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摘 要：建立电感耦合等离子体发射光谱法测定婴幼儿配方奶粉中的钼含量。此方法用微波消解法处理婴幼儿配方奶
粉样品，然后运用电感耦合等离子体发射光谱法分析样品，同时探讨最佳消解奶粉样品和分析样品的条件。微波消解-
电感耦合等离子体光谱法测定婴幼儿配方奶粉中的钼， 方法在 0 ~0.500 mg/L 范围内线性关系良好（0.999 9）， 检出
限可以达到 0.048 mg/kg， 6 次奶粉样品测定结果的相对标准偏差小于 3 %； 在加标量为 0.2、1.0、2.0 mg/kg 3 种梯
度浓度下，回收率在 96.6 %～102 %之间；标准参考物质的分析结果也在证书值范围内。该方法使用试剂少，空白值低，具
有良好的精密度和准确度，适用于婴幼儿配方奶粉中钼的测定。
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Determination of Mo Elements Contents in Infant Formula Milk Powder by Inductively Coupled
Plasma-optical Emission Pectrometry
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China）
Ａｂｓｔｒａｃｔ： To establish a method of determination of molybdenum contents in the infant formula milk powder by
inductively coupled plasma-optical emission spectrometry （ICP-OES）. Microwave digestion was applied to
treatment of the infant formula milk powder， and then samples were analyzed by ICP-OES. Meanwhile， the op－
timum conditions of digesting and analyzing samples were chosen. Microwave digestion-icp-oes method to de－
termine molybdenum contents of the infant formula milk powder， the calibration curve showed good linearity in
the range of 0-0.500 mg/L with linear coefficient of 0.999 9，the detection limit was 0.048mg /kg， relative stan－
dard deviation of the method was below 3 %， the average spike recoveries at three different replicates of 0.2，
1.0 and 2.0 mg/kg varied from 96.6 % to 102 % with high accuracy ，and the result of analyzing standard materi－
al was in the range of certificate value. This method has good precision and accuracy， digestion thoroughly， and
less reagents， blank low， improve the method of detection limit， which applicable to the determination of
molybdenum in infant formula milk powder.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： infant formula milk powder； molybdenum； microwave digestion； inductively coupled plasma
optical emission spectrometer
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钼是一种人体必需的微量元素，在众多的生理活
动中起重要作用。 钼的生理功能在于通过各种钼酶的

活性来实现[1-6]。 钼与人体健康的关系密切，膳食中必
须保证适量的钼来满足人体的需要[7-8]。 因此，膳食中
钼的含量直接影响人体钼的摄取和机体健康。 婴幼儿
配方奶粉是给婴幼儿服用的液态或经再加工形成的
粉末状奶，是人乳的代用品。 除了人乳之外，婴幼儿配
方奶粉是婴幼儿营养物质的主要来源，其中钼的含量
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与婴幼儿生长发育关系密切[9-10]。如果奶粉中钼含量不
足可能导致婴幼儿生长发育迟缓，钼含量超标也会给
婴幼儿带来健康风险。 然而有关婴幼儿配方奶粉中微
量元素钼的含量的研究却鲜有报道，现行国家标准和
其他各级标准中也无食品中钼的标准检测方法，不利
于婴幼儿微量元素钼的含量监测及评估。

目前文献中对钼的测定方法的研究对象主要集
中在矿石，测定方法有分光光度法、电化学分析法、X
射线荧光光谱法、原子吸收光谱法等[2，11-16]。 针对食品
中钼的研究相对较少，文献报道婴幼儿配方奶粉中钼
的检测方法主要有分光光度法和石墨炉原子吸收法[17]，
电感耦合等离子体发射光谱法和质谱法鲜有报道。 本
研究旨在建立微波消解-电感耦合等离子体发射光谱
法（ICP-OES）测定婴幼儿配方奶粉中钼的方法，实现
钼的快速、准确测定，为我国食品中钼含量的监测提
供有力的分析手段，同时也为婴幼儿配方食品中钼的
标准方法的建立提供技术支撑。 通过对不同标准物质
的测定及加标回收试验，取得满意的结果。

1 材料与方法
1.1 主要仪器

6300 series 电感耦合等离子体发射光谱仪：Ther－
mo，美国；Mars 6微波消解仪：CEM，美国；Milli-Q 超纯
水机：Millipore，美国。
1.2 样品和试剂

婴幼儿配方奶粉：国家奶粉标准物质（GSB-8，中国
计量科学研究院）；国际奶粉标准物质（SRM 1849A，美
国国家标准局）；钼标准溶液：国家标准物质研究中心
提供，浓度为 100 mg/L；30 %过氧化氢：AR，西陇化工股
份有限公司；硝酸：GR，德国默克股份两合公司；盐酸：
GR，广州化学试剂厂；所有用水均为水处理系统处理获
得的超纯水（电阻率≧18.20 MΩ·cm）。

试验中所涉及到的仪器配件均为原厂原装，使用
的气体均满足试验要求。
1.3 样品前处理

每份样品称取两份平行样，称重约 0.5 g（精确到
0.000 1 g）样品于微波消解罐中，加入 5 mL 硝酸， 密闭
罐体后放入消解仪内消解； 在微波冷却期的最后，将
消解罐取出，慢慢旋开盖子以释放压力。 然后再往容
器中加入 2 mL过氧化氢，重新密闭罐体进行第二次消
解。 消解完毕后，冷却降温，取出消解罐放置电热板上
赶酸至近干并无黄烟冒出，此时样液应呈无色或淡黄
色，然后用少量蒸馏水冲洗罐盖，并将溶液转移至
10 mL 样品瓶中，加蒸馏水稀释至刻度，摇匀备用，同
法制备试剂空白。 微波消解工作参数见表 1。

1.4 工作曲线
吸取钼标准使用液， 用含 1 %的盐酸稀释至 0、

0.005 00、0.010 0、0.050 0、0.100、0.500 mg/L 的标准系
列，标准曲线线性相关系数均在 0.999 8以上。

2 结果分析
2.1 消解体系的选择

在消解体系中常用 HNO3、H2SO4、HCLO4、HF、H2O2

等单一或混合体系进行，其中 HNO3 具有强氧化性能，
应用也比较广泛；HF 适用于含硅样品的分解，但损害
玻璃或石英制成的容器和部件等；H3PO4、HClO4 等高
沸点和易爆试剂不易单独使用。 H2O2 一般与其他酸混
合使用， 促进有机物的彻底消解，H2O2 也不会引入新
的干扰，而且可减少氮氧化物的生成。 本试验比较了
硝酸和高氯酸、硝酸和双氧水消解体系对消解效果的
影响， 发现仅用硝酸和双氧水即能将样品完全消解至
澄清溶液， 奶粉基质比较复杂，有机物含量高，在消解
过程中，有机物会产生大量的气体，显著增加罐内的
压力，如果消解步骤太少，消解罐内压力变化过快，容
易导致漏气从而影响测定的准确性。 通过试验发现采
用第一步中使用 5 mL HNO3，第二步中使用 2 mL H2O2

对样品进行消解，这样的分步消解法比同时添加二种
溶剂的一步消解更彻底，并且样液空白低，酸度不会
对炬管造成腐蚀，适宜 ICP-OES 测定。 同时当消解功
率为 800 W，升温方式为梯度升温时，样品消解完全，
溶液澄清透明，并且该操作条件下，消解过程安全，不
易出现漏酸爆罐等现象。
2.2 仪器工作条件的选择
2.2.1 仪器参数的优化

在样品分析之前， 对 ICP-OES 中的射频功率、雾
化器气体流量、蠕动泵转速等工作参数在一定范围内
进行优化。 射频功率选择 750、950、1 150、1 350 W，雾
化器气体流量为 0.25、0.50、0.75、1.0 L/min， 蠕动泵转
速为 25、35、50、75 r/min， 辅助气流量为 0.25、0.50、
0.75、1.0 L/min。 通过对不同水平条件下所得结果的信
噪比、谱线强度、雾化效率、信号稳定性等方面进行综
合考察， 得到 ICP-OES 测定钼的最优工作条件为：射
频功率 1 150W，雾化器气体流速 0.5 L/min，辅助气流

表 1 微波消解工作参数

Table 1 Parameters of microwave digestion

设定参数
升温时间/

min
持续时间/

min
温度/℃

冷却时间/
min

硝酸（一） 20 20 190 20

过氧化氢（二） 15 15 180 20
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表 4 方法精密度试验

Table 4 The precision test of methods

量 0.5 L/min，分析泵速 35 r/min，冲洗泵速 50 r/min，泵
稳定时间 5 s，样品冲洗时间 30 s。 其中所用仪器的观
测方式有 3种， 分别为水平观测、 垂直观测及自动观
测。 垂直观测及自动观测的分析线强度低水平观测 1
个数量级，故采用水平观测方式。
2.2.2 分析谱线的选择

分析谱线的选择在 ICP-OES分析中也是非常重要
的。 在分析方法中，钼的分析谱线一共有 9条，经过样
品溶液的多次扫描，比较了图谱、背景轮廓，本试验选
择了仪器推荐的被测元素的第一灵敏线 Mo 202.03 nm，
其背景校正设置在谱线的左右两侧，谱线信号强度适
中、峰形较好、元素干扰少、背景低，比较适合作为钼元
素的分析谱线。
2.3 线性方程、相关系数、检出限

依照 1.4 节方法配制标准工作溶液， 以各元素质
量浓度为横坐标，各元素与内标计数值的比值为纵坐
标，绘制标准曲线。连续测定 11个空白溶液，计算其标
准偏差（自由度为 10）， 以 3倍空白的标准偏差所对应
的质量浓度值为方法的检出限，分析结果见表 2。

2.4 分析方法的精密度
准确称取国家奶粉标准物质（GSB-8） 0.5 g（精确

到 0.000 1 g）置于消解罐中，分别加入 3 个梯度浓度的
标准溶液进行加标回收试验，其余步骤按本试验方法
进行处理和分析，最后计算其加标回收率和相对标准
偏差（RSD），同时做样品空白，结果见表 3和表 4。

由表 3和 4可以看出， 该方法多梯度浓度下回收
率接近 100 %，6 次奶粉样品测定结果的相对标准偏
差小于 3 %。
2.5 分析方法的准确度

使用该方法对国家奶粉标准物质（GSB-8）和国际
奶粉标准物质（SRM 1849A）进行测定，结果见表 5。

由表 5可以看出， 钼测试值在均在证书值的范围
内，表明所建立的方法准确可靠。

3 小结
微波消解—电感耦合等离子体光谱法测定婴幼

儿配方奶粉中的钼， 方法在 0~0.500 mg/L 范围内线性
关系良好（r>0.999 9），检出限可以达到 0.048 mg/kg；在
加标量 0.2、1.0、2.0 mg/kg 3 种梯度浓度下， 回收率在
96.6 %～102 %之间；6 次奶粉样品测定结果的相对标
准偏差小于 3 %，标准参考物质的分析结果在证书值范
围内。 该方法使用试剂少，空白值低，具有良好的精密
度和准确度，适用于婴幼儿配方奶粉中钼的测定。
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表 2 线性方程，相关系数检出限

Table 2 The linear equation， correlation coefficient and detection

limit for molybdenum

线性方程 相关系数 方法检出限/（mg/kg）

Y=517.33X+1.392 3 0.999 9 0.048

表 3 加标回收结果

Table 3 The recovery test of methods

分析物 奶粉原样/
（mg/kg）

加入量/
（mg/kg）

测定值/
（mg/kg）

回收率/%

1 0.191 0.2 0.385 97.0

1.0 1.159 96.8

2.0 2.184 99.6

2 0.199 0.2 0.402 102

1.0 1.165 96.6

2.0 2.225 101

3 0.195 0.2 0.393 99.0

1.0 1.170 97.5

2.0 2.242 102

分析物 测定值/（mg/kg） RSD/%

1 0.192 1.44

2 0.197

3 0.194

4 0.189

5 0.192

6 0.195

标准物质名称
标准物质证书
值/（mg/kg）

平行样序号 测定值/（mg/kg）

国家奶粉标准物
质（GSB8）

0.28±0.03 1 0.270

2 0.275

3 0.284

国际奶粉标准物
质（SRM1849A）

1.707±0.040 1 1.672

2 1.698

3 1.711

表 5 标准物质检测结果

Table 5 Elements analytical results of standard reference material

and samples
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汁兼用的品种。 自来圆和诏安橄榄两个橄榄品种各项
制汁指标均没有显著的优势。
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