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婴儿谷物食品中金属污染物检测的 FAPAS能力 
验证结果与分析 

林爱琴*, 云  玭 
(海南省食品药品检验所儋州分所, 儋州  571700) 

摘  要: 目的  分析参加 FAPAS 婴儿谷物食品中金属污染物能力验证的实验结果。方法  根据 FAPAS 组织

方提供的能力验证作业指导书及常用的国标方法, 对样品以及质控样品进行金属污染物成分检验检测。结果  

通过质控样品实验, 加标回收, 人员比对多种质控手段下, 样品中总砷、无机砷、镉、硒、铬、铅、总汞这 7

种目标金属污染物均有检出具体含量, 各组相对标准偏差为 0.4%~10.7%。结论  本次能力验证结果为满意, 

验证结果对提高实验人员能力水平、增强实验室竞争力具有一定的意义。 
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FAPAS proficiency testing results and analysis of metal contamination 
detection in infant cereal 

LIN Ai-Qin*, YUN Pin 
(Hainan Institute For Food and Drug Control Danzhou Branch, Danzhou 571700, China) 

ABSTRACT: Objective  To analyze the FAPAS proficiency testing results for metal contamination in infant cereal 

food. Methods  According to the FAPAS organization's ability instructions and the commonly used national 

standard methods, the samples and quality control samples were tested for metal pollutant composition. Results  
Through quality control sample test, standard addition recovery and researchers comparison, under a variety of means 

to control samples total arsenic and inorganic selenium, chromium, lead, arsenic, cadmium, total mercury that 7 kinds 

of target metal pollutants have checked out the specific content, and the relative standard deviation value was 

0.4%–10.7%. Conclusion  The results of this ability verification are satisfactory, which has certain significance to 

improve the ability level of laboratory personnel and enhance the competitiveness of laboratory. 
KEY WORDS: infant cereal food; metal pollutants; FAPAS proficiency test 
 

 
1  引  言 

婴幼儿谷类辅助食品指以一种或多种谷物为主要原

料, 且谷物占干物质组成的 25%以上, 添加适量的营养强

化剂和(或)其他辅料, 经加工制成的适于 6 月龄以上婴儿

和幼儿食用的辅助食品[1,2]。婴幼儿是人体成长发育的最初

阶段, 消化器官能力较弱, 因此需要食用婴幼儿谷类辅助

食品来补充营养。食品中的重金属(包括镉、铅、汞以及类

金属砷等元素)残留会对婴幼儿造成极大的危害, 其中汞

可对消化系统、神经系统等造成损害砷、镉可引发癌症[3,4]。
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因此对于身体抵抗能力较弱的婴幼儿来说, 对婴幼儿谷类

辅助食品中的重金属进行监管是是否必要的。我国 GB 
10769-2010《食品安全国家标准 婴幼儿谷类辅助食品》[5]

中对婴儿谷类辅助食品中污染物限量做了详细规定, 以保

障婴幼儿食品安全。 
目前食品中常用的金属污染物检测方法有电感耦合

等 离 子 体 质 谱 法 (inductively coupled plasma 
massspectrometry, ICP-MS)[6], 原子吸收法[7], 原子荧光法[8]

等。其中 ICP-MS 具有动态线形范围宽、检测限低, 可同

时分析多元素的优点, 而被广泛使用。 
能力验证是利用实验室间比对来判定实验室和检测

机构能力的活动, 是检测实验室常规状态的检测方法, 是
通过外部措施补充其内部质量控制方法的技术方法[9,10]。

英国 FAPAS(Food Analysis Performance Assessment Scheme)
分析实验室能力验证是专门从事食品检测分析方面的能力

评估体系, 通过实验室间测试结果的比对来判定实验室能

力的合格评定活动[11]。通过能力验证可以客观地考核实验

室的检测能力和体系管理[12], 监管机构借此来确定检测实

验室的能力和水平, 提高客户对本实验室的信任程度, 利
于实验室的生存与发展[13,14]。本研究对婴儿谷物食品中金

属污染物检测的 FAPAS能力验证结果进行了分析, 研究采

用 ICP-MS 测定婴幼儿谷物食品中的总砷、镉、硒、铬、

铅、总汞, 采用液相色谱-电感耦合等离子体质谱法测定食

品中的无机砷, 以期提高实验人员能力水平, 并为婴幼儿

食品的安全检测提供参考意义。 

2  材料及方法 

2.1  实验材料 

2.1.1  实验样品 
样品由组织方 FAPAS 英国总部提供的婴儿谷物食品, 

白色干燥粉末, 真空密封包装, 样品编号 07348, 到达本实

验室时包装完好, 组织方要求在收到样品一个月后在官方

网站填报实验结果信息。本实验室质控样品通过 FAPAS
方购买, 干粉末状, 真空密封包装完好, 编号 T07314QC、

T07320QC。 
2.1.2  实验试剂 

硝酸(优级纯, 美国 Fisher chemical 公司); 正己烷(色

谱纯, 美国 TEDIA 公司)。  
碳酸铵(分析纯, 广东光华科技股份有限公司); 砷单

元素标准溶液、镉单元素标准溶液、铅单元素标准溶液 
(100 μg/mL)、汞单元素标准溶液(1000 μg/mL)、砷酸根标

准物质[(17.5±0.4) μg/g]、亚砷酸根标准物质[(75.7±1.2) μg/g] 
(中国计量科学研究院); 硒单元素标准溶液、铬单元素标准

溶液(1000 μg/mL, 国家有色金属及电子材料分析测试中

心);内标物质(Bi、Sc、Ge、In、Li、Tb、Y)(10.0 μg/mL, 美
国 Perkin Elmer 公司)。 
2.1.3  实验仪器 

Sartorious CP225D 电子天平(北京赛多利斯科学仪

器有限公司); DHG-9245A 电热鼓风干燥箱(上海一恒科

学仪器有限公司); EHD-40 赶酸仪(北京东航科仪仪器有

限公司); MARS6 微波消解仪(美国 CEM 公司); HHitech
纯水仪(上海和泰仪器有限公司); 2-16KL 离心机(德国

SiGMA 公司); NEXLONTM350X 电感耦合等离子体质

谱仪、Nexion 300x 液相色谱-电感耦合等离子体质谱仪

(美国 Perkin Elmer 公司); AS-7 阴离子色谱柱(美国赛默

飞公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品消解处理 
总砷、总汞、铅、镉、铬、硒: 试样混匀, 称取试样

约 0.5 g, 置于微波消解内罐, 加入硝酸 8 mL, 在电加热板

上 100 ℃, 0.5 h 进行预消解, 按消解程序(表 1)进行微波消

解处理。冷却后取出消解罐, 于赶酸仪中 120 ℃的温度条

件下加热赶酸, 直至剩余消解液约为 0.5 mL。消解罐自然

冷却至室温后, 将消化液转移至 25 mL 容量瓶中, 用少量

水洗涤 2~3 次, 合并洗涤液, 用超纯水定容至刻度, 混匀

得到样品测试液, 同时做试剂空白实验[15]。 
无机砷: 试样混匀, 称取试样约 1 g, 于 50 mL 塑料离

心管中, 加入 10 mL 0.15 mol/L 硝酸溶液, 放置过夜。于

90 ℃恒温箱中热浸提 2.5 h, 每 0.5 h震摇 1 min, 提取完毕, 
取出冷却至室温。8000 r/min 离心 15 min。取 5 mL 上清液

置于离心管中, 加入 5 mL 正己烷, 震摇 1 min, 8000 r/min
离心 15 min, 弃去上层正己烷。按此过程重复一次。吸取

下层清液, 经 0.45 μm有机滤膜及 C18小柱净化后进行分析, 
按同一操作方法作空白实验[16]。 

 
 

表 1  微波消解程序 
Table 1  Microwave digestion procedure 

步骤 功率/W 控制温度/℃ 升温时间/min 恒温时间/min 

1 1200 140 12 5 

2 1200 165 5 12 

3 1200 195 5 10 



第 14 期 林爱琴, 等: 婴儿谷物食品中金属污染物检测的 FAPAS 能力验证结果与分析 4813 
 
 
 
 
 

 

2.2.2  标准溶液配制 
总砷、镉、硒、铬、铅标准液: 准确吸取浓度为 100 μg/L

砷标准使用液 0.25、0.50、1.00、2.00、4.00、6.00 mL; 准
确吸取浓度为 100 μg/L 镉标准使用液 0.05、0.25、0.40、
0.50、0.75、1.50 mL; 准确吸取浓度为 100 μg/L 硒标准使用

液 0.25、0.50、1.00、2.00、4.00、6.00 mL; 准确吸取浓度

为 100 μg/L 铬标准使用液 0.50、2.50、5.00、7.50、15.00 mL; 
准确吸取浓度为 100 μg/L 铅标准使用液 0.25、0.40、0.50、
0.75、1.50 mL 置于 50 mL 容量瓶中, 加 2%硝酸溶液定容

至刻度, 混匀得到以上物质的标准系列溶液。 
总汞标准液: 准确吸取浓度为 10 μg/L 汞标准使用液

0.50、1.00、2.50、3.75、5.00、7.50 mL, 置于 50 mL 容量

瓶中, 加含 0.2%金元素 2%硝酸溶液定容至刻度, 混匀得

到汞标准系列溶液。 
无机砷: 准确吸取浓度为 100 μg/L无机砷标准使用液

2.50 mL, 置于 5 mL 容量瓶中, 加超纯水溶液定容至刻度, 
得到浓度为 50 μg/L 标准应用液。准确吸取 50 μg/L 标准应

用液 10、20、100、200、400、600 μg/L, 加超纯水溶液定

容至 1 mL, 混匀得到无机砷标准系列溶液。 
内标使用液:取适量内标单元素贮备液或内标多元素

标准贮备液[17], 用 2%硝酸溶液配制成 50 μg/L 浓度的内标

使用液。 
2.2.3  仪器工作条件 

电感耦合等离子体质谱仪仪器参数如表 2 所示。 
2.2.4  元素含量计算 

总砷、无机砷、总汞、镉、铬、铅、硒含量计算公式

如公式(1)所示 

 0( )C C VX
m

 
  (1) 

式中:  
X—样品中的元素含量, μg/kg;  

C—上机样品溶液中元素的浓度, μg/L;   
C0—上机空白溶液中元素的浓度, μg/L;   
V—定容体积/试样消化液体积, mL;   
m—样品称样量, g。 
无机砷含量等于 As(Ⅲ)和 As(Ⅴ)含量的加和。 

3  结果与分析 

3.1  标准曲线 

实验根据优化的仪器条件, 以质量浓度(μg/L)为横坐

标(X), 信号强度为纵坐标(Y), 绘制标准曲线(表 3)。可知方

法, 相关系数良好, 可以满足方法使用。 

 
表 2  电感耦合等离子体质谱仪仪器参数 

Table 2  Inductively coupled plasma mass spectrometer 
instrument parameters 

参数名称 参数 

射频功率 1500 W 

等离子体气流量 15 L/min 

载气流量 0.8 L/min 

辅助气流量 0.4 L/min 

氦气流量 4 L/min 

雾化室温度 2 ℃ 

样品提升速率 0.3 r/s 

采样深度 8 mm 

采样模式 跳峰 

检测方式 自动 

每峰测定点数 3 

重复次数 3 

 
 

表 3  相关系数 
Table 3  correlation coefficient 

元素 线性范围/(μg/L) 线性系数 标准方程 

铅(以 Pb 计) 0.50～3.0 0.999933 Y=0.031X+0.000 

铬(以 Cr 计) 1.00～30.0 0.999929 Y=0.070X+0.000 

镉(以 Cd 计) 0.10～3.0 0.999894 Y=0.004X+0.000 

硒(以 Se 计) 0.50～12.0 0.999966 Y=0.002X+0.000 

总汞(以 Hg 计) 0.10～1.50 0.998812 Y=0.003X+0.000 

总砷(以 As 计) 0.50～12.0 0.999986 Y=0.016X+0.000 

无机砷 As-3(以 As 计) 0.5～30.0 0.999792 Y=2.53668E+04X-1.09443E+03 

无机砷 As-5(以 As 计) 0.5～30.0 0.999904 Y=3.93849E+04X-8.30271E+03 
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3.2  检测结果 

根据多组实验数据进行比较筛选, 最终结果如(表 4), 
每一组实验数据由 2 名实验人员同时操作, 每人都做双平

行实验。可知相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)
范围为 0.4%～10.7%, 实验结果|Z|值小于 2 且接近 0, 说明

实验结果比较满意。 
 

表 4  实验结果 
Table 4  Experimental results 

元素 含量/(μg/kg) RSD/% Z 值 

总砷(以 As 计) 114.52 0.4 –0.3 

无机砷(以 As 计) 105.28 6.4 0.3 

铬(以 Cr 计) 395.51 0.8 0.1 

镉(以 Cd 计) 30.49 1.7 0.1 

总汞(以 Hg 计) 21.20 2.2 –0.6 

铅(以 Pb 计) 29.13 10.7 0.0 

硒(以 Se 计) 116.35 2.0 –0.4 

 

3.3  质控样品实验 

为确保实验数据的准确性, 实验过程中使用已知浓

度质控样品和实验样品同时进行前处理和上机检测, 以此

追踪实验过程中有可能存在的实验误差。此次质控样品实

验结果如(表 5)。由实验结果可知, 质控样品 T07314QC, 
T07320QC 的测定值均在参考值范围内, 说明实验方案对

前处理方法和仪器测定方法选择是合适的, 其结果是准

确的。 

3.4  加标回收率实验 

向样品中加入各元素标准中间液(实验员 B 对编好号

的样品加入减半的各元素标准中间液), 同实验处理后上

机测定数值, 计算加标回收率, 如表 6 所示。各元素回收

率为 93.86%～100.27%, RSD 范围 0.4%～9.5%, 说明本实

验使用的方法可靠, 可信。 

3.5  平行实验人员比对实验 

通过 2 名实验员多次反复实验, 且每次实验两人同时

操作双平行进行平行实验人员比对实验。由表 4 和 6 可知

每组平行实验 RSD 范围(0.4%～10.7%, 满足检验标准中

RSD小于 20%的要求。表 6中半量加标由实验员B进行, 加
标回收率相对差在 0.49%～4.57%, 人员比对结果差异小

于 10%, 说明实验中样品较均一稳定, 实验中由外部带来

的影响较小, 实验误差在可控制范围内, 实验结果受到实

验人员差异影响较小。 
 

表 5  实验室质控样品测定值和参考值(μg/kg) 
Table 5  Samples of laboratory quality control measurements and reference value(μg/kg) 

元素 总砷(以 As 计) 无机砷(以 As 计) 铬(以 Cr 计) 镉(以 Cd 计) 总汞(以 Hg 计) 铅(以 Pb 计) 硒(以 Se 计)

T07314QC 218.21 189.38 / 32.42 23.16 43.78 / 
T07314QC 
参考值 240(145~336) 189(111~266) / 34.0(19.0~48.9) 26.2(14.7~37.8) 45.6(25.6~65.7) / 

T07320QC / / 387.10 / / / 153.13 
T07320QC 
参考值 / / 378(238-518) / / / 159(92-227)

 
 

表 6  07348 样品加标回收实验结果(n=3) 
Table 6  Results of 07348 sample standard addition recovery 

test(n=3) 

元素 添加量
/(μg/kg) 

测定值
/(μg/kg) 

本底值
/(μg/kg) 

回收率
/% 

RSD/%

总砷(以
As 计) 

330 443.23 114.52 99.61 1.3 

165 276.53 114.52 98.19 2.1 

无机砷

(以 As计) 

99.03 202.78 105.28 98.46 0.4 

50.20 154.46 105.28 97.97 0.6 

铬(以 Cr
计) 

297.62 690.21 395.51 99.02 0.8 

148.5 542.01 395.51 98.65 1.5 

镉(以 Cd
计) 

89.93 120.56 30.49 100.16 1.7 

45.06 73.58 30.49 95.63 2.8 

续表 6 

元素 添加量
/(μg/kg)

测定值
/(μg/kg) 

本底值
/(μg/kg) 

回收率
/% 

RSD/%

总汞(以
Hg 计)

31.15 51.86 21.20 98.43 2.5 

16.3 36.50 21.20 93.86 2.2 

铅(以 Pb
计) 

89.93 118.64 29.13 99.53 9.5 

46.31 73.16 29.13 95.08 5.2 

硒(以 Se
计) 

168.07 284.88 116.35 100.27 1.9 

80.10 195.45 116.35 98.75 2.3 

 

4  结论与讨论 

本研究对婴儿谷物食品中金属污染物检测的 FAPAS
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能力验证结果进行了分析。通过参加这次能力验证实验室

总结出一些注意事项: (1)参加能力验证是人员在能力验证

之前需进行考核训练。(2)实验室收到组织方提供样品后按

规定保存, 样品称量过程谨慎避免吸潮。(3)本实验涉及到

多元素测定, 故应提前做好试剂耗材以及实验方法的验

证。(4)汞元素不稳定, 易挥发, 需要单独操作, 降低赶酸温

度, 加金标准溶液稳定剂维持稳定, 合理安排上机浓度, 
进样后及时清洗进样系统。 

本次 FAPAS 实验各项目均取得满意结果。满意的能

力验证结果可作为实验室持续保持其技术能力的证据。实

验中通过加标回收实验、质控样品实验、人员比对 3 个方

面进行有效的质量控制, 评价结果一致。通过 FAPAS 实验

检验人员有针对性对问题进行细化分析与总结, 关注最优

实验方法的摸索; 实验过程防止交叉污染; 多种质控手段

等综合分析对实验的影响, 最终选择最优方案。不过本实

验室仍存在很多待改进之处, 尤其与国外发达国家相比, 
要达到发达国家能力验证的水平, 还需有关部门和各实验

室的共同努力。 
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