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1
鸡蛋卵转铁蛋白铁含量的测定 电感耦合等离子体质谱法
[bookmark: _Toc28918][bookmark: _Toc1334][bookmark: _Toc13618][bookmark: _Toc26666][bookmark: _Toc20071][bookmark: _Toc1953][bookmark: _Toc30698][bookmark: _Toc19139][bookmark: _Toc214286713]1 范围
本标准规定了采用电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法测定鸡蛋中卵转铁蛋白中铁含量的方法。
本标准适用于鸡蛋卵转铁蛋白粉末及其相关制品中铁含量的测定。
方法的检出限为0.005 mg/kg，定量限为0.015 mg/kg。
合格卵转铁蛋白产品的铁含量应不高于0.715 mg/g。
[bookmark: _Toc214286714]2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 602 化学试剂杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB 5009.268-2016 食品安全国家标准 食品中多元素的测定
[bookmark: _Toc214286715]3 原理
试样经微波消解或湿法消解后，鸡蛋卵转铁蛋白中有机物被彻底分解，铁元素转化为离子状态。消解液经适当稀释后，由电感耦合等离子体质谱仪进行测定。在特定质荷比（m/z）处，其信号强度与铁的浓度成正比，通过与标准系列比较，实现定量分析。
[bookmark: _Toc214286716]4 试剂和材料
除非另有说明，本方法所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的一级水。
4.1 硝酸（HNO₃）：ρ = 1.42 g/mL，质量分数约为65%～68%。
4.2 盐酸（HCl）：ρ = 1.19 g/mL。
4.3 过氧化氢（H₂O₂）：质量分数约为30%。
4.4 硝酸溶液（1+99）：取10 mL硝酸（4.1）缓慢加入990 mL水中，混匀。
4.5 铁（Fe）标准储备液（1000 mg/L）：可购买经国家认证并授予标准物质证书的单元素标准溶液（如Certipur®系列），或按GB/T 602方法配制。
4.6 铁（Fe）标准中间液（10 mg/L）：准确吸取1.00 mL铁标准储备液（4.5）于100 mL容量瓶中，用硝酸溶液（4.3）稀释至刻度，混匀。
4.7 铁（Fe）标准系列溶液：准确吸取铁标准中间液（4.6）0.00，0.10，0.50，1.00，2.00，5.00 mL分别置于一组100 mL容量瓶中，用硝酸溶液（4.3）稀释至刻度，混匀。此标准系列浓度分别为0.00，10.00，50.00，100.00，200.00，500.00 μg/L。
4.8 内标储备液：推荐使用铟（In）、钪（Sc）或钇（Y）作为内标元素，浓度为1000 mg/L。
4.9 内标工作液（适当浓度）：用硝酸溶液（4.3）稀释内标储备液（4.8）配制。 
[bookmark: _Toc214286717]5 仪器和设备
5.1 电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）。
5.2 分析天平：感量0.0001 g。
5.3 微波消解系统：配聚四氟乙烯消解罐。
5.4 可调式控温电热板。
5.5 实验室常用玻璃器皿：所有器皿均需用硝酸溶液（1+4）浸泡24小时以上，用水冲洗干净备用。
5.6 超纯水制备系统。
[bookmark: _Toc214286718]6 分析步骤
6.1 试样制备
称取混合均匀的试样0.2 g - 0.5 g（精确至0.0001 g）于微波消解罐中。
6.2 空白试验
除不加试样外，采用相同的试剂和步骤，随同试样做空白试验。
6.3 试样消解
6.3.1 微波消解（仲裁法）
向盛有试样的消解罐（6.1）中加入5 mL硝酸（4.1）和1 mL过氧化氢（4.3），旋紧罐盖，静置过夜或至少1小时进行预消解。将消解罐装入支架，放入微波消解系统，按表1推荐的升温程序进行消解。消解结束后，冷却至室温，在通风橱中小心打开罐盖，将消解液全部转移至25 mL容量瓶中，用少量水分次洗涤消解罐，洗涤液合并于容量瓶中，用水定容至刻度，混匀，待测。同时做试剂空白试验。
表1 微波消解参考程序
	步骤
	控制温度（℃）
	升温时间（min）
	保持时间（min）

	1
	120
	5
	5

	2
	160
	5
	10

	3
	190
	5
	20



6.3.2 湿法消解
称取试样于锥形瓶或烧杯中，加入5-10 mL硝酸（4.1），盖上表面皿，静置过夜。次日于电热板上加热，至剧烈反应停止后，冷却，补加2 mL硝酸（4.1）和1-2 mL过氧化氢（4.3），继续加热消解至溶液澄清。冷却后转移至25 mL容量瓶，用水定容至刻度，混匀，待测。
6.4 测定
6.4.1 仪器参考条件
根据仪器说明书优化其工作条件。一般参考条件如下：
· 等离子体功率： 1550 W
· 载气流速： 1.0 L/min
· 采样深度： 8 mm
· 测定质量数：⁵⁶Fe（或⁵⁷Fe，注意避开ArO⁺等干扰）
· 驻留时间： 50 ms
· 测量模式： 跳峰
· 积分时间： 1 s
· 内标元素： ⁸⁹Y 或 ¹¹⁵In（在线加入）
6.4.2 标准曲线的绘制
将铁标准系列溶液（4.7）按浓度由低到高的顺序依次导入电感耦合等离子体质谱仪，同时在线加入内标工作液（4.9），测定其信号响应值。以铁标准系列溶液的浓度（μg/L）为横坐标，以分析物信号与内标信号的比值（或直接使用分析物信号）为纵坐标，绘制标准曲线。
6.4.3 试样溶液的测定
在与标准曲线相同的条件下，将空白溶液（6.2）和试样溶液（6.3）分别导入电感耦合等离子体质谱仪，测定其信号响应值。根据测得的信号值，从标准曲线上查得相应的铁浓度（μg/L）。若试样中铁浓度超出标准曲线范围，应用硝酸溶液（4.3）适当稀释后重新测定。
[bookmark: _Toc214286719]7 分析结果的表述
7.1 铁含量的计算
试样中铁含量按公式（1）计算：

式中：
· X— 试样中铁的含量，单位为毫克每克（mg/g）
· C — 从标准曲线上查得的试样溶液中铁的浓度，单位为微克每升（μg/L）
· C₀ — 从标准曲线上查得的空白溶液中铁的浓度，单位为微克每升（μg/L）
· V — 试样消化液的定容体积，单位为毫升（mL）
· f — 试样消化液的稀释倍数（如未稀释，则为1）
· m — 试样的质量，单位为克（g）
· 10⁶和1000 — 单位换算系数
计算结果保留至小数点后三位。
7.2 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%。
[bookmark: _Toc214286720]8 技术指标与判定
按本标准方法测定，卵转铁蛋白产品的铁含量应低于0.715 mg/g。
当检测结果低于此限值时，判定为合格；高于或等于此限值时，判定为不合格。
[bookmark: _Toc214286721]附录 A（资料性附录）
卵转铁蛋白铁含量与铁饱和度的换算关系
卵转铁蛋白的铁含量与其铁饱和度存在理论换算关系。
纯卵转铁蛋白（分子量约78,000 Da）理论上最多可结合两个三价铁离子（原子量55.85 Da），因此100%铁饱和度对应的理论铁含量约为1.43 mg/g。
铁饱和度（%）与铁含量（X, mg/g）的换算公式如下：

式中P为卵转铁蛋白的纯度（例如，0.90表示90%）。
根据此公式，铁含量上限0.715 mg/g大致对应纯度为100%的卵转铁蛋白处于50%铁饱和度状态。实际产品因纯度不同，相同的铁含量可能对应不同的铁饱和度，建议结合纯度进行综合评估。
