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分光光度法与 ＩＣＰ － ＭＳ 法测定
面制品中铝含量

孙　 宁
（华测检测集团上海分公司，上海　 ２００１３６）

摘　 要：铝是一种具有毒性的金属元素，通过食物进入体内后，会影响人体的健康，过量摄入会导致
疾病的发生。食品中经常检测出含铝的食品添加剂，目前国家标准中检测面制品中铝含量的方法
为分光光度法。分别采用国标分光光度法和ＩＣＰ － ＭＳ法测定面制品中铝含量，并比较两种方法的
检出限、准确度以及回收率。结果表明，两种方法具有良好的相关性，准确度和回收率都比较高，在
统计学上无显著性差异。但分光光度法操作繁琐，试剂消耗大；ＩＣＰ － ＭＳ法试剂用量少，检出限
低，稳定性好，检测效率高，是值得推广应用的一种检测方法。
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　 　 铝是广泛存在于自然界的金属元素，具有低
毒性，但长期摄入铝，会在人体内蓄积，对健康造
成缓慢的危害，诱发老年性痴呆，影响儿童脑部思
维，干扰体内钙、磷的代谢，造成骨软化症［１］。食
品中铝超标主要与食物种类、加工工艺以及污染
源有关。在面制品加工过程中，由于含铝食品添
加剂的滥用，使得铝含量超标。随着人们对铝潜

在危害的认识，食品中铝的监测问题已引起了广
泛关注。

国标ＧＢ ２７６０—２０１４规定了小麦粉及其制品
（除面糊、裹粉、煎炸粉及油炸面制品）生产中不得
使用含铝食品添加剂［２］。目前国标是采用分光光
度法测定面制品中铝［３］。批量抽检的面制品若采
用此法，操作繁琐，试剂量消耗大。本实验通过比较
ＩＣＰ － ＭＳ法和分光光度法测定面制品中的铝含量，
旨在建立一种更加快捷、准确的方法用于面制品中
铝含量的检测。
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１　 材料与方法
１． １　 仪器

Ｌａｍｂｅｒ２５紫外可见分光光度计：美国珀金埃尔
默仪器股份有限公司；７７００Ｘ电感耦合等离子体质
谱仪：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；ＸＳ２０５ＤＵ分析天平：
梅特勒—托利多仪器有限公司。
１． ２　 原料与试剂

面制品（小麦粉、面包、馒头、包子、麻花）：来自
于上海市各超市抽检；高氯酸、浓硫酸、硝酸、３０％过
氧化氢（均为优级纯）：苏州晶瑞化学有限公司；铬
天青、溴化十六烷基三甲胺（均为分析纯）：上海阿
拉丁生化科技股份有限公司；抗坏血酸、盐酸、乙酸、
乙酸钠（均为分析纯）：上海润捷化学试剂有限公
司；铝标准储备液：中国计量科学研究院。
１． ３　 实验方法
１． ３． １　 分光光度法测定面制品中铝含量标准曲线
的绘制

分别吸取铝标液０． ０、０． ５、１． ０、２． ０、３． ０、４． ０、
６． ０ ｍＬ（相当于含铝０、０． ５、１． ０、２． ０、４． ０、６． ０ μｇ），
依次加入８ ｍＬ乙酸—乙酸钠缓冲液，１０ ｇ ／ Ｌ抗坏
血酸溶液１ ｍＬ，混匀后加入２． ０ ｍＬ ０． ２ ｇ ／ Ｌ溴化十
六烷基三甲胺溶液，摇匀，再加入０． ５ ｇ ／ Ｌ铬天青溶
液２ ｍＬ，混匀后用水稀释至刻度，静置２０ ｍｉｎ后，于
分光光度计６４０ ｎｍ波长测定其吸光度，绘制标准曲
线比较定量［３］。
１． ３． ２　 ＩＣＰ － ＭＳ测定面制品中铝含量的标准曲线
绘制

吸取铝标液０、１． ００、２． ００、３． ００、４． ００、５． ００ ｍＬ
于５０ ｍＬ容量瓶中，用硝酸定容至刻度。标线浓度
为０、０． ２００、０． ４００、０． ６００、０． ８００、１． ００ ｍｇ ／ Ｌ［４］。调
节仪器工作参数如表１，由测定结果绘制标准曲线。

表１　 仪器工作参数
工作参数 设定值 工作参数 设定值
功率 １５００ Ｗ 反射功率 ＜ ２ Ｗ
雾化器 同心雾化器 雾化室温度 ２ ℃

辅助气流速 １． ００ Ｌ ／ ｍｉｎ 冷却气流速 １５． ０ Ｌ ／ ｍｉｎ
测点数 ３ 采样深度 ８． ０ ｍｍ
载气 １． １５ Ｌ ／ ｍｉｎ 重复次数 ３

积分时间 ０． １ ｓ 双电荷（７０ ／ １４０） ＜ １． ０％

１． ３． ３　 样品前处理
分光光度法：称取粉碎试样（混匀）１． ０００ ～

２． ０００ ｇ于１００ ｍＬ锥形瓶中，分别加入高氯酸３ ｍＬ、
浓硫酸３ ｍＬ、硝酸溶液６ ｍＬ，置于电炉上缓慢加热

至消化液呈现白色烟雾，澄清透明，冷却后加入１０ ～
１５ ｍＬ水，加热煮沸，取下冷却后定容至２５ ｍＬ备用。
同时做试剂加标与空白实验。

ＩＣＰ － ＭＳ法：称取０． ２ ～ ０． ５ ｇ样品（精确至
０． ０００ １ ｇ）于微波消解罐中，分别加入硝酸５ ｍＬ，过
氧化氢１ ｍＬ，旋紧外盖置于微波消解仪中，按仪器
程序（表２）进行微波消解。待冷却至室温后，打开
消解罐，于电热板上（１２０ ～ １６０ ℃）赶酸至１ ｍＬ左
右，用水洗涤消解罐３ ～ ４次，合并洗液并定容至
２５ ｍＬ容量瓶中，混匀备用。同时做试剂空白实验。

表２　 微波消解程序
步骤 温度／ ℃ 功率／ Ｗ 时间／ ｍｉｎ
１ １２０ １ ６００ １５
２ １５０ １ ６００ １５
３ １９０ １ ６００ ４０
４ １２０ １ ６００ ２０

１． ３． ４　 分光光度法测定铝含量
准确吸取已消解好的试样１． ０ ｍＬ于２５ ｍＬ比

色管中，按照１． ３． １顺序依次加入乙酸—乙酸钠缓
冲液，抗坏血酸溶液、溴化十六烷基三甲铵、铬天青
溶液，以空白管调节零点，测定吸光度，根据标准曲
线计算出试样中铝的含量。
１． ３． ５　 ＩＣＰ － ＭＳ测定铝含量

使用自动进样器吸取已消解好的试样，测得样
品响应值，代入标准曲线计算出试样中铝的含量。
２　 结果与分析
２． １　 方法检出限的确定［５］

图１、图２分别是两方法的曲线，分光光度法曲
线的相关系数ｒ为０． ９９９ ７，ＩＣＰ － ＭＳ法曲线的相关
系数ｒ为０． ９９９ ４，根据ＤＬ ＝ ３Ｓ ／ Ｋ，对试剂空白分别
平行测定１０次，得到分光光度法检出限为０． ３７４
ｍｇ ／ ｋｇ，ＩＣＰ － ＭＳ法检出限为０． ０３３ ｍｇ ／ ｋｇ。由此可
见，ＩＣＰ － ＭＳ法测定铝的检出限更低，对于低含量铝
的样品，可确保数据的准确性。

图１　 分光光度法标准曲线
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图２　 ＩＣＰ － ＭＳ法标准曲线
２． ２　 精密度实验比较

从五种面制品中抽取一种样品面包分别用两种
方法对样品重复进行六次测定，计算其平均值，并
计算两种方法的相对标准偏差。实验结果如表２，
结果表明，分光光度法测得样品平均值为１． ３１
ｍｇ ／ ｋｇ，ＲＳＤ为３． ８０％，ＩＣＰ － ＭＳ法测得样品平均
值为１． １８ ｍｇ ／ ｋｇ，ＲＳＤ为１． ７５％，两者ＲＳＤ均小
于７． ５％，ＩＣＰ － ＭＳ法精密度比分光光度法高。

表２　 精密度实验比较
分光光度法 ＩＣＰ － ＭＳ法

测定结果／（ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／ ％ 测定结果／（ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／ ％

１． ３２ １． ３９ １． ２４

１． ３１ １． ２８ １． ３２
３． ８０

１． １６ １． ２１ １． １８

１． ２０ １． １６ １． １９
１． ７５

２． ３　 准确度实验比较
将购于中国计量科学研究院的铝标准物质溶液

１． ０ ｍｇ ／ Ｌ作为标准参考物质，分别取５ ｍＬ使用液
用两种方法测定，分光光度法测定值为０． ９６ ｍｇ ／ Ｌ，
ＩＣＰ － ＭＳ法测定值为１． ０３ ｍｇ ／ Ｌ，两法测定值偏差
均在规定的允许误差范围［５］。
２． ４　 样品回收率实验比较

在五种样品抽取三种样品中分别加入适量铝标
液，消化后分别用两种方法进行６次平行测定，计算
其平均浓度及相对标准偏差以及回收率，结果见表
３，结果表明，两方法回收率都较高，但ＩＣＰ － ＭＳ法
回收率更高。

表３　 回收率实验比较

样品
分光光度法 ＩＣＰ － ＭＳ法

样品值
／（ｍｇ ／ Ｌ）

加标浓度
／（ｍｇ ／ Ｌ）

测得值
／（ｍｇ ／ Ｌ）

回收率
／ ％

ＲＳＤ
／ ％

样品值
／（ｍｇ ／ Ｌ）

加标浓度
／（ｍｇ ／ Ｌ）

测得值
／（ｍｇ ／ Ｌ）

回收率
／ ％

ＲＳＤ
／ ％

面包 ０． ０２６ ３ １ １． １２５ ４ １０９． ９ ４． ４ ０． ０３２ ２ １ １． ０３１ ０ ９９． ９ ３． ６

馒头 ０． ０７２ ８ ２ ２． ２０６ ６ １０６． ７ ３． ９ ０． ０５７ ０ ２ ２． ２７８ ０ １１１． １ １． ２

挂面 ０． １８４ ２ ２ ２． １２１ ３ ９６． ８ １． ８ ０． １７７ ０ ２ ２． １２８ ０ ９７． ６ ３． ０

２． ５　 样品分析结果
用两种方法分别测定抽检的五种面制品，计

算其铝含量，结果见表４，用ＳＰＳＳ软件通过ｔ检
验，得出Ｐ ＞ ０． ０５，说明两方法在统计学上无显著
性差异。

表４　 样品结果分析

样品 分光光度法 ＩＣＰ － ＭＳ法
　 样品值／（ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／ ％ 　 样品值／（ｍｇ ／ ｋｇ）　 ＲＳＤ ／ ％

面包 １． ３１ ３． ８ １． １８ １． ７５

饼干 ４． ０１ ２． ２ ３． ９４ ２． ８

挂面 ８． ９２ ４． ７１ ８． ５７ ２． ６５

面粉 ２２． ４７ １． ４ ２１． ５７ ０． ９２

馒头 ２． ４８ ３． ３ ２． ３４ １． ３５

３　 结论
本实验利用分光光度法和ＩＣＰ － ＭＳ法测定面

制品中铝含量，通过一系列性能参数的比较，两种

方法的线性关系好，相关系数分别为０． ９９９ ７和
０． ９９９ ４；精密度高，相对标准偏差分别为３． ８０％和
１． ７５％；准确度高，用两种方法分别测定已知浓度的
标准样品，测定值与标准值之间的偏差均在规定范
围内；两者回收率在９６％以上；常规样品测定值经ｔ
检验说明两种方法在统计学上无显著性差异。ＩＣＰ
－ ＭＳ法与分光光度法相比，在测定面制品中铝含
量时更为简单快捷，值得推广与应用。
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