
Agilent 7700x ICP-MS による
食品中微量金属の簡便かつ高速一斉分析

はじめに

輸出入される食品中の化学的および生物的汚染物質は、効率的に監視するのがきわめ
て困難です。従来、食品中金属の分析には、幅広い元素、濃度、食品の種類に対応す
る複数の手法が必要とされてきました。このアプローチは時間と費用がかかることか
ら、より高速で感度が高く、コスト効率の良いスクリーニング手法が求められていま
す。Agilent 7700x ICP-MS は、単一ガスによるコリジョンセル手法により、1台で簡便
に食品に含まれる各種の微量成分や濃度の高い金属成分を正確に分析することができ
ます。このメソッドは設定やルーチンオペレーションが容易で、多数のサンプルを迅
速に分析し、有毒金属の総含有量を測定することも可能です。有害金属が検出された
サンプルのうち、その化学構造により毒性が異なる場合には、アジレントが提供する
LC-ICP-MS や GC-ICP-MS などのハイフォネートICP-MS テクニックを用いて、さらなる
形態別分析を行うことができます。
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実験

Agilent 7700x は、さまざまな金属をさまざまな濃度で含む食品
を幅広く一斉分析することができます。この性能を証明するた
めに、複数の認証参照食品サンプルを分析しました。ワンク
リックでのプラズマ設定機能を用いてロバストプラズマ条件を
設定し、オートチューン機能で最適な感度、質量レスポンス、
最小干渉を設定しました。測定パラメータを表 1 に示します。
メソッドをできるだけ簡単かつ高速にするために、ヘリウム
(He) セルガスだけの単一のガスモードでオクタポールリアク
ションシステム (ORS3) を使用しました。この信頼性の高いセル
メソッドを使えば、分析対象物やマトリクスの組成にかかわら
ず、全ての多原子干渉を効果的に除去できます。表 2 の分析条
件 (取り込み質量と積分時間) で、すべての認定値を満たす十分
な感度が得られました。サンプルあたりの分析時間は 3 分以下で
した。

パラメータ 値

ワンクリックプラズマ RF 電力 (W) 1550 
設定により設定 キャリアガス流量 (L/min) 0.99 

スプレーチャンバ温度 (°C) 2
サンプリング位置 (mm) 8
引き出し電極1 (V) 0

オートチューンにより CeO+/Ce+ (%) 1.114
設定 Ce++/Ce+ (%) 1.867 

感度 cps/ppb Li (62700)、Y (92920)、
Tl (87080)

質量あたりの
質量 元素 積分時間 (秒) 繰り返し回数

6 Li 0.3 3 内部標準

9 Be 0.99 3

23 Na 0.3 3

40 Ca 0.3 3

43 Ca 0.3 3

45 Sc 0.3 3 内部標準

51 V 0.3 3

52- 53 Cr 0.3 3

55 Mn 0.3 3

56 Fe 0.3 3

60 Ni 0.99 3

63 Cu 0.3 3

66 Zn 0.3 3

72-74 Ge 0.3 3 内部標準

75 As 0.99 3

77- 78, 82 Se 0.99 3

95 Mo 0.99 3

111 Cd 0.3 3

115 In 0.3 3 内部標準

121 Sb 0.99 3

137 Ba 0.3 3

159 Tb 0.3 3 内部標準

202 Hg 0.99 3

205 Tl 0.99 3

208 Pb 0.3 3

209 Bi 0.3 3 内部標準

238 U 0.99 3

表 2. 分析対象物および取り込み時間のリスト。すべての元素は He モードで測定

表 1. Agilent 7700x ICP-MS の測定パラメータ (ワンクリックでのプラズマ設定および
オートチューン機能により設定）
7700 オートチューン条件

従来、このような幅広い濃度域の分析を行うためには、準主要
元素 (Na と Ca) については ICP発光分析装置 (ICP-OES)、Pb と Cd
については黒鉛炉-原子吸光分析装置 (graphite furnace AA)、Hg
については専用の Hg アナライザもしくは冷蒸気-原子吸光分析
装置 (cold vapor AA) 、As と Se については水素化物‐原子吸光
分析装置 (hydride AA) が必要となります。Agilent 7700x ICP-MS
のHeコリジョン モードなら、1 回の分析ですべての元素を簡便
に測定できます。一般的な多原子干渉を受けないため、通常は
コリジョンガスを使わない条件で測定される Be や Hg といった
元素も同様に、He モードで優れた感度が得られています (Be 検
出下限 = 28 ppt、Hg 検出下限 = 1.6 ppt)。
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DL = 0.002022 ppb
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濃度 (ppb)
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202  Hg  ISTD :209  Bi  
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y = 3.3893E-004 * x  + 9.2996E-007
R = 1.0000
DL = 0.001657 ppb
BEC = 0.002744 ppb

図 1. Be、Cr、As、Se、Cd、Hg の検量線

いくつかの分析が困難な金属元素の検量線例を図 1 に示します。
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マイクロ波分解による前処理後、認証参照食品サンプルを直接
分析しました。各サンプル 0.5 g～1 g を計量し (含水率測定
後)、HNO3 6 mL と H2O2 2 mL を用いてマイクロ波分解により前処
理しました。超純水を用いて、すべてのサンプルの最終容積を
100 mL としました。分析結果を表 2 に示します。Ni、Mn、Cu、
As、Se、Cd、Hg、Pb といった微量元素、超微量元素の測定値は、
3 種類すべてのサンプルで認証値と良好に一致しました。
Fe、Ca、Zn の測定値は認証値と少しのずれは、前処理方法である
分解手順に起因します。

結論

一般的な食品サンプルの分析で、複数のサンプル前処理手順や
分析装置を使用する必要はなくなりました。マイクロ波分解と
ICP-MS 分析を用いたシンプルなメソッドを使えば、食品を迅
速かつ正確に分析し、微量元素、超微量元素と準主要元素の濃
度を測定することができます。Agilent 7700x をHeコリジョンガ
ス (He モード) で使用すれば、一般食品に含まれる幅広い金属
元素の分析において、マトリクス干渉を完全に除去し、優れた
感度と精度を得ることができます。He モードは高感度と汎用性
に優れており、あらゆる食品サンプルの含有金属元素分析に応用
できます。サンプルマトリクスやその組成について、前もって
データを収集する必要はありません。

表 3. 3 種類の認証参照食品サンプルの測定値と認証値の比較
回収率は分析精度と同じく分解効率より影響を受けます。すべての測定値は、含水率に応じて補正した乾燥サンプル重量を元と計算しています。すべての認証元素は、
サンプルそれぞれについて認証されているもので、すべてのサンプルがすべての元素について認証をしてはいません。

NRC-CNRC DORM3 NIST SRM 2976 NIST RM 8415
魚タンパク質 ムラサキガイ 全卵粉末

認証値 測定値 認定値 測定値 認定値 測定値
質量/元素 (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)

23  Na – – – – 3770 ± 340 3807

43  Ca – – – – 2480 ± 190 2703

52  Cr – – – – 0.37 ± 0.18 0.344

55  Mn – – – – 1.78 ± 0.38 1.64

56  Fe 347 ± 20 324.0 171 ± 4.9 158.5 –

60  Ni 1.28 ± 0.24 1.29 – –

63  Cu 15.5 ± 0.63 14.4 4.02 ± 0.33 3.32 2.7 ± 0.35 2.61

66  Zn 51.3 ± 3.1 45.86 137 ± 13 121.2 –

75  As 6.88 ± 0.3 6.15 13.3 ± 1.8 12.57 –

78  Se – 1.8 ± 0.15 1.87 1.39 ± 0.17 1.25

95  Mo – – 0.247 ± 0.023 0.215

111  Cd 0.29 ± 0.02 0.28 0.82 ± 0.16 0.794 –

202  Hg 0.355 ± 0.056 0.359 0.061 ± 0.0036 0.068 –

208  Pb 0.395 ± 0.050 0.398 1.19 ± 0.18 1.163 0.061 ± 0.012 0.055


