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［摘　要］　目的：建立石墨炉法测定膨松剂中微量铝的方法．方法：用湿法消解和微波消解法消解样品，在 ２５７４
ｎｍ共振线，应用石墨炉原子吸收光谱法测定膨松剂中痕量铝．结果：湿法消解和微波消解法均适用于石墨炉原子
吸收光谱法测定铝的质量浓度，本方法的定量限（ＬＯＱ）：２２３μｇ／Ｌ，线性范围是：６０～２００μｇ／Ｌ，加标回收实验的
回收率９２％～１０８％．结论：该方法准确、可靠，灵敏度好，可满足膨松剂中微量铝的测定．
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　　人每天对铝的摄入量约１０～１００ｍｇ，食品中铝
的质量分数不得超过０１ｍｇ／ｇ．人体长期摄入过量

的铝会对健康造成危害．据研究表明，铝可在脑组织
中蓄积，引起中枢神经功能紊乱，透析性脑病，如



老年痴呆症；铝直接作用于骨组织，引起骨病理改

变，如骨软化；铝也可引起红细胞低色素性贫血，

影响多种酶系统的活性，对造血系统产生毒性；铝

对免疫功能有明显抑制作用；铝还具有胚胎毒性和

致畸性等［１－２］．近年来，面制食品中铝过量超标问题
频频出现，戴京晶等［３］研究表明，面制食品中铝含

量超标是与制作过程中使用含铝膨松剂有关．且我
国成人铝摄入量明显高于发达国家，约是发达国家

的５～９倍．这主要是我国含铝较高的面制食品消费
量远高于发达国家［４］．故对日常生活中各种食品铝
含量的测定显得尤为重要．２０１４年国家卫生和计生
委等五部门发布公告，规定禁止使用含铝膨化剂；因

此无铝膨松剂（复合膨松剂）的使用已经成为共识；

由于复合铝膨松剂一般有多种无机化合物和有机物

组成，应用国标法［５］测定膨松剂中的铝易产生干

扰、测定结果误差大，同时该法也不适用于微量铝的

监测；因此本实验研究膨松剂及其应用食品中的微

量铝监测方法．
铝的测定方法主要是分光光度法、石墨炉原子

吸收光度法、ＩＣＰ质谱法（ＩＣＰＭＳ）、荧光分析法以及
极谱法．ＩＣＰＭＳ法是食品中铝测定的权威性方
法［６－７］，该法灵敏、准确且检出限低［８］，但仪器昂贵，

成本高，使其应用受限．石墨炉原子吸收法检测限度
虽不如 ＩＣＰＭＳ，但比光度法高５倍［９］．本实验采用
微波消解与湿法消解两种前处理消解方式，利用石

墨炉原子吸收测定食品中膨松剂中痕量铝含量．该
方法操作简便、实用、灵敏度高和准确性较好，适宜

于大批量样品的测定．

１　方法与结果
１．１　仪器与试剂

硝酸（ＧＲ）硫酸（ＧＲ）铝标准使用液（质量浓
度为１０００μｇ／Ｌ）；硝酸镁溶液（质量浓度为０５ｇ／
Ｌ），日立Ｚ－２０００石墨炉原子吸收光谱仪；铝空心
阴极灯；热解涂层石墨管；高纯度氩气（纯度 ＞
９９．９９％）；可调式控温电热炉；上海屹尧ＥＸＣＥＬ微
波消解仪．
１．２　试样处理

将不同型号膨松剂及原材料面粉粉碎均匀，置

于８５℃烘箱中干燥４ｈ，备用．
（１）微波消解　取样品质量０５ｇ，精密称定，

置于微波消解罐中，加入４ｍＬ硝酸，旋紧罐盖后进
行消解．消解程序如下：８５℃／１０ｍｉｎ；１４０℃／１０

ｍｉｎ；１６０℃／１０ｍｉｎ；１９０℃／１０ｍｉｎ．冷却后取出，
于控温电热板上１６０℃驱赶余酸，放冷后将消化液
转移至５０ｍＬ容量瓶中，用少量水多次洗涤罐和内
盖，洗液合并于容量瓶中并定容至刻度，混匀备用；

同时做试剂空白试验．
（２）湿法消解　取样品质量约０５ｇ，精密称定，

置于１００ｍＬ三角锥形瓶中，加入８ｍＬ硝酸，浸泡过
夜，在可调式控温电热炉上１８０℃ 消 解２ｈ，然后升
至２２０℃，若变棕黑色，再加硝酸并加热直至冒白烟，
消化液呈无色透明或略带黄色，取出冷却后直接用水

定容至５０ｍＬ，混匀备用；同时做试剂空白试验．
１．３　测定方法的考察

（１）灵敏线的选择　实验过程中发现，采用铝
的最灵敏共振谱线３０９３ｎｍ测定时，灵敏度太高，
线性范围太窄（质量浓度０３～２００μｇ／Ｌ），样品空
白值偏高，故不适宜选用３０９３ｎｍ的灵敏线测定．
采用铝的２５７４ｎｍ第４次灵敏谱线测定虽灵敏度下
降，但拓宽了线性范围，线性范围为质量浓度６０～
２００μｇ／Ｌ），较为适合于面制食品中铝本底值的测定．

（２）升温程序的选择　将仪器性能调至最佳状
态，分别做吸光度与灰化温度和原子化温度曲线．在
最大的吸光度处得到最佳的灰化温度为 ７００℃，最
佳的原子化温度为２７００℃，结果见图１，具体仪器
测定参数见表１．

图１　吸光度与原子化温度曲线
Ｆｉｇ．１　Ａｂｓｏｒｂａｎｃｅａｎｄａｔｍｏｍｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｃｕｒｖｅ

表１　仪器条件参数
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

Ｓｔａｇｅ
Ｔ／℃

ＳｔａｒｔＺ

ｔ／ｓ

Ｅｎｄ Ｒａｍｐ Ｈｏｌｄ

Ｄｒｙ ８０ １４０ ４０

Ａｓｈ ７００ ８００ ２０

Ａｔｏｍｉｚｅ ２７００ ２７００ ５

Ｃｌｅａｎ ２８００ ２８００ ４
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　　（３）基体改进剂的选择　由于样品成分比较复
杂，基体干扰严重，因此应加入基体改进剂降低干

扰，提高测定的灵敏度．经过多次在模拟基体和实际
样品中重复实验，选用质量浓度０５ｇ／Ｌ硝酸镁作为
基体改进剂．基体改进剂用量与样品体积比为１∶１０．

（４）样品进样体积　样品按照１．２方法进行前
处理，进样体积 ２０μＬ，基体改进剂质量浓度 ０５
μｇ／Ｌ硝酸镁２μＬ．按照表１已优化的仪器条件进
行测定．
１．４　方法学考察

（１）铝标准曲线的制备与测定方法　将质量浓
度为１０００ｍｇ／ｍＬ铝标准储备液用１％硝酸逐级稀
释至５０００μｇ／Ｌ，作为标准使用液．标准曲线质量
浓度梯度为 ００、８０、２００、５００、１０００、１５００、
２０００μｇ／Ｌ，取铝标准系列溶液 ２０μＬ，质量浓度
０５ｇ／Ｌ硝酸镁溶液２μＬ，注入石墨炉中测定，测吸
光值并绘制标准曲线．按１３优化的条件测得铝标
准曲线：ｙ＝０００１９ｘ－０００３４，ｒ＝０９９９８．

（２）方法检出限测定　按照１２（１）方法制备
标准空白溶液，按照１３方法测定该溶液１１次，样
品质量浓度分别为 １１０５、１２２１、１４８４、１１２１、
１５６８、１３００、１４９０、１４００、１７９５、１５１１、１１０５
μｇ／Ｌ，可计算出该方法的检出限为质量浓度 ６６８
μｇ／Ｌ，方法定量限为质量浓度２２３μｇ／Ｌ，线性系数

为０９９９８，珋ｘ±ｓ为（１３７３±２２３）μｇ／Ｌ．
　　（３）方法精密度实验　取铝标准液（ρ＝１００
μｇ／Ｌ），按１３优化的仪器条件进行６次重复测定，
ＲＳＤ为３４％，精密度良好．

（４）重复性实验　取泡打粉冷冻Ⅲ型质量０５
ｇ、６份，精密称定，分别按１２（２）方法进行样品处
理，按照 １３方法测定，计算平均铝质量分数为
６００３ｍｇ／ｋｇ，ＲＳＤ为４２％，结果见表２．
　　（５）样品加标回收率实验　取同批样品分别做
低、中、高质量浓度的加标回收率试验，每质量浓度

各６份．加入标准溶液的样品按１２（２）方法进行样
品前处理，按照１３已优化好的方法测定该样品中
铝质量浓度，结果见表３．

表２　泡打粉Ⅲ型含量测定（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｌｅａｖｉｎｇａｇｅｎｔｓ

ｔｙｐｅⅢ

样品
取样

质量／ｇ

ｍ铝／

μｇ

ｗ铝／

（ｍｇ·ｋｇ－１）

平均值／

（ｍｇ·ｋｇ－１）
ＲＳＤ／％

１ ０．５０６８ ３．０４９ ６．０１６

２ ０．４９９８ ３．０９４ ６．１９０

３ ０．５０２３ ２．８８９ ５．７５２ ６．００３ ４．３

４ ０．５００４ ３．０６４ ６．１２４

５ ０．５０７８ ２．８６７ ５．６４６

６ ０．５０３１ ３．１６５ ６．２９２

表３　样品加标回收率（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ３　Ｔｅｓｔｒｅｃｏｖｅｒｙ（ｎ＝６）

样品 ｍ／ｇ ρ铝／（μｇ·Ｌ－１） ｍ本底值／μｇ ｍ加标值／μｇ ｍ测定值／μｇ 回收率／％ 平均值／％ ＲＳＤ％

１ ０．５０３６ ６１．５０ ３．０８ １．５０ ４．５８ １００．１ １０８．１ ５．７

２ ０．５０２１ ６１．００ ３．０５ ４．６２ １０４．９

３ ０．５０８９ ６１．０９ ３．０５ ４．８０ １１６．２

４ ０．５０７５ ６０．９８ ３．０５ ４．６５ １０６．７

５ ０．５０８８ ６０．６０ ３．０３ ４．６３ １０６．６

６ ０．５０４６ ６１．０２ ３．０５ ４．７６ １１４．１

７ ０．５０３８ ６１．１４ ３．０６ ３．００ ６．１０ １０１．４ １０２．７ ５．７

８ ０．５０４２ ６１．０８ ３．０５ ５．９９ ９７．９４

９ ０．５０９８ ６１．９７ ３．１０ ６．１４ １０１．５

１０ ０．５０４３ ６１．５４ ３．０８ ６．４９ １１３．９

１１ ０．５０１２ ６１．０２ ３．０５ ６．１１ １０２．１

１２ ０．５０４４ ６０．９３ ３．０５ ６．２８ １０７．９

１３ ０．４９９８ ６１．６２ ３．０８ ６．００ ８．６８ ９３．２６ ９２．８１ ５．５

１４ ０．５０４３ ６１．４１ ３．０７ ８．２１ ８５．７１

１５ ０．５０１２ ６１．４３ ３．０７ ８．７２ ９４．１２

１６ ０．５０２３ ６１．７６ ３．０９ ８．６１ ９２．０９

１７ ０．４９９８ ６１．５４ ３．０８ ９．０７ ９９．８１

１８ ０．５０２３ ６１．４５ ３．０７ ８．５９ ９１．９１

００４ 暨南大学学报（自然科学与医学版） 第３７卷



　　（６）样品测定　取泡打粉冷冻Ⅰ型，Ⅲ型，小麦
粉质量约０５ｇ，各２份，精密称定．按１．２（２）方法
进行样品处理，按照１．３方法测定，结果见表４．

表４　样品中铝含量测定（ｎ＝２）

Ｔａｂｌｅ４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｌｕｍｉｎｕｍｉｎｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝２）

样品 ｍ铝／μｇ ｗ铝／（ｍｇ·ｋｇ－１） ＲＳＤ／％

冷冻Ⅰ ５．７８２ １１．５０ ４．１

冷冻Ⅲ ３．０３４ ６．０２０ ４．７

小麦粉 １．０４４ ３．３９１ ５．５

１．５　石墨炉原子吸收法与 ＩＣＰ＿ＭＳ铝测定方法［７］

的比较

将冷冻Ⅰ型、冷冻Ⅲ型和小麦粉送样到中国广
州测试中心，按方法ＧＢ／Ｔ２３３７４－２００９检测各样品
中的铝，测定结果冷冻Ⅰ型质量分数为 ７９２ｍｇ／
ｋｇ，冷冻Ⅲ型质量分数为５６３ｍｇ／ｋｇ，小麦粉未检
出．
　　结果表明：石墨炉原子吸收仪所测定的铝值介
于定量限、检测限附近，与 ＩＣＰＭＳ法测定值基本一
致，说明建立的石墨炉原子吸收法是可行的．
１．６　两种消解方式的比较

取泡打粉冷冻Ⅰ型质量约０５ｇ，３份，精密称
定．按１２（１）方法进行样品处理，按照１．３方法测
定，结果见表５．湿消解法和微波消解法消解法均适
用于原子吸收光谱法．

表５　不同消解方式的铝测定结果（ｎ＝３）

Ｔａｂｌｅ５　Ａｌｕｍｉｎｕｍｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉ

ｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

消解方式 ｍ样品／ｇ ｍ铝／μｇ
ｗ铝／

（ｍｇ·ｋｇ－１）

ｗ平均值／

（ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ／

％

湿法消解 ０．５０３６ ５．４８２ １０．８８ １１．２１ ３．３

０．５０２１ ５．８２４ １１．６０

０．５０８９ ５．６７６ １１．１５

微波消解 ０．５０３６ ５．６５７ １１．２３ １０．８１ ３．９

０．５００５ ５．４１７ １０．８２

０．５０６０ ５．２５７ １０．３９

２　讨论

２．１　实验前准备
痕量分析过程中，始终保持实验室中试剂、容

器、通风橱以及环境的洁净．所有实验器具在使用前
均用１０％酸水浸泡过夜，然后用超纯水超声处理，
使用＞１８２ＭΩ·ｃｍ的超纯水．实验前，先做试剂

的空白实验，避免试剂空白值偏大影响样品中铝的

测定．待测溶液、各种试剂以及标准溶液的配置和储
存必须小心处理，一般是储存在聚乙烯塑料瓶中，少

用玻璃器皿；最好使用一次性材料，尽量避光和缩短

在空气中暴露的时间，要保持好通风橱的清洁卫生

和通风良好．
２．２　消解方式的选择

微波消解和湿法消解均适用于原子光谱分析

法．微波消解具有消解速度快、使用试剂少、污染小
且元素不易损失等优点；但实验过程中发现，消解罐

易引入污染，酸液浸泡过夜也很难除去污染，一般采

用酸水加热煮消解罐的方法处理．在试验前期研究
发现，泡打粉在仅有硝酸的情况下也能消解完全，避

免了湿法消解加入高氯酸对石墨炉原子吸收光谱法

测定铝产生的负干扰［１０］．
２．３　石墨炉检测方法的评价

石墨炉原子吸收法测定食品中铝的方法存在着

非光谱干扰，会导致测定的灵敏度降低和干扰的增

加，因此，石墨炉原子化法测定铝质量浓度时，对仪

器的要求较高；另外，石墨炉原子吸收法测定铝，若

采用第一灵敏度线，则方法灵敏度高，但线性范围较

窄，因此，本实验选用次灵敏线，扩大了该方法的线

性范围；但该方法线性范围仍然有限，因此对环境以

及实验器材的前处理要求非常高，否则易导致测定

值偏大．ＩＣＰＭＳ具有谱图简单、干扰少、灵敏度高、
检出限低、准确度高、精密度好、线性范围宽、操作简

单、易于进行多元素同时分析等特点．王岩［１１］ＩＣＰ
ＭＳ的方法检出限为质量浓度０３μｇ／Ｌ，线性范围
质量浓度宽达０１～５０００μｇ／Ｌ，该方法快速灵敏，
可在２ｈ内完成待测样品的定量测定，可为规范食
品行业生产经营活动．在实际测定中，若实验条件允
许，应优先选择ＩＣＰＭＳ法测定样品中铝质量浓度．

湿法消解与微波消解方式均适用于原子吸收光

谱法，对于泡打粉和小麦粉这类易消解的样品，湿法

消解即可．微波消解方法虽然缩短了消解时间，但是
消解罐和实验器具的前处理比较繁琐，不建议使用．
石墨炉法方法线性范围质量浓度６０～２００μｇ／Ｌ，
方法检出限质量浓度６６９μｇ／Ｌ，满足膨松剂及一
般食品中铝质量浓度的测定．
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