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微波消解—电感耦合等离子
体质谱法测定膨化食品中铝

叶发明

（深圳市华测检测技术股份有限公司 ，上海　２００１３６）

摘　要：建立了微波消解—电感耦合等离子体质谱法测定膨化食品中铝的方法。采用微波消解法
处理膨化食品，利用内标元素补偿基体效应，结合动态反应池技术消除质谱干扰，进行电感耦合等

离子体质谱分析。在优化的实验条件下，铝元素在０．１～１．０ｍｇ／Ｌ的浓度范围内呈良好线性关
系，相关系数 ｒ＝０．９９９７，检出限为０．０２３ｍｇ／Ｌ（ｎ＝１１），加标回收率为９０．８％～１０３．０％ ，相对
标准偏差为０．４％～３．２％。本方法具有快速、简单、准确、灵敏度高等特点，适合膨化食品中铝
的测定。

关键词：电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）；膨化食品；铝；微波消解
中图分类号：ＴＳ２０７．５　文献标识码：Ａ　文章编号：１００７－７５６１（２０１５）０３－００７３－０３

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｌｕｍｉｎｉｕｍｉｎｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｗｉｔｈ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＹＥＦａ－ｍｉｎｇ
（ＣｅｎｔｒｅＴｅｓｔｉｎｇＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ，Ｓｈａｎｇｈａｉ　２００１３６）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｌｕｍｉｎｕｍｉｎｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ．Ｔｈｅｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄｗａｓｔｒｅａｔｅｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ，ｗｉｔｈ
ｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｅｌｅｍｅｎｔｓｔｏｃｏｍｐｅｎｓａｔｅｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔ，ｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈｔｈｅｄｙｎａｍｉｃｒｅａｃｔｉｏｎｃｅｌｌｔｅｃｈｎｏｌｏ
ｇｙｔｏｅｌｉｍｉｎａｔｅｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｆｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ａｎａｌｙｚｅｄｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃ
ｔｒｏｍｅｔｒｙ．Ｕｎｄｅｒｔｈｅｏｐｔｉｍａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，ａｌｕｍｉｎｕｍｓｈｏｗｅｄａｇｏｏｄｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｉｎｔｈｅ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｒａｎｇｅｏｆ０．１～１．０ｍｇ／Ｌ，ｔｈｅｌｉｎｅａｒｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｒ＝０．９９９７，ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ
０．０２３ｍｇ／Ｌ（ｎ＝１１），ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎ９０．８％～１０３．０％，ｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ
０．４％～３．２％．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｉｓｒａｐｉｄ，ｓｉｍｐｌｅ，ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｈｉｇｈｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ，ｅｔｃ．，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｉｔａｂｌｅ
ｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－ＭＳ）；ｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄ；ａｌｕｍｉｎｕｍ；ｍｉ
ｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

收稿日期：２０１５－０１－２５
作者简介：叶发明，１９８３年出生，男，本科毕业生．

　　膨化食品一直以来深受人们尤其是儿童的喜
爱。研究表明长期食用膨化食品易致铝摄入过量，

由于铝不是人体必需的元素，如果过量摄入体内，便

会导致铝中毒，给身体带来损害。专家指出含铝膨

松剂是造成膨化食品铝超标的主要根源，在膨化食

品生产过程，部分企业为了追求口感，超标添加含铝

膨松剂（如明矾）［１］。２０１３年３月１５日，卫生部在

官网上发布了《食品安全国家标准食品添加剂使用

标准》（征求意见稿），其中拟撤销膨化食品中１２种

含铝食品添加剂的使用规定。

目前国内外测食品中的铝的常用方法有铬天青

Ｓ分光光度法、石墨炉原子吸收光谱法（ＡＡＳ）、电感
耦合等离子体光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）和电感耦合等离
子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）等［２～４］。铬天青Ｓ分光光度
法测定成本虽然较低，但是操作较为繁琐，消耗时间

较长，实验过程中对ｐＨ值要求高，样品制备液中残
留高氯酸会对吸光度产生明显影响，显色容易受到

干扰，导致实验结果的稳定性和准确度差。石墨炉

原子吸收光谱法测食品中的铝对石墨管原子化温度

的要求较高，普通石墨管在较高温度容易受损，造成
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石墨管寿命缩短，而且样品成分复杂时，基体干扰严

重，分析精密度不好。电感耦合等离子体光谱法可

以同时进行多元素测定、分析速度快、检出限低，线

性范围可达５～６个数量级，具有明显的优点。但是
钙、铝之间存在相互抑制效应，当溶液中钙的含量较

高时，钙产生的杂散光效应会造成光谱干扰，对痕量

的铝测定结果有明显的影响［５］。

本实验利用电感耦合等离子体质谱技术（ＩＣＰ
－ＭＳ）具有高灵敏度、线性范围宽、精密度好、干扰
少等优点，建立了微波消解分析方法，为测定不同膨

化食品中的铝含量提供更有效的手段。

１　材料与方法
１．１　仪器与试剂

７７００ＸＩＣＰ－ＭＳ：美国安捷伦科技有限公司；
ＭＡＲＳ５高压密闭微波消解仪：美国ＣＥＭ公司 ；Ｍｉｌｌｉ
－Ｑ纯水机：法国默克密理博公司；分析天平：德国
赛多利斯集团；加热板 ：北京莱伯泰科有限公司。

硝酸（ＵＰ级）：苏州晶锐化工试剂有限公司；盐
酸（优级纯）：江苏强盛功能化学股份有限公司；

３０％双氧水（优级纯）：国药集团化学试剂有限公
司；铝单元素溶液标准物质（１００ｍｇ／Ｌ）：中国计量
科学研究院；超纯水：Ｍｉｌｌｉ－Ｑ纯水机制备。
１．２　仪器工作条件

为了获得尽可能高的灵敏度，开机点火预热

３０ｍｉｎ后，用１μｇ／Ｌ调谐溶液对仪器进行性能调
谐以确保仪器工作条件最佳化。仪器工作参数详

见表１。　　

表１　仪器工作参数

工作参数 设定值 工作参数 设定值

功率 １５００Ｗ 雾化器 同心雾化器

反射功率 ＜２Ｗ 雾室 玻璃旋流雾化室

载气 １．０５Ｌ／ｍｉｎ 重复次数 ３
辅助气流速 ０．９０Ｌ／ｍｉｎ 测点数 ３
冷却气流速 １５．０Ｌ／ｍｉｎ 采样深度 ８ｍｍ
调谐模式 Ｈｅ 雾化室温度 ２℃
采样模式 全定量 氧化物（１５６／１４０） ＜１．５％
积分时间 ０．１ｓ 双电荷（７０／１４０） ＜１．０％

１．３　标准工作曲线的绘制
吸取１００ｍｇ／Ｌ铝溶液标准物质１．０ｍＬ于１０

ｍＬ容量瓶中，加５％ 盐酸（ｖ／ｖ）定容至刻度。再吸
取铝标准稀释液 ０、０．１０、０．２０、０．４０、０．６０、０．８０、
１．００ｍＬ分别于不同的１０ｍＬ容量瓶中，用５％盐酸
（ｖ／ｖ）定容至刻度。该标准系列浓度为 ０、０．１００、
０．２００、０．４００、０．６００、０．８００、１．００ｍｇ／Ｌ。在线加入

１ｍｇ／ＬＳｃ内标液，绘制标准工作曲线见图１。

图１　标准工作曲线

１．４　试样制备
称取膨化食品样品０．２～０．５ｇ（精确至０．０００１

ｇ）于微波消解罐中，加入５ｍＬ硝酸，再加入１ｍＬ

过氧化氢，盖好内盖，旋紧外盖，置于微波消解仪中，

按预先设定好的程序进行微波消解（见表２）。消解

完成后，冷却至室温，打开消解罐，将样品转移至聚

四氟乙烯（ＰＴＦＥ）烧杯中，放置于电热板上（１２０～

１６０℃）赶酸至剩余１ｍＬ左右，用超纯水洗涤３～

４次，转移合并于２５ｍＬ容量瓶中，定容至刻度，混

匀待测。同时做试样空白。

表２　微波消解程序

步骤 时间／ｍｉｎ 功率／Ｗ 温度／℃
１ １５ １６００ １２０
２ １５ １６００ １５０
３ ４０ １６００ １９０
４ ２０ １６００ １２０

２　结果与分析
２．１　质谱干扰及校正

质谱干扰主要有双电荷干扰、多原子干扰及氧

化物干扰、质量歧视效应、基体抑制干扰和物理效应

干扰。双电荷干扰一般可以通过仪器调谐减少，多

原子干扰及氧化物干扰是影响测量结果准确度和精

密度的重要因素，ＩＣＰ－ＭＳ通常利用碰撞／反应池消

除这些因素的影响。内标校正法作为一种常用的补

偿方式，能监测和校正信号的短期和长期漂移，同时

校正一般的基体影响，已经成功用于多种分析方法

中［６］。本实验以Ｈｅ作为反应气，选用１ｍｇ／ＬＳｃ作

内标，基本可以持续补偿基体效应和仪器漂移导致

的信号抑制。内标溶液 Ｓｃ由蠕动泵在线加入从而

避免物理效应对信号产生的影响。

２．２　样品处理方法的选择
目前样品前处理的方法主要有湿消化法、干



粮油食品科技 第２３卷 ２０１５年 第３期 质量安全

７５　　　

灰化法和微波消解法。湿消化法需要消耗大量的

酸，而且赶酸时间较长，污染环境。干灰化法虽然

耗酸少，空白值较低，但使用的瓷坩埚的成分主要

是铝硅酸盐，可能会引入污染，因此不宜采用干灰

化法［７］。相比前面的两种方法，微波消解技术简

单，快速，同时可以减少样品间或者来自外界的污

染，目前已成为食品分析常用的方法。由于膨化

食品成分复杂造成背景较高，因此采用内标物消

除基体效应引起的干扰，同时为了避免酸度过高

造起的影响，样品溶液需要在电热板上赶酸后再

定容。

２．３　方法的检出限及精密度
连续测试剂空白１１次，根据公式ＤＬ＝３σ／Ｓ计

算出该方法的检出限为 ０．０２３ｍｇ／ｋｇ，定量限为
０．０７７ｍｇ／ｋｇ。分别称取６份不同基体的样品各０．５
ｇ，选择定量限的１倍、５倍和２０倍３个浓度水平添
加铝溶液标准物质，进行精密度实验，每个水平重复

７次，求得分别在不同浓度水平下的平均浓度及相
对标准偏差（ＲＳＤ），ＲＳＤ均不高于 ５％。结果见
表３。

表３　方法的精密度（ｎ＝７）

样品

基质

添加水平

／（ｍｇ／ｋｇ）
测得值

／（ｍｇ／ｋｇ）
ＲＳＤ／
％

样品

基质

添加水平

／（ｍｇ／ｋｇ）
测得值

／（ｍｇ／ｋｇ）
ＲＳＤ
／％

０．０７７ ０．０７５ １．２ ０．０７７ ０．０７５ ０．６

杏仁饼 ０．３８５ ０．３９１ ２．３ 雪饼 ０．３８５ ０．３８８ ２．５

１．５４ １．５２ ０．６ １．５４ １．４９ １．１

０．０７７ ０．０７１ ３．２ ０．０７７ ０．０８０ ２．４

小小酥 ０．３８５ ０．３９３ １．７ 威化饼干 ０．３８５ ０．３８７ １．３

１．５４ １．５０ ０．９ １．５４ １．５８ ３．６

０．０７７ ０．０７３ ２．６ ０．０７７ ０．０７０ ２．９

薯片 ０．３８５ ０．３８９ １．８ 沙琪玛 ０．３８５ ０．３８２ １．６

１．５４ １．５６ １．０ １．５４ １．５１ １．７

２．４　基体效应的影响
基体效应可能会对信号产生增强或抑制作用。

ＩＣＰ－ＭＳ可以通过内标法校正响应值，补偿由基体
效应造成的信号漂移。由蠕动泵在线引入内标元素

Ｓｃ，内标元素响应值变化趋势平稳，回收率在８０％～
１２０％之间，说明样品中Ａｌ受基体的影响程度较弱，
进一步证明了本方法的准确性。内标元素 Ｓｃ回收
率和稳定性趋势图见图２。
２．５　实际样品测定

从超市随机购买６种不同的膨化食品，利用微
波消解—电感耦合等离子体质谱法对铝元素含量进

图２　内标元素稳定趋势

行测定并进行加标回收实验，加标平均回收率为

９０．８％～１０３．０％，相对标准偏差（ＲＳＤ）在 ０．４％～
３．２％之间。结果见表４。

表４　样品的添加回收率试验结果

食品
测定值／
（ｍｇ／ｋｇ）

加标量／
（ｍｇ／ｋｇ）

加标后测

定值／（ｍｇ／ｇ）
回收率／
％

ＲＳＤ／
％

杏仁饼 ２．３０ ２．００ ４．１５ ９２．５ ０．４
小小酥 ５．１８ ５．００ ９．７２ ９０．８ １．２
薯片 １．２１ １．００ ２．１５ ９４．０ ３．２
雪饼 ６．０１ ５．００ １０．６９ ９３．６ ０．８

威化饼干 １５．９０ １０．００ ２５．７８ ９８．８ １．７
沙琪玛 １．４９ １．００ ２．５２ １０３．０ ０．５

３　结论
采用微波消解—电感耦合等离子体质谱法，使

用Ｓｃ元素作为在线内标，能有效地监控和校正分析
信号的漂移，并对基体效应具有明显的补偿，标准物

质加标回收实验验证了该方法的可靠性，该方法不

仅操作方便，而且准确度高，检出限低，回收率高，适

用于膨化食品中铝的测定。
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