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摘 要： 采用 ICP-MS 法和火焰原子吸收光谱法，分别测定白酒中锰的含量。结果发现，ICP-MS 法更为简便、快
速、准确，方法回收率在 98.0 %～102.1 %之间，RSD 小于 1 %，结果较为理想。
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Abstact: Mn ions concentration in liquor was measured by ICP-MS and FAAS respectively. The results suggested that ICP-MS was better (rapid,
simple and accurate) with its recovery between 98.0 %～102.1 % and its RSD less than 1 %.
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随着人们生活水平的不断提高， 对白酒的品质要求

也越来越高。锰是人体正常代谢必需的微量元素，但锰摄

入过量则可引起中毒。 锰在白酒中卫生标准含量不得超

过 2 mg/L（以 Mn 计）[1]。
据统计，2009 年中国白酒产量为 706.93 万 t，同比增

长 23.8 %，工业产值 2000 亿元，同比增长 27.5 %。 在白

酒产量和消费量稳步增长的同时， 人们对白酒品质的要

求也越来越高。因此，快速准确地检测白酒中锰的含量不

仅有利于对白酒品质的控制， 也便于提高白酒的生产效

率。 目前， 锰含量的检测方法主要有原子吸收分光光度

法、电感耦合等离子体发射光谱法等[2]。 电感耦合等离子

体质谱法是一种灵敏度很高的元素含量检测方法， 其锰

的最低检测质量浓度为 0.06 μg/L。 笔者利用电感耦合等

离子体质谱法和火焰原子吸收光谱法对白酒中的锰进行

检测，测定了白酒中锰的含量，并进行了对比分析。

1 材料与方法

1.1 试验材料

大米粉标物（GBW10010），国家标物中心提供；白酒

样品，四川省质量技术监督局提供。
1.2 仪器与主要试剂

1.2.1 仪器设备

电感耦合等离子体质谱仪(ICP-MS)，珀金埃默尔公

司；ZEEnit-700 原子吸收光谱仪，德国耶拿公司；锰空心

阴极灯（国产），可调式电热板；通风橱、空压机、水浴锅、
蒸发皿，氩气（99.99 %），乙炔。 所有玻璃仪器均需以硫

酸-重铬酸钾洗液浸泡数小时，再用水反复冲洗，最后用

去离子水冲洗干净。
1.2.2 主要试剂

锰标准液：锰标准储备液 1000 mg/L（由国家标物中

心提供）； 用 1 %的硝酸逐级稀释成 100 mg/L 的锰标准

使用液；
高氯酸（HClO4）：ρ=1.67 g/mL，优级纯试剂；
硝酸（HNO3）：ρ=1.42 g/mL，优级纯；
试验用水均为二次去离子水， 电阻率为 18～18.2

MΩ·cm 以上。
1.3 仪器工作条件

1.3.1 火焰原子吸收光谱法工作条件

波长为 279.5 nm，光谱通带宽度 0.5 nm，燃烧头高度

7.0 cm，灯电流 5.0 mA，氘灯背景校正，连续读数方式。火

焰原子吸收光谱法测定操作参数，结果见表 1。

1.3.2 ICP-MS 法工作条件

入射功率：1200 W；雾化器流量：0.85 L/min；冷却气
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流量：15.00 L/min；辅助气流量：1.20 L/min；采样锥孔径：
1.0 mm；扫描方式：跳峰。 ICP-MS 法测定参数见表 2。

1.4 样品分析方法

1.4.1 样品前处理方法

火焰原子吸收光谱 法： 准 确 吸 取 酒 样 5.00 mL 于

150 mL 三角瓶中， 再加入 16 mL 硝酸及 4 mL 高氯酸，
上盖表面皿。 置于电热板上加热消化， 直至无色透明为

止，加几毫升去离子水，继续加热以除去多余硝酸，待三

角瓶中的液体接近 2～3 mL 时，取下冷却。用 1 %的硝酸

洗涤并转移至 25 mL 容量瓶中定容，混匀待测；同时作

试剂空白，样品做 3 个重复。
ICP-MS 法： 准确吸取酒样 5.00 mL 于 50 mL 蒸发

皿中，100℃水浴蒸干。 蒸干后，加入 1 %硝酸 10 mL，超

声波超声 5 min，使其充分溶解。 再将充分溶解的样液用

1 %硝酸稀释 100 倍，混匀待测；同时作试剂空白；样品

做 3 个重复。
1.4.2 样品测定方法

分 别 精 确 吸 取 100 mg/L 锰 标 准 使 用 液 0.0 mL、
0.5 mL、1.0 mL、2.0 mL、4.0 mL、8.0 mL 于 100 mL 容 量

瓶 中， 用 1 %的 硝 酸 依 次 稀 释 配 制 成 0.0、0.5 mg/L、
1.0 mg/L、2.0 mg/L、4.0 mg/L、8.0 mg/L 锰标准系列工作

液。 用火焰原子吸收光谱法测定标准系列工作液的吸光

度值， 仪器系统自动绘制工作曲线； 在测定完标准曲线

后， 用测定标准系列的操作条件自动进行样品和空白对

照溶液测定； 根据标准曲线和试液吸光度及稀释倍数计

算出样品中的锰含量。
用 1 %硝酸将 锰 标 准 使 用 液 稀 释 成 0.0、1.0 μg/L、

2.0 μg/L、4.0 μg/L、10.0 μg/L、15.0 μg/L、20.0 μg/L 6 个

标准系列工作液。按所设工作条件，用 ICP-MS 法分别测

定锰标准工作液和样品， 根据标准工作曲线和试样稀释

倍数计算出样品中的锰含量。

2 结果与分析

2.1 工作曲线

使用火焰原子光谱法对含量在 0～8.0 mg/L 范围内

的锰标准系列工作液进行了测定，以锰浓度（X）为横坐

标，吸光度（Y）为纵坐标作图。 通过线性拟合得到工作

曲线方程：Y =0.1192X+0.0149， 相关系数为 0.999435。
符 合 仪 器 规 定 的 相 关 系 数 要 求 范 围 ， 特 征 浓 度 为 ：
0.03235 mg/L。 锰标准溶液工作曲线(火焰)见图 1。

使用 ICP-MS 法对含量在 0～20 μg/L 范围内的锰

标准系列工作溶液进行测定，以响应值（Y）为纵坐标，锰

浓度（X）为横坐标作图。 用一般线性拟合得到工作曲线

为：Y = 14069.161X+ 1955.163，相关系数为：0.999953。试

验表明，锰在 ICP-MS 法测定下，标准曲线在 0～20 μg/L
范围内有很好的线性关系。 工作曲线见图 2。

以上两种方法所得的工作曲线相比较而言，ICP-MS
比火焰原子吸收光谱法具有更好的线性相关性， 同时也

具有较宽的线性范围和更高的灵敏度。
2.2 样品的测定

2.2.1 精密度测定

在各自工作曲线测定的最佳实验条件下， 对同一样

品 3 个平行样品试液中的锰含量重复测定 3 次， 测定结

果见表 3、表 4。

由表 3 可以看出，对白酒中锰的测定，ICP-MS 平行

重复试验的相对标准偏差（RSD）均小于 1 %，火焰原子

吸收光谱法的相对标准偏差（RSD）则在 3.4～4.1 之间。
从表 4 可以看出，ICP-MS 测得白酒中的锰含量分别为
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图 1 锰标准溶液工作曲线(火焰)

图 2 锰标准溶液工作曲线(ICP-MS)
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台湾金门高粱酒郑州店开业
本刊讯：据《华夏酒报》报道，2011 年 10 月 18 日，台湾金门高粱酒郑州商城路旗舰店正式登陆河南郑州。
据了解，金门酒厂始于 1952 年 9 月，创建于台湾金门，生产清香型金门高粱酒，拥有台湾市场 80 %的份额，年营业额约计 26 亿

元人民币，堪称宝岛第一白酒。
据该酒郑州总经销商介绍，金门高粱酒于 2005 年取得国家工商行政管理总局商标局颁发的“金门高粱酒”商标注册证书，2007

年取得中国食品工业协会白酒专业委员会颁发的“纯粮固态发酵白酒”证书，2010 年获得“中国驰名商标”，2010 年 1 月进驻河南郑

州。（肖满平文，小小荐）

来源：华夏酒报 2011-10-24
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2.0524 mg/L、2.0390 mg/L 和 2.0382 mg/L， 平 均 值 为

2.0432 mg/L，RSD 为 0.4 %；火焰原子吸收光谱法测得白

酒 中 的 锰 含 量 分 别 为 2.1090 mg/L、2.0890 mg/L 和

2.3520 mg/L，平均值 2.1833 mg/L，RSD 为 6.7 %。 由上可

知，ICP-MS 测得锰的 RSD 小于火焰原子吸收光谱法的

RSD， 同时 ICP-MS 法在白酒 3 次独立测定中任意两次

的测定结果的绝对差值都不超过算数平均值的 10 %，符

合 GBT 23545—2009 中精密度规定范围。
2.2.2 ICP-MS 回收率测定

取适量白酒样品， 于试样开始处理前加入一定量的

锰标准品，加标浓度分别为 1.000 mg/L、2.000 mg/L，前处

理后测定锰含量，结果见表 5。 从表 5 可以看出，不同添

加浓度的回收率在 98.0 %～102.1 %之间， 该法回收率

高，测定结果比较准确。

2.2.3 标准物质测定

在相同实验条件下，对标物 GBW10010（大米粉）进

行测定，结果见表 6。 3 次独立测定结果都在参考值范围

内，其平均值更接近标准值 17 mg/kg，表明本试验方法对

白酒中锰的测定更加准确、可靠。

从本方法的精密度、 回收率以及标准物质测定的试

验可以看出，平行试验的相对标准偏差小于 2 %，加标回

收率在 98.0 %～102.1 %之间。 说明本方法具有较高的

精密度和回收率，标物 GBW10010 的测定结果与参考值

17 mg/kg±1 mg/kg 相符合，能满足样品分析要求。

3 讨论

白 酒 中 的 锰 是 国 家 标 准 卫 生 指 标 的 强 检 项 目 ，
GB/T5009.48—2003 《蒸馏酒与配制酒卫生标准分析方

法》中锰的测定采用了 GB/T5009.90—2003《食品中铁、
镁、锰的测定》。本法是针对所有食品标准，此标准中对样

品采用的是湿法消解。 而在 GB/T 23545—2009《电感耦

合等离子体原子发射光谱法对白酒中锰的测定》标准中，
样品主要也是采用湿法消解。 本试验中火焰原子吸收光

谱法就是采用国标中的湿法消解。 ICP-MS 法中对白酒

样品的前处理并未进行消解， 而只是赶掉酒精及部分有

机物，相对国标中湿法消解而言，此法简便、快速，节约了

大量的时间和试剂，减少了大量的环境污染（湿法消解中

用到大量的硝酸与高氯酸），同时也大大降低了测定过程

中的背景干扰。 再者，由于前处理时间较短，也大大减少

了白酒中锰的损失，使结果更加准确、可靠。
通过本实验， 说明 ICP-MS 方法与火焰原子吸收光

谱法检测白酒中的锰含量具有比较一致的结果。 但 ICP-
MS 法前处理较简单，灵敏度、回收率更高，方法准确可

靠，可作为白酒中锰的快速检测方法，能满足大批量样品

的检测。
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