

DF2R$'量取铅标准

溶液 "<! 2R用 !b硝酸定容至 #"" 2R%

多元素混合标准储备液"#

!

DF2R$'量取多元

素标准溶液 #<" 2R#用 !b硝酸定容至 #"" 2R% 多

元素混合标准储备液"!

!

DF2R$'量取多元素标准

溶液 #<" 2R#用 !b硝酸定容至 +" 2R%

用 !b硝酸稀释多元素混合标准储备液和汞标

准储备液% 稀释得到的系列混合标准溶液中各元素

质量浓度见表 #%

表 ;<系列混合标准溶液中各元素质量浓度

元素 质量浓度F"=DF2R$

R4 "###!#!"#+"##""#!""#+""## """

O5 "#!#+##"#!"#+"##""#!""

e "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"

ZA "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """# ! """

K7 "###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """#! """

Z@ "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """

U4 "#"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""

Z? "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """

-= "###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """#! """

O; "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""

Z[ "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""

M= "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""#+""## """

M_ "#"<##"<+###!#+##"#!"#+"##""#!""

PD "#"<##"<!#"<+###!#+

f_ "#"<##"<!#"<+###!#+##"#!"

//混合内标溶液"#

!

DF2R$'量取多元素内标标

准溶液 +<" 2R#用 !b硝酸定容至 +" 2R%

#<!<!/样品预处理

精密称取 "<+ D蛋黄卵磷脂置于聚四氟乙烯消

解罐内#加入 & 2R硝酸混匀#加盖放置过夜"#+ 6$#

于 #""m预消解 # 6#旋紧罐盖将消解罐置于微波消

解仪内#按微波消解程序进行消解"见表 !$% 冷却

后取出消解罐#缓慢打开罐盖排气#用少量水冲洗内

盖% 将消解罐置于赶酸仪#于 #""m加热赶酸 # 6#

然后将消解液转入 +" 2R量瓶中#用少量水洗涤消

解罐 + 次#洗液合并于量瓶中#用纯水稀释至刻度#

待SZf$*M测定%

表 =<微波消解时间J温度程序

步骤 温度Fm 保温时间F24= 压力F*f3

# #!" "+ #<"

! #+" #+ '<"

' !"" !" J<+

#<!<'/SZf$*M条件

射频功率 #<++ GQ#载气"高纯氩气$流速 #<"'

RF24=#等离子气体流速 #+<" RF24=#蠕动泵转速

#'#
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"<# AF;#雾化室温度 !m#辅助气流量 "<( RF24=#氦

气流量 J<' 2RF24=!数据采样模式为质谱图#采样

锥F截取锥为镍锥#检测器模式为fFO#采样深度 #"

22#重复次数 ' 次#扫描次数 #"" 次% 选取同位素

为%

R4&

!%

O5&

+#

e&

+!

ZA&

+I

K7&

+(

Z@&

I"

U4&

I'

Z?&

II

-=&

%+

O;&

###

Z[&

##&

M=&

#!#

M_&

!"#

PD和 !"&

f_#其中%

R4&

!%

O5&

+#

e&

+!

ZA&

+I

K7以J+

M:作为内标#

+(

Z@&

I"

U4&

I'

Z?&

II

-=&

%+

O;

以 %!

V7作为内标#

###

Z[&

##&

M=&

#!#

M_ 以 ##+

S= 作为内

标#

!"#

PD和 !"&

f_ 以#&+

7̂作为内标%

#<!<J/方法学考察要求

方法学验证要求参考 hMf通则 n!'' u#线性

相关系数应大于等于 "<((# ' 个加标水平回收率应

为 %"b g#+"b " ' k' $#重复性相对标准偏差

" M̂d$不得超过 !"b"' kI$#中间精密度 M̂d不

得超过 !+b"' k#!$#稳定性 M̂d不得超过 !"b%

=<结果与分析

!<#/检测条件的优化

!<#<#/质谱干扰优化

质谱型干扰主要有两个方面的来源#元素的干

扰和分子离子的干扰% 其中#元素的干扰包含同量

异位素重叠干扰和双电荷离子#分子离子的干扰主

要来自等离子气体和样品基体%

同量异位素重叠干扰是指多个元素的同位素在

同一个质量数重叠#主要靠同位素选择来避免% 本

次测定的 #+ 种金属元素中#除了 O5&Z@&O;只有一

个质量数外#其他元素都有多种同位素#针对不同质

量数的同位素在自然界中的含量可能引起的多原子

干扰情况#选择相关系数好且响应值高的质量数为

分析用的同位素% 本次实验选取的同位素为 %

R4&

!%

O5&

+#

e&

+!

ZA&

+I

K7&

+(

Z@&

I"

U4&

I'

Z?&

II

-=&

%+

O;&

###

Z[&

##&

M=&

#!#

M_&

!"#

PD和 !"&

f_ %

多原子离子的干扰可分为等离子气体形成的多

原子分子干扰&难熔氧化物干扰和双电荷干扰(#')

%

本实验采用四级杆碰撞F反应池"氦气模式#流速

J<' 2RF24=$克服多原子离子对分析元素引起的重

叠干扰% 氧化物和双电荷对检测元素的干扰是比较

常见的问题#由于所有稳定F亚稳定分子解离为原子

和离子的过程为吸热反应#而Z7]是所有氧化物中

最难解离的#在 SZf$*M 分析中在进样之前进行仪

器调谐#Z7]

N

FZ7

N为氧化物指标#确认 Z7]

N

FZ7

N

小于等于 'b&双电荷小于等于 !b#氧化物和双电

荷干扰对元素的测定干扰可忽略不计%

!<#<!/非质谱干扰优化

非质谱干扰较为复杂#又称为基体效应#主要来

源于样品基体或酸溶剂中的元素和等离子体用的氩

气中的杂质% 一般情况下#干扰的程度与样品基体

的性质及复杂程度有关#通过加入内标进行定量校

正(#')

% 按照内标同位素质量数与待测元素质量数

相近&电离势能匹配性&待测样品中不应含有内标元

素和化学溶液性质相似选择内标元素(#J $#+)

% 实验

用 !b硝酸配制 #

!

DF2R内标溶液#其中 %

R4&

!%

O5&

+#

e&

+!

ZA&

+I

K7以 J+

M:作为内标#

+(

Z@&

I"

U4&

I'

Z?&

II

-=&

%+

O;以 %!

V7作为内标#

###

Z[&

##&

M=&

#!#

M_ 以##+

S= 作为

内标#

!"#

PD和 !"&

f_ 以 #&+

7̂作为内标% 内标元素回

收率在 &"bg#!"b之间#能有效地校正分析信号

的漂移%

!<#<'/降低汞元素记忆效应

汞蒸汽压较低#在常温下即可蒸发#故在敞口测

定汞溶液时#其挥发性会造成测定结果有一定的误

差#由于汞具有极强的吸附性#在检测过程中容易吸

附在样品瓶&泵管及矩管上而产生记忆效应% 汞可

以溶解多种金属#与之形成汞齐#其溶解度越大#形

成的汞齐越稳定#越不易吸附在容器或管线表面#但

溶解度过大#形成的汞齐在等离子体中难以分解离

子化% 金在汞中具有一定的溶解度#能够形成金汞

齐(#I)

% 本实验汞标准储备液配制过程中加入适量

的金元素#且标准溶液最高点为 + =DF2R#能够很好

地降低记忆效应%

!<!/方法学考察

!<!<#/线性关系

取 #<!<# 系列混合标准溶液#按 #<!<' SZf$

*M条件进样测定#测定过程中仪器的内标进样管

在仪器分析工作过程中始终插入混合内标溶液中#

依次将样品管插入各个质量浓度的混合标准溶液中

进行测定% 以各元素与内标测量值的比值 "G$为纵

坐标#相应质量浓度"J$为横坐标#分别绘制标准曲

线% #+ 种元素的线性关系见表 '% 由表 ' 可知#各

元素的线性关系良好#相关系数"I$均大于 "<(((%

表 ><;D 种元素的线性关系

元素 线性回归方程
线性范围F

"=DF2R$

相关系数

"I$

R4 Gk"<""# %JN#<I+# (0$""J "<# g# """ #<""" "

O5 Gk(<+!& "0$""JJN(<J+% #0$""J "<! g!"" "<((( &

e Gk"<"'( !JN#<%&( &0$""J "<# g+" #<""" "

ZA Gk"<"+" #JN"<""! J "<# g! """ "<((( %

K7 Gk"<"J" &JN"<"!+ % "<# g! """ "<((( %

Z@ Gk"<##& %JN&<I%% (0$""J "<# g# """ #<""" "

U4 Gk"<"'J 'JN"<"#J % "<+ g+"" #<""" "

Z? Gk"<"(% &JN"<""J ! "<# g# """ #<""" "

-= Gk"<"#! %JN"<""I ( "<# g! """ #<""" "

!'#
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续表 >

元素 线性回归方程
线性范围F

"=DF2R$

相关系数

"I$

O; Gk"<""& JJN(<"&I #0$""J "<# g!"" #<""" "

Z[ Gk"<""# (JN#<+#! +0$""I "<# g!"" "<((( &

M= Gk"<""' IJN#<JJ+ %0$""J "<# g# """ "<((( &

M_ Gk"<""J (JNI<&"' !0$""I "<# g!"" #<""" "

PD Gk"<""# IJNJ<%++ #0$""J "<# g+ "<((( &

f_ Gk"<"!I !JNJ<%I( J0$""J "<# g!" "<((( (

!<!<!/方法的检出限和定量限

取样品空白溶液按 #<!<' SZf$*M条件进样连

续测定 ## 次#计算 ## 次测定结果的标准偏差

"Md$#以 '<' 倍 Md除以斜率作为检出限##" 倍 Md

除以斜率作为定量限#方法的检出限和定量限见表

J% 由表 J 可知#方法检出限在 "<"' g"<I+ =DF2R

之间#方法定量限在 "<#" g#<(% =DF2R之间#检出

限&定量限低%

表 ?<;D 种元素的检出限和定量限 (.M5N

元素 检出限 定量限

R4 "<'+ #<"I

O5 "<I+ #<(I

e "<'! "<(%

ZA "<'! "<(%

K7 "<I+ #<(%

Z@ "<'" "<(#

U4 "<'# "<(+

Z? "<'# "<('

-= "<'( #<!"

O; "<!I "<%&

Z[ "<!& "<&J

M= "<!( "<&I

M_ "<'" "<("

PD "<"' "<#"

f_ "<'" "<("

!<!<'/仪器精密度

取多元素混合标准溶液"! =DF2R$以及汞元素

标准溶液""<! =DF2R$#按 #<!<' SZf$*M 条件进

样#连续进样测定 I 次#计算 M̂d% 结果表明#各元

素精密度测试的 M̂d在 "<J+b gJ<I%b之间"见表

+$#表明仪器精密度良好%

!<!<J/重复性

取蛋黄卵磷脂样品 I 份按 #<!<! 制备供试品溶

液#按 #<!<' SZf$*M 条件进样测定#计算 I 次测定

结果的 M̂d% 结果表明'锂&铜&锌元素含量在定量限

之上# M̂d分别为 !<+%b&+<"Ib&+<&+b#均小于

!"b#结果符合要求!铝&钒&铬&钴&镍&砷&镉&锡&锑&

汞&铅元素含量低于定量限!I 份铁元素样品中 ! 份

含量在定量限之上#J 份含量在定量限之下#重复性

不佳" M̂d为 &!b$% 样品中部分元素含量低于定量

限#故由加标重复性 M̂d表示方法重复性结果%

取蛋黄卵磷脂样品 I 份#铝&钒&铬&铁&钴&镍&

砷&镉&锡&锑&汞&铅元素按照限度值的 #""b加入

标准元素#按 #<!<# 制备供试品溶液#按 #<!<'

SZf$*M条件进样测定#并计算 M̂d% 结果表明#

重复性 M̂d在 #<%&b g&<%!b之间"见表 +$#说明

本方法重复性良好%

!<!<+/中间精密度

不同时间不同实验人员按 !<!<J 样品加标重复

性方法重新配制 I 份供试溶液#测定并计算 #! 份测

定结果"包括重复性$的 M̂d#作为中间精密度结

果% 结果表明#中间精密度 M̂d在 !<!Jb g(<J+b

之间"见表 +$#说明本方法中间精密度良好%

!<!<I/稳定性

取 !<!<+ 中间精密度的样品溶液#在 ! g&m条

件下保存#分别于 "&!J&J&&%! 6 按 #<!<' SZf$*M

条件进样测定并计算 M̂d% 结果表明# M̂d在

"<+Ib g'<('b之间"见表 +$#说明样品溶液在 ! g

&m的条件下保存 %! 6稳定性较好%

表 D<仪器精密度"重复性"中间精密度"稳定性结果 L

元素
仪器精密度

"' kI$

重复性

"' kI$

中间精密度

"' k#!$

稳定性

"' kI$

R4 !<"' #<%& !<(" '<!"

O5 '<%! I<!# +<J% !<+"

e "<I# !<#! !<!J "<+I

ZA #<#% !<!( +<J' #<+"

K7 "<&% &<%! (<J+ #<J%

Z@ "<%+ !<#' !<I% "<%%

U4 "<%J +<## J<!& "<%%

Z? "<(! I<+! J<%" #<(&

-= '<I" J<J' '<%% #<#(

O; #<"I !<I# '<II '<&%

Z[ #<I' '<JI '<J' '<('

M= #<## +<&" I<+' #<"%

M_ "<&! !<+I !<'( '<I"

PD J<I% !<#! !<'( #<#!

f_ "<J+ '<#I J<!" #<!'

!<!<%/回收率

取蛋黄卵磷脂样品 ( 份#锂&铜&锌元素按照样

品含量的 #""b&!""b&'""b加入标准溶液作为

低&中&高水平供试品溶液% 铝&钒&铬&铁&钴&镍&

砷&镉&锡&锑&汞&铅元素按照限度值的 &"b&

#""b&#!"b加入标准溶液作为低&中&高水平供试

''#
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品溶液% 按 #<!<! 制备供试品溶液#按 #<!<' SZf$

*M条件进样测定元素含量#每个质量浓度制备 ' 份

平行样进行加标回收率实验#并计算 M̂d#结果见表

I% 由表 I 可知##+ 种元素加标回收率在 (!cI%b g

#'!<("b之间# M̂d在 #<J!b g%<""b之间#表明

本方法回收率良好#实验结果准确%

表 G<回收率实验结果

元素 加标水平 加标量F"=DF2R$ 回收率Fb 平均回收率Fb M̂dFb"' k'$ M̂dFb"' k($

R4

低 +J<"" ##+<%+# #!!<J## #!+<+! #!#<!! J<#!

中 #"I<"" #'"<I&# #'!<("# #'"<'# #'#<'" #<"%

高 #I"<"" ##'<&"# ##'<"(# ###<"% ##!<I+ #<!+

%<""

O5

低 #%<"" #""<#I# #"'<'## "(%<&! #""<J' !<%J

中 !"<"" #"(<"(# #"&<%&# #"&<I& #"&<&+ "<#(

高 !+<"" ('<+(# "(!<%J# "((<"% (+<#' '<I#

I<!(

e

低 &<&" #"#<((# #"#<(## #""<J! #"#<JJ "<&%

中 ##<!" #"%<('# #"&<J'# #"%<#% #"%<&J "<+(

高 #'<!" ((<%!# ##J<'## ###<%% #"&<I" %<#&

J<(#

ZA

低 (&"<"" #""<+%# #"#<+'# "((<'# #""<J% #<##

中 # !!"<"" #"J<'+# #"+<"## #"'<&% #"J<J# "<++

高 # JI"<"" ##"<((# ##!<'J# ###<JJ ###<+( "<I!

J<I&

K7

低 # #I"<"" #""<!J# #"#<!!# "(&<(! #""<#! #<#+

中 # JJ"<"" #"'<!&# #"'<II# #"!<J& #"'<#J "<+&

高 # %J"<"" #"+<'&# #"I<%'# #"I<"' #"I<"+ "<IJ

!<+(

Z@

低 J<J" ((<!J# "((<+(# "(%<'' (&<%! #<!'

中 +<I" #"'<#J# #"#<&(# #"!<#+ #"!<'( "<IJ

高 I<I" #"'<I'# #"'<("# #"!<I" #"'<'& "<II

!<!'

U4

低 #%<I" #"%<J%# #"%<"'# #"J<(+ #"I<J& #<!I

中 !!<J" ##!<#J# ##"<#I# ###<'% ###<!! "<("

高 !I<J" #"(<J"# ##"<'"# #"(<'+ #"(<I& "<J(

!<"&

Z?

低 #<"" ##!<&J# ###<#'# #"&<%& ##"<(! #<&J

中 !<"" ##'<!%# ###<'+# ##+<I' ##'<J! #<&(

高 '<"" ##'<!"# ##'<"J# ##+<!& ##'<&J #<#"

#<&%

-=

低 #'<!" #"(<II# ##'<"'# #"&<(" ##"<+' #<((

中 !I<J" #"+<&I# #"J<#'# #"I<%J #"+<+& #<!I

高 '(<I" #"J<I%# #"'<JJ# ###<#+ #"I<J! '<("

'<#!

O;

低 #'<I" #"%<((# #"(<&(# #"&<"" #"&<I' #<"#

中 #I<"" #"&<&%# #"(<"+# ##"<!I #"(<'( "<I(

高 !"<"" #"%<(+# #"(<J!# #"+<"+ #"%<J% !<"%

#<J!

Z[

低 #<%" #"I<"+# #"J<J!# #"I<"! #"+<+" "<&(

中 !<"" #"'<II# #"#<#&# #""<(I #"#<(' #<J%

高 !<+" #"I<"&# #"'<&"# #"J<!" #"J<I( #<#I

#<&%

M=

低 +!&<"" #"'<"!# #"!<&+# #"!<+% #"!<&# "<!!

中 II"<"" #"&<J!# #"%<(&# #"%<%' #"&<"J "<'!

高 %(!<"" ##'<""# ##!<&"# ##'<#I ##!<(( "<#I

J<"(

M_

低 &"<"" #"!<#I# #"#<+I# #""<'' #"#<'+ "<(!

中 #""<"" #"!<#%# #"#<&I# #""<&& #"#<IJ "<II

高 #!"<"" #"J<#"# #"J<### #"J<'% #"J<#( "<#J

#<JJ

PD

低 !<I" ('<+"# "(!<I%# "(I<#' (J<#" #<(!

中 '<J" #""<#!# "(%<+&# "(%<J" (&<'% #<++

高 J<"" ((<J!# "(&<!## "(&<'' (&<I+ "<I&

!<I"

f_

低 J<J" ###<&!# ##J<+J# ##!<J! ##!<(' #<!%

中 +<I" #"+<(&# #"+<J(# #"I<!# #"+<&( "<'+

高 I<%! #"&<%+# #"&<#J# ###<&" #"(<+I #<%(

'<""

J'#
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><结<论

本文用微波消解对蛋黄卵磷脂样品进行前处

理#用SZf$*M 测定其中的 #+ 种金属元素含量%

结果表明#该方法各元素的线性关系良好#相关系数

"I$均大于 "<(((% 各元素方法检出限在 "<"' g

"<I+ =DF2R之间#定量限在 "<#" g#<(% =DF2R之

间% 该方法的仪器精密度良好# M̂d" ' kI $ 在

"<J+b gJ<I%b之间#重复性 M̂d" ' kI $ 在

#<%&b g&<%!b之间#中间精密度 M̂d"' k#!$在

!<!Jb g(<J+b之间% #+ 种金属元素低&中&高 '

个水平的加标回收率在 (!<I%b g#'!<("b之间#

M̂d在 #<J!b g%<""b之间% 样品溶液在 ! g&m

条件下保存 %! 6 稳定性良好# M̂d在 "<+Ib g

'c('b之间% 实验结果符合方法学考察要求#该方

法快速&准确&灵敏度高# 可用于蛋黄卵磷脂中 #+

种金属元素的同时测定%
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