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微波消解－电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）
测定小麦制品中的铝含量
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摘　要　采用微波消解－电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定小麦制品中铝元素的方法是在微 波 消

解条件的优化基础之上进行的。用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定市场上 多 种 小 麦 制 品 中 Ａｌ
元素的含量，方法快速简便，结果准确、精密度高，标准曲线相关系数在０．９９５　０～０．９９９　９，是一种准 确

测定、分析小麦制品中铝含量的方法，同时其检测数据为小麦制品的食用安全性提供保障。
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０　前言

铝已成为近５０年世界上应用最为广泛的金属

之一，在地壳中的含量仅次于氧和硅。根据研究发

现，铝元素能损害人的脑细胞，且其毒素在人体内是

慢慢积累的，不易被人们察觉，然而，一旦人体内铝

的含量到达了一定程度，其后果将非常严重，我们必

须提高警惕。在日常生活中，我们要尽量减少使用

铝制品，避免对铝的吸收。世界卫生组织对于铝的

安全性也进行了多次的评价，根据世界卫生组织的

评估，规定铝的每日摄入量 为０～０．６ｍｇ／ｋｇ，这 里

的ｋｇ是指人的体重，即一个６０ｋｇ的人允许摄入量

为３６ｍｇ［１］。我国《食品添加剂使用标准ＧＢ２７６０—

２０１１》中规定，铝的 残 留 量 要 小 于 等 于１００ｍｇ／ｋｇ。

以此计算，一个体重６０ｋｇ的人 每 天 吃 油 条 不 多 于

３６０ｇ就不 必 担 心。只 要 人 们 在 生 活 中 加 以 注 意，

扬长避短，铝及其化合物依然能在人类社会中发挥

重要作用［２］。



目前，微波消解技术是一种很新的样品消解技

术，该技术是 在 微 波 和 混 合 酸 共 同 作 用 下，达 到 快

速、高 效、无 污 染 地 消 解 样 品。在 高 温 高 压 的 条 件

下，样品在密闭的消解罐中能得到充分消解，降低外

界干扰引入的误差。此方法便于控制，重复性好，同
时还可以避免酸的挥发给工作环境带来的污染［３］。
同样，电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）是现今最

先进的样品分析技术之一，它是将电感耦合与质谱

连接起来，根据电荷比检测产生离子的质量。该分

析技术具有很多优点，可用于物质试样中一种或多

种元素的定性、半 定 量 和 定 量 分 析，周 期 表 中９０％
的元素都可以 检 测 到，其 中 大 多 数 检 出 限 在０．１～
１０μｇ／ｍＬ，且有效测量范围达６个数量级，标淮 偏

差为２％～４％。每 种 元 素 测 定 时 间１０ｓ。非 常 适

合多元素的同时测定分析，在元素痕量检测和分析

中应用广泛［４］。因此，将这两种技术相结合 可 以 大

大加快检测食物中无机元素的效率，而且准确度很

高，是一种无机元素检测中比较理想和有效的分析

方法。

１　实验部分

１．１　仪器

Ａｇｌｉｅｎｔ７５００ＣＸ型 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱 仪

（美国安 捷 伦 公 司）；微 波 消 解 仪 ＭＡＲＳ－Ｘｐｒｅｓｓ型

（美国ＣＥＭ公司）；超纯水制备系统：Ｍｉｌｌｉ－Ｑ　Ｇｒａｄｉ－
ｅｎｔ型（美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公 司）；电 子 天 平（梅 特 勒－托
利多公司）。

１．２　主要试剂、试液

硝酸（优级纯）、过氧化氢（３０％优级纯），超纯水

（电导率１８．２ＭΩ·ｃｍ）。
铝标准溶液（１　０００μｇ／ｍＬ，国家标准物质中心

提供）。

ＩＣＰ－ＭＳ质谱调谐液：１１５Ｉｎ，９Ｂｅ，２３８　Ｕ，５９　Ｃｏ浓度

为１μｇ／Ｌ；Ｓｃ内标元素标准溶液：浓度为１００ｍｇ／Ｌ，
购于国家标准物质中心。使用前分别用硝酸（１％）
稀释。

１．３　样品来源

选择 各 大 超 市 市 售 的 各 种 小 麦 制 品 为 实 验

原料。

１．４　样品前处理

选择不同品牌的挂面，称取０．１～０．３ｇ（精确至

０．００１ｇ）样品，并将 样 品 放 在 聚 四 氟 乙 烯 微 波 消 解

罐中，同时做两 份 平 行 样，各 加 入６．０ｍＬ硝 酸，盖

上消解罐盖 过 夜。次 日 加 入２．０ｍＬ过 氧 化 氢，然

后将聚四氟乙烯微波消解罐装罐，放入微波消解仪

中对样品进行消解，待微波消解结束后，取出放在通

风 橱 中 进 行 冷 却，用 去 离 子 水 将 消 解 液 定 容 至

５０ｍＬ，通过溶液 的 混 浊 程 度 和 消 解 液 颜 色 可 以 大

致判断消解是否 彻 底，最 后 用ＩＣＰ－ＭＳ仪 对 试 样 中

铝含量进行定量测定。

１．５　ＩＣＰ－ＭＳ仪工作条件

ＩＣＰ工作条件主要包括ＩＣＰ功率，载气、辅助气

和冷却 气 流 量 等。ＩＣＰ功 率 一 般 为１ｋＷ 左 右，冷

却气流量为１５Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量和载气流量约为

１Ｌ／ｍｉｎ，调节 载 气 流 量 会 影 响 测 量 灵 敏 度。当 仪

器点火稳定后，需要对仪器进行调谐，调谐过程中，
需要观 测 仪 器 对 应 的 各 种 分 析 指 标 是 否 稳 定，在

ＩＣＰ－ＭＳ仪器的工作参数中射频功率和载气流量是

最重要的。而且在每次分析之前都需要用多元素标

准溶液对仪器整体性能进行测试，如果仪器灵敏度

能达到预期水平，则仪器不再需要调整，如果灵敏度

偏低，则需要调节载气流量，锥孔位置和透镜电压等

参数。表１是优化后的仪器参数。

表１　ＩＣＰ－ＭＳ仪器工作条件

Ｔａｂｌｅ　１　ＩＣＰ－ＭＳ　ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

工作参数 设定值 工作参数 设定值

射频功率／Ｗ　 １　２００
检测器模拟级

电压／Ｖ
１　９５０

等离子体氩气

流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１）
１４．０

检测器脉冲级

电压／Ｖ
２　９５０

辅助气流量／
（Ｌ·ｍｉｎ－１）

１．０ 扫描次数 １００

雾化器氩气流量／
（Ｌ·ｍｉｎ－１）

１．０ 采样模式 全定量

采样锥（Ｎｉ）

孔径／ｍｍ
１．０ 测量次数 ３

截取锥（Ｎｉ）

孔径／ｍｍ
０．７

蠕动泵转速／
（ｒ·ｍｉｎ－１）

３０

１．６　微波消解的条件

微波消解是前处理过程中一项重要技术，但由

于样品种类繁多、分析的目标物各异，消解中各种溶

剂的使用也不相同，因此在分析不同的样品和目标

物时就得使用不同的微波消解模式。微波消解仪的

参数有微波消解的功率、消解温度、时间等，见表２。
微波消解常用的最普遍的酸是 ＨＮＯ３，ＨＣｌ。另外，
还可以使用 ＨＦ，Ｈ３ＰＯ４ 和王水。除此以外，过氧化

氢具有增强酸的氧化性质的功能。在实验过程中一

般不单独使用某一种酸，因为单独使用会使样品消

解的不彻底，通常使用混合酸溶液进行消解，实验采

用 ＨＮＯ３－Ｈ２Ｏ２ 为消解酸溶液［５］。
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表２　微波消解程序

Ｔａｂｌｅ　２　Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ

步骤 功率／Ｗ 目标温度／℃ 爬坡时间／ｍｉｎ 保持时间／ｍｉｎ
１　 １　６００　 １２０　 ６　 ２
２　 １　６００　 １５０　 ５　 ５
３　 １　６００　 １８０　 ４　 １５

２　结果与讨论

２．１　仪器干扰的影响

在用ＩＣＰ－ＭＳ仪进行实验过程中也不可避免地

存在干扰问题，其中主要包括光谱干扰和基体效应两

类。当等离子体中离子种类与分析物离子具有相同

的质 荷 比 时，就 产 生 了 光 谱 干 扰，主 要 有 四 种 情

况———同质量类型离子、多原子或加和离子、氧化物

与氢氧化物离子还有仪器和试样制备所引起的干扰。
基体效应一般当溶液中共存物质量浓度高于５００～１

０００μｇ／ｍＬ时，ＩＣＰ－ＭＳ法分析的基体效应才会显现

出来。光谱干扰和基体效应通常可以用相应的手段

加以抑制和降低，但难以完全消除。因而在实际工作

中要有针对性地采取各种方法提高分析的准确度［６］。

２．２　线性关系

选择２７Ａｌ同位素，以Ｓｃ为内标，根据样品中铝含

量及仪器灵敏度，以０，０．５，１．０，１０．０，５０．０ｎｇ／ｍＬ质

量浓度系列配成标准曲线。方法检出限为０．３３μｇ／Ｌ。
线性范围：０～５０μｇ／Ｌ（Ｒ

２ ＝０．９９９１），线 性 回 归 方

程：ｙ＝０．０１４　０７ｘ＋０．０４８　３２。满足方法对检出限

和线性的要求。

２．３　方法的准确度和精密度实验

通过对国 家 标 准 物 质 中 心 ＧＢＷ１００１１小 麦 标

准物质中铝含量的６次平行测定来验证该方法的准

确性和精密度，结果见表３。

表３　小麦标准物质的测定结果

Ｔａｂｌｅ　３　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｗｈｅａｔ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓａｍｐｌｅ（ｎ＝６） ／（ｍｇ·ｋｇ－１）

标准物质 标准值
测定值

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６
均值

ＲＳＤ／

％
ＧＢＷ１００１１小麦 １０４±１０　 ９５．２３　 ９９．１１　 １０１．０　 ９８．２５　 １１０．４　 ９６．８１　 １００．１　 ５．４

　　表３结果显示，本方法所测定标准物质结果基

本符合要求，ＲＳＤ为５．４％，小于１０％，结果满意。

２．４　硝酸体积分数对铝测定的影响

从表４显示的结果，可以得出结论：硝酸体积分

数在１％～１０％之间，铝的检测结果变化幅度不大，
没有对铝的结果造成影响；硝酸体积分数在１５％～
２０％之 间 对 铝 的 检 测 结 果 有 一 定 的 影 响。从 ＲＳＤ
也可以得到相同的结论。因此，在对样品进行处理

的过 程 中，尽 量 将 硝 酸 的 体 积 分 数 控 制 在１％～
１０％，避免硝酸基体对实验的影响［７］。

表４　硝酸体积分数对铝测定的影响

Ｔａｂｌｅ　４　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ＨＮＯ３ｖｏｌｕｍｅ　ｆｒａｃｔｉｏｎ　ｏｎ

ａｌｕｍｉｎｕｍ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ／（μｇ·Ｌ－１）

硝酸体积

分数／％

铝标准液

质量浓度
实测质量浓度 平均值 ＲＳＤ／％

１　 ２００　 ２０３　 １９８　 １９９　 ２００　 １．３
５　 ２００　 ２０１　 １９４　 １９８　 １９８　 １．８
１０　 ２００　 １９５　 １９０　 １９９　 １９５　 ２．３
１５　 ２００　 １８６　 １９２　 １７９　 １８６　 ３．５
２０　 ２００　 １８８　 １７８　 １６７　 １７８　 ５．９

２．５　样品分析结果

通过微波消解ＩＣＰ－ＭＳ法对选定的小麦制品进

行检测，检测的结果见表５。结果显示，小麦制品含

铝量为２．３～８．２ｍｇ／ｋｇ。ＧＢ　２７６２—２００５《食品中

污染物 限 量》中 规 定，小 麦 制 品 中 铝 的 残 留 量≤
１０ｍｇ／ｋｇ，说明抽检的市售小麦制品中含铝量均未

超标。但是，抽检的饼干中铝含量达到８．２ｍｇ／ｋｇ，
如果不 加 以 控 制，很 容 易 超 过 标 准１０ｍｇ／ｋｇ的 限

量。对于含铝的食品，如何保证铝含量不超标，保障

食品的安全性一直是需要解决的重要课题［８］。

表５　小麦制品中所含Ａｌ元素测定结果

Ｔａｂｌｅ　５　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ａｌ　ｉｎ　ｗｈｅａｔ　ｐｒｏｄｕｃｔｓ
／（ｍｇ·ｋｇ－１）

样品名称 １　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６ 平均值

挂面 ４．９　 ５．１　 ４．８　 ５．０　 ４．８　 ４．９　 ４．９
方便面 ４．３　 ４．４　 ４．６　 ４．２　 ４．３　 ４．５　 ４．４

饼干 ８．１　 ８．３　 ８．０　 ７．９　 ８．２　 ８．４　 ８．２
面粉 ２．２　 １．８　 ２．４　 ２．６　 ２．３　 ２．４　 ２．３

３　结语

采用微波消解－电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－
ＭＳ）测定了小麦制品中 Ａｌ元素的含量。标准曲线

相关系数在０．９９５　０～０．９９９　９，ＲＳＤ为５．４％，硝酸

体积分数在１％～１０％时不会影响铝的检测。小麦

制品中铝的残留量小于等于１０ｍｇ／ｋｇ，检测的结果为

挂面４．９ｍｇ／ｋｇ、方便面４．４ｍｇ／ｋｇ、饼干８．２ｍｇ／ｋｇ、
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面粉２．３ｍｇ／ｋｇ，说明抽检的市售 小 麦 制 品 中 含 铝

量均 未 超 标。但 是，抽 检 的 饼 干 中 Ａｌ含 量 达 到

８．２ｍｇ／ｋｇ，如 果 不 加 以 控 制，很 容 易 超 过 标 准

１０ｍｇ／ｋｇ的限量。微波消解－电感耦合等 离 子 体 质

谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）是一种准确测定小麦制 品 中 铝 含 量

的方法，此方法简单快速、便于控制，准确度、精密度

均较高，有很好的重复性，同时其检测数据可以反映

小麦制品的食用安全性，对小麦制品的加工生产也

有一定的借鉴作用。
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第二届全国有色金属分析检测与标准化技术交流研讨会
———分析检测在有色金属贸易中的关键作用专场（第一轮通知）

各有关单位：
为聚焦分析检测在有色金属贸易中的作用，加强检测机构、贸易方、生产厂家等之间的交流与合作，创建

中国有色金属矿产交易的公平秩序，引领行业分析检测技术进步，届时权威专家会就出现的难题一一破解。
由中国分析测试协会、中国有色金属学会、中国矿业联合会选矿委员会、北京材料分析测试服务联盟联合主
办，北京矿冶研究总院、国家重有色金属质量监督检验中心承办的 “第二届全国有色金属分析检测与标准化
技术交流研讨会———分析检测在有色金属贸易的关键作用专场”拟于９月在北京举办，论坛主题为“贸易与
检测”，现将有关事项通知如下：
一、会议议题
１．有色金属原料及有色金属进出口贸易的相关规则及品质交换中遇到的关键问题；
２．应对贸易中品质争端措施研讨；
３．如何打造和助推具有国际仲裁资质的检验机构研讨；
４．有色金属矿产品分析循环比对机制探讨；
５．常见铜铅锌矿矿产品主量元素与贵金属等计价元素分析允差研讨；
６．有色金属贸易中检测技术及标准化现状和发展趋势；
７．检测技术及仪器研发成果及经验交流；
８．复杂矿产品样品分析的技术难题研讨；
９．取制样技术研讨；
１０．标准物质及检测质量控制技术研讨；
１１．检测与贸易相关的其他问题。

二、参会对象
国内外有色金属地质勘查、采矿、选矿、冶炼、加工材料生产企业与贸易商、研究单位及有关大专院校。

三、会议时间、地点
会议时间：２０１５年９月（暂定）
地点：北京（暂定）

四、论文征集
本次会议将面向全国征集与会议主题相关的论文，同时欢迎国外机构与专家投稿，入编会议文集，并择

优选登于《中国无机分析化学》正式发表。请在２０１５年８月１日前将论文全文发送至ｃｅｓｈｉ＠ｂｇｒｉｍｍ．ｃｏｍ。
论文应包括论文题目、作者姓名、职称或职务、工作单位、通信地址、邮政编码、电话／手机、论文摘要、关键词、
正文、主要参考文献等。
五、联系方式

地 址：北京市大兴区北兴路东段２２号院１号楼Ａ７０２室 　　邮编１０２６２８
联系人：姜求韬０１０－５９０６９６５８，１３６８１４３０８７８传真：０１０－５９０６９６８３
投稿邮箱：ｃｅｓｈｉ＠ｂｇｒｉｍｍ．ｃｏｍ　　　　网址：ｈｔｔｐ：／／ｚｇｗｊｆｘｈｘ．ｂｇｒｉｍｍ．ｃｎ
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