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摘要：目的：建立膨化食品中金属元素的电感耦合等离子

体质谱（ＩＣＰＭＳ）检测方法，并测定样品中铝、铬、镍、铜、

锌、砷、硒、镉、锑、铅元素含量。方法：采用微波消解技术

对样品进行前处理，八极杆反应系统（ＯＲＳ）消除分子离

子干扰，ＩＣＰＭＳ法进行检测。结果：１０种元素线性关系

良好，相关系数狉＞０．９９９，食品样品中１０种元素精密度

为２．８％～４．５％，加标回收率为１００．８％～１１４．４％。结

论：试验方法操作简单，可有效降低样品损耗且准确度

高，可同时测定膨化食品检测中的多种元素，且对预包装

食品和散装食品中金属含量的测定无显著性差异。

关键词：电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰＭＳ）；膨化食品；

金属元素；微波消解技术
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膨化食品通常是以谷物、薯类或豆类等为主要原料，

采用油炸、挤压、微波、气流膨化等技术［１－４］制成的具有

一定膨化度的食品，因口感酥脆、可塑性好、风味独特，深

受消费者喜爱。在膨化食品加工过程中，膨松剂作为食

品添加剂，在加热过程中能够促进原料形成多孔结构，产

生膨化效果。但膨松剂中铝含量过高，长期摄入会对人

体神经系统造成损害，导致儿童骨骼和智力方面的不良

影响［５］。食品加工过程中，在高温高压作用下，加工设

备、容器以及包装材料中的重金属容易迁移至食品中。

原材料中使用鱼、虾、海苔等水产品作为调味品也会增加

重金属污染风险［６－７］。

张雪侠［８］报道了使用铬天青Ｓ分光光度法测定食品

中铝含量；宋丽［９］使用原子吸收分光光度法调查分析了

周口市膨化食品中铅和铜含量；李淑开等［１０］使用微波消

解—分光光度法测定了膨化食品中铝的含量。分光光度

法使用试剂较多，操作复杂；原子吸收法单元素测定，样

品量和待测元素种类较多时测定耗时长。膨化食品中重

金属元素种类众多，除了常见的铝、铜、铅元素外，砷、镉、

铬等元素的风险监测不容忽视。电感耦合等离子体质谱

法（ＩＣＰＭＳ）可用于植物、水体、生物材料等样本
［１１－１６］元

素检测，但目前有关膨化食品中各种重金属含量检测的

报道较少。研究拟建立ＩＣＰＭＳ法快速、同时定量测定膨

化食品中多种有害元素含量，以期为食品安全的保障提

供依据。

１　材料与方法
１．１　仪器

电感耦合等离子体质谱仪：７７００型，配有八极杆反应

系统，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司；

微波消解仪：Ｍａｒｓ６型，配有程序升温全自动消解系

统，美国ＣＥＭ公司；

赶酸仪：０９Ｃ２０型，上海博通化学科技有限公司；

超纯水系统：Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ型，默克化工技术（上海）有限

公司。
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１．２　试剂

硝酸：电子级，德国默克化工集团；

金属元素混合标准液：１０ｍｇ／Ｌ，美国Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ公司；

调谐液：１０ｍｇ／Ｌ，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司；

内标溶液：１００ｍｇ／Ｌ，美国Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ公司；

预包装及散装膨化食品：市售。

１．３　标准溶液与试剂配制

１．３．１　标准溶液配制　准确吸取１０ｍｇ／Ｌ的混合元素标

准溶液０．１，０．２，０．５，１．０，２．０，４．０，５．０，１０．０ｍＬ至容量瓶，

以２％硝酸定容至１００ｍＬ，得到质量浓度为１０，２０，５０，

１００，２００，４００，５００，１０００μｇ／Ｌ标准系列溶液。分别吸取

１００μｇ／Ｌ的标准溶液１．０，２．０，５．０ｍＬ，以２％硝酸定容至

１００ｍＬ，得到质量浓度为１．０，２．０，５．０μｇ／Ｌ标准浓度。

１．３．２　调谐液配制　取１０ｍｇ／Ｌ含铈、钴、锂、钇、铊混合

标准溶液，以１％硝酸分步稀释至１μｇ／Ｌ。

１．３．３　内标溶液配制　准确吸取１００ｍｇ／Ｌ内标标准溶

液１ｍＬ，以１％硝酸定容至１００ｍＬ，得到质量浓度为

１ｍｇ／Ｌ混合内标使用液。

１．４　样品处理与仪器条件优化

将膨化食品粉碎研磨，均质，称取０．５ｇ样品至聚四

氟乙烯消解罐中。由于膨化食品中通常含有较多的油脂

成分，加入８ｍＬ硝酸浸泡过夜，防止过多的碳氢化合物

在微波加热中产生剧烈反应。预消解后的样品采用程序

升温法进行消化：升温至１２０℃，保持５ｍｉｎ，继续升温至

１５０℃保持１０ｍｉｎ，升温至１９０℃保持２０ｍｉｎ，３次升温

时间均设置为５ｍｉｎ，功率设定为１２００Ｗ。待消解温度

降至５５℃以下时取出消解罐，缓慢打开罐盖排气，经处

理后的样品放入赶酸器中，于１４０℃加热１ｈ，去除样品

中的氮氧化物。样品冷却至室温，用超纯水冲洗消解罐

３次并入容量瓶，定容至２５ｍＬ，摇匀冷却至室温后直接

用于分析，同时采用相同的方法做样品空白试验。

仪器以调谐液调节灵敏度，优化后的仪器条件为：

７Ｌｉ、８９Ｙ、２０５Ｔｌ质量轴偏差在０．１ａｍｕ范围内，分辨率为

０．６５～０．８０ａｍｕ，氧化物（ＣｅＯ／Ｃｅ）≤１．５％，双电荷（Ｃｅ２＋／

Ｃｅ）≤３．０％。采样次数为３次，射频功率１５５０Ｗ，采样

深度 １０ ｍｍ，载 气 流 速 １．０７ Ｌ／ｍｉｎ，氦 气 流 量

４．３ｍＬ／ｍｉｎ。内标元素选择含钪（４５Ｓｃ）、锗（７２Ｇｅ）、铑

（１０３Ｒｈ）、铟（１１５Ｉｎ）、镥（１７５Ｌｕ）、铋（２０９Ｂｉ）混合内标溶液，采

用在线加入模式。

２　结果与分析
２．１　标准曲线及检出限

以待测元素与内标元素响应信号值比率为纵坐标，

以标准溶液浓度值为横坐标，绘制标准曲线。标准曲线

相关系数、线性范围及方法检出限见表１。由表１可知，

１０种元素相关系数均＞０．９９９。

表１　方法线性范围、检出限及相关系数

Ｔａｂｌｅ１　Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ，ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔａｎｄｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

元素
线性范围／

（μｇ·Ｌ
－１）

方法检出限／

（μｇ·ｇ
－１）

相关系数

Ａｌ １０．０～１０００ ０．５０５ ０．９９９０

Ｃｒ ０．２～４００ ０．０１３ ０．９９９８

Ｎｉ ０．２～４００ ０．０１１ ０．９９９８

Ｃｕ １．０～４００ ０．０６５ ０．９９９７

Ｚｎ １．０～４００ ０．０５７ ０．９９９０

Ａｓ ０．０４～４００ ０．００２ ０．９９９９

Ｓｅ ０．２～４００ ０．０１０ ０．９９９８

Ｃｄ ０．０３～４００ ０．００１ ０．９９９６

Ｓｂ ０．０５～４００ ０．００３ ０．９９９９

Ｐｂ ０．２～４００ ０．０１２ ０．９９９９

２．２　方法精密度与准确度

称取虾片样品０．２７９１ｇ至微波消解罐，加入１０ｍｇ／Ｌ

金属混合标准溶液５００μＬ，加标量为５μｇ，加入硝酸并进

行微波消解，测定加标后的样品含量，计算回收率。由

表２可知，１０种元素加标回收率为１００．８％～１１４．４％。

以样品６次测定的相对标准偏差ＲＳＤ，得到方法精密度

ＲＳＤ均＜５％，表明方法精密度较高。

２．３　干扰与消除

检测过程中产生的质谱型干扰主要来自于同量异位

素、双电荷离子和分子离子。２７Ａｌ和７５Ａｓ无同量异位素、

铜和锑元素选择丰度高的６３Ｃｕ、１２１Ｓｂ进行检测，４种元

素测定时主要为分子离子干扰。铬元素同位素有５０Ｃｒ、

表２　样品加标回收率与精密度


Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎ

ａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎ

元素
虾片金属含量／

（μｇ·ｇ
－１）

加标测定值／

（μｇ·ｇ
－１）

加标量／

（μｇ·ｇ
－１）

回收

率／％

精密度

ＲＳＤ／％

Ａｌ ６．９３３ ２６．８１９ １７．９１５ １１０．０ ４．５

Ｃｒ ０．１２８ １９．２４８ １７．９１５ １０６．７ ３．５

Ｎｉ ０．０５６ １８．９９０ １７．９１５ １０６．０ ２．８

Ｃｕ １．７９３ １９．９７５ １７．９１５ １０１．５ ３．７

Ｚｎ ５．４５９ ２３．６７６ １７．９１５ １０１．７ ４．０

Ａｓ ０．１８１ ２０．３４８ １７．９１５ １１２．６ ３．６

Ｓｅ ０．２０５ ２０．６９５ １７．９１５ １１４．４ ３．７

Ｃｄ ０．０１８ １８．０８１ １７．９１５ １００．８ ３．５

Ｓｂ ０．００２ １８．８１１ １７．９１５ １０５．０ ３．５

Ｐｂ ０．００６ １９．２６０ １７．９１５ １０７．５ ３．３

　　虾片样品中Ｓｂ、Ｐｂ元素含量＜ＬＯＤ（检出限），以１／２ＬＯＤ

值代入计算［１７］。
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５２Ｃｒ、５３Ｃｒ、５４Ｃｒ，选择丰度最高的５２Ｃｒ质量数检测。５８Ｎｉ丰

度最高，但与５８Ｆｅ产生干扰，因此选择６０Ｎｉ进行测定。６４Ｚｎ

丰度最高，但与６４Ｎｉ产生干扰，选择６６Ｚｎ进行测定。８０Ｓｅ

丰度最高但受 Ａｒ分子干扰，因此选择７８Ｓｅ进行测定。

１１０Ｃｄ受到１１０Ｐｄ干扰，１１２Ｃｄ、１１３Ｃｄ、１１４Ｃｄ分别受到Ｓｎ、Ｉｎ

的干扰，因此选择测定１１１Ｃｄ。铅元素可通过干扰方程消

除质谱型干扰。测定中产生的分子离子干扰通过氦气碰

撞模式，降低离子动能，调节八极杆偏转电压使干扰离子

留在碰撞池，以消除分子离子干扰。

采用微波消解法为密闭前处理方式，有效避免了样

品污染和易挥发元素的损失，程序升温方式提高了消解

效率，适用于批量样品的快速处理。使用内标加入法能

够校正基体效应，并通过对内标结果的监测，使所采集的

内标回收率为８０％～１２０％，有效评价检测结果的稳定

性。来自样品基体或消解样品所用酸产生的同量异位素

干扰，进入质谱中的水形成的氧化物干扰，以及氩化物、

氢氧化物产生的分子离子干扰，会使待测元素信号增加，

产生正干扰，导致加标回收率偏高。通过对同位素的选

择、干扰方程的建立，以及使用 ＯＲＳ氦气碰撞模式，能够

有效诱导解离消除干扰离子，使加标回收率保持在

８０％～１２０％。

２．４　样品检测结果

对采集到的膨化食品进行消解测定，２９个样品涵盖

薯片、虾条、锅巴、米花等市面常见休闲食品形态，将测定

结果按照不同种类进行汇总，结果见表３。根据 ＧＢ

２７６２—２０１７，膨化食品中的铅限值为０．５μｇ／ｇ；依据 ＧＢ

２７６０—２０１４，油炸面制品和虾味片中铝的残留量不得大

于１００μｇ／ｇ。由表 ３可知，所检测样品中铅含量为

０．００６～０．２９２μｇ／ｇ，铝含量为１．１８４～２９．７９０μｇ／ｇ，均符

合标准。样品中硒含量为０．０１５～０．２０５μｇ／ｇ，镍含量为

０．０２６～０．８７８μｇ／ｇ，铜含量为０．４０４～３．２２１μｇ／ｇ，锌含量

为３．１７１～１２．３９１μｇ／ｇ，锑含量为０．００２～０．００６μｇ／ｇ。

表３　膨化食品中金属含量测定结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｅｔａｌｃｏｎｔｅｎｔｉｎｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄ μｇ／ｇ

样品类别 样品数量 Ａｌ Ｃｒ Ｎｉ Ｃｕ Ｚｎ

薯片、薯条类 １０ １．１８４～２９．７９０ ０．０１５～０．２４０ ０．０７５～０．３０１ ０．７４８～３．２２１ ３．１７１～６．９３５

锅巴类 ６ ８．１６０～１７．９７５ ０．０５５～０．１８５ ０．０４１～０．８７８ １．００３～１．７７４ ５．５３３～１２．３９１

米花类 ４ ３．４６８～１１．２４０ ０．０２３～０．０６３ ０．０２６～０．２０９ ０．４０４～１．０３５ ４．６０６～６．９０４

虾条类 ２ ６．９３３～８．８０５ ０．０５４～０．１２８ ０．０３８～０．０５６ １．４３６～１．７９３ ５．４５９～６．４６８

杂粮酥类 ７ ５．２５５～１４．９５１ ０．０４７～０．２９７ ０．０４０～０．１０８ ０．６４７～１．６７８ ４．４５３～８．０８２

样品类别 样品数量 Ａｓ Ｓｅ Ｃｄ Ｓｂ Ｐｂ

薯片、薯条类 １０ ０．００３～０．０４８ ０．０１６～０．０５１ ０．００７～０．０３４ ＜０．００３ ０．００６～０．１２４

锅巴类 ６ ０．０１１～０．１９５ ０．０１５～０．０５８ ０．００４～０．０１５ ０．００２～０．００６ ０．０２２～０．２９２

米花类 ４ ０．０２４～０．０６５ ０．０１８～０．０２９ ０．００３～０．００９ ０．００２～０．００４ ０．０２５～０．１２３

虾条类 ２ ０．０６６～０．１８１ ０．０１７～０．２０５ ０．０１８～０．０２１ ＜０．００３ ＜０．０１２

杂粮酥类 ７ ０．０１０～０．１６２ ０．０１９～０．０６７ ０．００７～０．０３５ ０．００２～０．００３ ０．００６～０．０８９

　　食品污染物限量标准中缺少对膨化食品中重金属

砷、镉、铬的规定。参考谷物碾磨加工品对砷、镉、铬元素

限值分别为０．５，０．１，１μｇ／ｇ，膨化食品样品中砷含量为

０．００３～０．１９５μｇ／ｇ，镉含量为０．００３～０．０３５μｇ／ｇ，铬含量

为０．０１５～０．２９７μｇ／ｇ，３种重金属含量均小于该限值。膨

化食品中金属含量较高的是铝、铜、锌元素，以平均值计

算，含量按高低排列依次为铝＞锌＞铜＞镍＞铬＞铅＞

砷＞硒＞镉＞锑。

２．５　不同生产包装条件下食品中的金属元素含量

此次检测的膨化食品样品可分为散装和预包装食品

两种，为比较不同生产包装条件下食品在金属含量上的

差异，采用 ＭａｎｎＷｈｉｔｎｅｙＵ非参数检验计算两组的检验

统计量犣 值，结果见表４。经确切概率检验，犘 值均＞

０．０５，表明两种包装的金属元素含量分布无显著性差异。

表４　预包装与散装膨化食品元素含量比较

Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｅｌｅｍｅｎｔｃｏｎｔｅｎｔｉｎｐｒｅｐａｃｋｅｄ

ａｎｄｂｕｌｋｐｕｆｆｅｄｆｏｏｄ

元素
秩均值

预包装食品 散装食品
犣值 犘（双侧）

Ａｌ １３．５９ １９．４３ －１．５８０ ０．１１４

Ｃｒ １４．７７ １５．７１ －０．２５５ ０．７９９

Ｎｉ １４．３０ １７．２１ －０．７９０ ０．４２９

Ｃｕ １５．０９ １４．７１ －０．１０２ ０．９１９

Ｚｎ １３．９１ １８．４３ －１．２２３ ０．２２１

Ａｓ １５．２７ １４．１４ －０．３０６ ０．７６０

Ｓｅ １５．６１ １３．０７ －０．６８８ ０．４９１

Ｃｄ １５．６６ １２．９３ －０．７４１ ０．４５９

Ｓｂ １４．２０ １７．５０ －１．１９１ ０．２３４

Ｐｂ １４．１８ １７．５７ －０．９２２ ０．３５７
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３　结论
电感耦合等离子体质谱法相比于传统的化学法及原

子吸收法具有准确、高效的优点。使用电感耦合等离子

体质谱同时测定膨化食品中１０种金属元素，优化并完善

了仪器条件和干扰消除方法。建立精密度较高、检出限

低、动态范围宽的检验方法，适用于批量样品中多元素检

测。由于抽检数量所限，膨化食品中各种金属含量总体

分布特征有待完善。膨化食品作为日常食品消费中重要

的组成部分，在污染物限量中进一步完善其相关重金属

标准具有重要意义。
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