食品安全地方标准　食品中钾、镁、钙、铁、锌、磷、铜、钠的测定 电感耦合等离子体发射谱法（ICP-OES）
编制说明

一、标准起草的基本情况

本项目由贵州省卫生计生委组织了食品安全地方标准评审委员会专家组进行评审并通过立项，由贵州省产品质量监督检验院负责研制，本项目批准文号为卫计办函[2015]94号。主要起草人为：张建、韩志平、田志强、李凯、卢垣宇、孙宗奇、邵飞龙、朱丽波、李丽、周筑萍、黄家岭。

开展方法学的研究包括样品消解前处理方法的选择、 测定波长的选择、干扰实验等，确立了方法性能检验指标，如检出限、线性范围、重复性及准确度等。组织3家省外实验室及一家省内实验室对线性范围、定量限、准确度、精密度进行方法的协同性验证。经过数据的汇总，形成制订该地方标准的征求意见稿及编制说明。

二、标准的重要内容及主要修改情况

食品样品采用微波消解、压力罐消解及湿式消解三种消解方式，样品经消解后，消解液用电感耦合等离子体发射光谱仪进行测定，标准曲线法定量，同时测定钾、镁、钙、铁、锌、磷、铜、钠8种元素。方法快速、准确、具有较高的灵敏度。具体实验结果如下：
1 样品消化方式选择：
1.1消解方式：采用压力罐消解、微波消解、湿式消解三种消解方式，消解效果经统计学分析，无显著性差异。

1.2 消解体系：考察硝酸消解体系和硝酸+双氧水体系的消解效果，结果显示两种消解体系的消解效果统计学上无显著性差异。为减少消解空白，本方法选用硝酸消解体系。
1.3酸度影响：酸度在30%以内，影响在10%范围之内。

2 线性范围：钾、钠、钙0～100mg/L，镁0~50mg/L，铁0~5mg/L，铜、磷、锌0~2mg/L，实际测定中可根据样品中各元素含量不同调整最佳的线性范围，各相关系数R>0.999。

3 方法检出限及定量限：制备21份消化空白，上机测定计算检出限及定量限。微波消解及压力罐消解方式，检出限（mg/kg）分别为K 4，Na 6，Ca 6，Mg 2，Fe 1，Zn 0.1，Cu 0.1，P 1；定量限（mg/kg）分别为K 13，Na 20，Ca 20，Mg 7，Fe 3，Zn 0.3，Cu 0.3，P 3。湿式消解方式，检出限（mg/kg）分别为K 6，Na 12，Ca 8，Mg3，Fe 2，Zn 0.4，Cu 0.2，P 2；定量限（mg/kg）分别为K 20，Na 40，Ca 27，Mg 10，Fe 7，Zn 1，Cu 0.7，P 7。
4 精密度：对代表不同样品基质的26个食品样品各测试7次，计算7次相对标准偏差（RSD%），结果≤6.0%。

5 准确度

5.1标准参考物质：选择17种具有基质代表性的食品成分标准参考物质，各平行制备7个样品，测定样品中各元素的含量，测定结果均在标准参考物质的证书参考值范围内，表明方法的准确度良好。
5.2 回收率：选择目前没有标准物质的其他基质类别的样品（如辣椒制品、肉制品、糕点、饮料等）进行加标回收试验，结果在88%~110%之间。

5.3 参加能力验证结果

近年来，本研制单位采用ICP-OES方法参加了能力验证和质控考核，取得满意结果。

6 稳定性： 标准溶液在6个月内稳定性良好，消化液在3个月内稳定性良好。
7 实际样品检测：经对酒类、辣椒制品、肉制品、糕点、饮料、谷类、坚果、蔬菜、乳类、糖类、食用油、蜂蜜、食用菌共13类实际样品进行定量分析后表明，本方法适用于不同品种、不同类型、不同含量的食品中钾、钠、钙、镁、铁、磷、铜、锌8种元素的测定。
8 与GB/T 5009 -2003方法的测定结果比较

分别采用上述国标第一法对鸡肉（GBW10018)、菠菜（GBW10015）、茶叶（GBW10016）、大米（GBW10010)、紫菜（GBW10023）、大虾（GBW10050）等标准参考物质及酒类、辣椒制品、肉制品、糕点等样品进行测量，测定结果与ICP-OES方法比较。各元素两种测定方法的测定数据无显著性差异。
9 方法验证

  协同性验证实验由省外3家实验室及省内1家实验室完成，分别是贵州出入境检验检疫局、黄埔出入境检验检疫局、深圳市计量质量检测研究院、湖南农业科学院。开展了线性实验、方法定量限、方法准确度及精密度的验证。对代表不同基质的3个实际样品及2个国家标准参考物质进行协同实验，目标元素测定结果均在标准参考值范围内，精密度符合要求。

三、国际国内标准情况
与电感耦合等离子体光谱法测定食品中元素相关的国际标准有三个，分别为美国食品药品管理局提供的《Elemental Analysis Manual:Section4.4 Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometric Determination of Elements in Food Using Microwave Assisted Digestion(Version1.1,August 2010)》、AOAC Official Method 984.27《Calcium,Copper, Iron, Magnesium, Manganese, Phosphorus, Potassium, Sodium, and Zinc in Infant Formula Inductively Coupled Plasma Emission Spectrometric Method》及EN 15510-2007《Animal feeding stuffs —Determination of calcium, sodium, phosphorus, magnesium, potassium, iron, zinc, copper, manganese, cobalt, molybdenum, arsenic, lead and cadmium by ICP-AES》。
与电感耦合等离子体光谱法测定食品中元素相关的我国国家标准有三个，分别为GB5413.21-2010《婴幼儿食品及乳制品中钙、镁、钠、钾、锰、铜、铁、锌的电感耦合等离子体原子发射光谱测定方法》、GB/T 18932.11-2002《蜂蜜中钾、磷、铁、钙、锌、铝、钠、镁、硼、锰、铜、钡、钛、钒、镍、钴、铬含量的测定方法—电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法》及GB/T23545—2009《白酒中锰的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。
与电感耦合等离子体光谱法测定食品中元素相关的行业与地方标准有三个，分别为 DB53/T288-2009 《食品中铅、砷、铁、钙、锌、铝、钠、镁、硼、锰、铜、钡、钛、锶、锡、镉、铬、钒含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法》、DB33/T 647-2007《农产品中钠、镁、钾、钙、铬、锰、铁、镍、铜、锌、砷、镉、钡、铅含量的测定—电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法》及SN/T2056-2008《进出口茶叶中铅、砷、镉、铜、铁含量的测定—电感耦合等离子体原子发射光谱法》。
四、其他需要在网上公开说明的事项

无。
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