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电感耦合等离子体质谱法同时测定与食品接触 

陶瓷制品中 12种元素溶出量 

贺  鹏*, 陈  练, 吕小园, 颜鸿飞, 张志荣 

(湖南出入境检验检疫局检验检疫技术中心, 国家食品安全检测重点实验室, 食品安全科学技术湖南省重点实验室, 

长沙  410004) 

摘  要: 目的  建立电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)同时快速测定与食品接触陶瓷制品铅、镉、镍、铬、砷、

锑、锌、钴、铜、锰、铝、钡等 12种元素溶出量的分析方法。方法  采用 4%醋酸溶液, 在 (22±2) ℃室温条

件下避光浸泡样品 24 h±20 min, 以 45Sc、72Ge、115In、209Bi作为内标, 优化仪器参数和试验条件, 用电感耦合

等离子体质谱法同时测定浸泡液中 12 种元素溶出量, 内标法定量。结果  该方法的检出限为 0.10~10.0 μg/L, 

样品的加标回收率为 90.0%~106.0%, 相对标准偏差 0.86%~4.31%。结论  方法操作简便, 准确度好, 灵敏度

高。可适用于食品接触陶瓷多种痕量有毒有害元素溶出量的检测。 
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Simultaneous determination of 12 elements extraction from ceramic articles 
in contact with foodstuffs by inductively coupled plasma-mass spectrometry 

HE Peng*, CHEN Lian, LV Xiao-Yuan, YAN Hong-Fei, ZHANG Zhi-Rong 

(Technology Center of Hunan Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, State Key Laboratory of Food Safety Testing, 
Hunan Key Laboratory of Food Safety Science & Technology, Changsha 410004, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the simultaneous determination of 12 elements extraction 

from ceramic articles in contact with foodstuffs by inductively coupled plasma-mass spectrometry (ICP-MS). 

Methods  Samples were soaked in 4% acetic acid for 24 h±20 min at 20~24 ℃. Then content of 12 elements 

in leaching solution were determined by ICP-MS under the optimized conditions, using 45Sc, 72Ge, 115In and 
209Bi as internal standard. Results  The limits of detection were 0.1~10.0 μg/L. The recoveries ranged from 

90.0% to 106.0%, and the RSD were 0.86%~4.31%. Conclusion  The established method has the advantages 

of simple operation, fine accuracy and high sensitivity. It can be applied for the detection of trace poisonous 

and harmful dissolubility elements from ceramic articles in contact with foodstuffs. 

KEY WORDS: in contact with foodstuffs; ceramic articles; elements extraction; inductively coupled 

plasma-mass spectrometry 
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1  引  言 

近年来食品安全事故频发, 食品安全问题日益

受到人们的关注, 食品接触材料中有毒有害物质向

食品的迁移成为食品安全科学领域的研究热点之一
[1]。日用陶瓷作为重要的传统食品接触材料之一, 其

重金属溶出特别是铅镉溶出量一直是我国检验检疫

重点监管的安全卫生项目。早在 1974年 11月, 世界

卫生组织在日内瓦召开的关于陶瓷食具安全性的国

际会议上, 来自 25 个国家的 130 名与会代表表示已

经意识到陶瓷食具中重金属释出的重要性。此后, 世

界各国相继制定了相关的法规、指令和技术标准对与

食品接触陶瓷材料及制品的铅镉溶出量进行严格限

制[2]。近年来, 在欧盟、美国、日本等国家对我国出

口商品因质量安全进行的通报中, 与食品接触陶瓷

材料或制品重金属元素溶出量超标的案例时有发生。

从通报情况看, 除了铅镉溶出量, 对与食品接触陶瓷

材料或制品的钡、钴、锌等其他重金属元素溶出也提

出了新的要求。 

为适应国际新形势, 加强产品质量检测, 我国

检验检疫也相继制定了相关标准[3-5]。但现行技术标

准对重元素迁移量的测定多采用原子吸收分光光度

法, 高通量低, 难以满足现在快速通关的检验检疫工

作新要求和与食品接触材料的有毒有害物质迁移限

量标准渐趋严格的国际新形势。为增强检验检疫工作

的主动性, 进一步提高国内相关行业的国际竞争力, 

很有必要对相关的检测技术进行系统研究, 寻找一

种灵敏、准确、快速、能实现多元素同时测定的技术

手段。 

电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)是 20 世纪 80

年代发展起来的新的分析测试技术, 与传统的无机

分析技术相比, 具有灵敏度高、干扰少、超痕量检测

限、多元素同时分析等诸多优点。自 1984 年第一台

ICP-MS 商品仪器问世以来, 这项技术已广泛应用于

地质、环境、医学, 生物、冶金等领域,其在食品接触

材料元素迁移研究方面也得到了较好应用[6-12]。 

本文建立应用 ICP-MS测定日用陶瓷铅、镉、镍、

铬、砷、锑、锌、钴、铜、锰、铝、钡等 12 种元素

溶出量的方法, 可为检验监管部门快速检测与食品

接触陶瓷多种痕量有毒有害元素溶出量合理进行产

品风险评估提供一种高效可行的手段。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Varian 820-MS电感耦合等离子体质谱仪(美国Varian

公司); Elix 10型纯水器(美国Millipoe公司); Nanopure超纯

水器(美国 Thermo Electron公司); 可控温电热板。 

铅、镉、镍、铬、砷、锑、锌、钴、铜、锰、铝、

钡单元素标准储备溶液(1000 μg/mL): 国家标准物质

研究中心研制。 

铅、镉、镍、铬、砷、锑、锌、钴、铜、锰、铝、

钡标准中间溶液: 用 4%乙酸溶液将标准储备溶液逐

级稀释成浓度均为 1.00、0.10 μg/mL两种中间溶液。 

内标溶液 : Bi、In、Ge、Sc, 浓度不低于 100 

μg/mL。 

质谱调谐液(内含 Li、Y、Tl、Co、In、Ba、U

等元素), 浓度不低于 100 μg/mL, 使用前用 4%乙酸

溶液稀释至所需浓度。 

实验用试剂均为优级纯, 实验用水应符合 GB/T 

6682规定的一级水的要求, 电阻率>18.2 MΩ。 

2.2  仪器工作条件 

用质谱调谐液(5 μg/L)调试仪器至最佳状态。仪器

工作参数为: 高频发射功率: 1400 W; 载气流速: 0.98 

L/min; 辅助气流速: 1.70 L/min; 冷却气流速: 17.0 

L/min; 雾化室温度: 3 ℃; 冷却水温度: 22 ℃; 炬管:石

英一体化, 1.5 mm 中心通道; 取样锥/截取锥: 1.0/0.4 

mm(Ni)锥; 扫描方式: 跳峰; 通道数: 3; 样品提升速率: 

5 r/min; 样品提升时间: 40 s; 稳定时间: 10 s; 采样深度: 

7.5 mm; 测量次数: 5; 分析模式: 全定量。 

2.3  样品制备 

用弱碱性洗涤剂将试样洗涤干净, 然后用自来

水反复冲洗, 再用蒸馏水或离子交换水漂洗干净、晾

干、备用(经洗涤干净后的试样不得再沾污到其他有

可能影响检测效果的物质)。距制品口沿(沿试样表面测

量)5 mm内有装饰颜色或容积小于 20 mL 的试样, 用

4%乙酸溶液注至溢出口沿; 其余制品注至离口沿 5 

mm 处。必要时测定浸泡液的体积, 准确到±3%。在

(22±2) ℃室温条件下, 浸泡 24 h±20 min, 用不含待测

元素的器皿将试样遮盖, 以防溶液蒸发, 在浸泡镉时应

避免光照。用不含待测元素的玻璃棒将萃取液搅拌均匀, 

搅拌时应避免萃取液的损失及测试表面的损伤。然后将
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混匀后的萃取液部分移入容器中保存, 并尽快进行测

定, 以避免溶液中的待测元素被器壁吸附。 

2.4  试验方法 

2.4.1  标准系列制备 

准确移取不同体积的待测元素标准中间液至一

系列塑料容量瓶中, 用 4%乙酸溶液定容至刻度, 得

到不同浓度标准工作溶液, 其浓度范围应覆盖试样

中待测元素的预计含量。标准工作溶液的参考范围为: 

Pb、Ni、Cr、Zn、Mn: 0~200 μg/L; Cd、As、Sb、Co、

Cu、A l、Ba: 0~100 μg/L。标准溶液中内标元素的浓

度均保持为 10 μg/L。 

2.4.2  上机测定 

仪器抽真空达到较佳真空状态时, 点火, 稳定

后用调谐液调整仪器各项指标, 使仪器灵敏度、氧化

物、双电荷、分辨率等指标达到测定要求后, 编辑方

法, 选择合适的干扰方程, 测定元素及其质量数和内

标, 调 P/A因子。将试剂空白、标准系列、样品溶液、

质控样品分别引入仪器, 由计算机采集数据、绘制标

准曲线、计算回归方程及给出测定结果。 

3  结果与讨论 

3.1  质量素及内标元素的选择 

在质谱测定中, 许多元素具有多个同位素, 试验

按照灵敏度高、干扰小的原则进行选择, 结果见表 1。 

 
表 1  同位素及内标元素的选择 

Table 1  Qualitative and quantitative ions of plasticizer 

元素 质量数 内标元素 

Pb 208 209Bi 

Cd 111 115In 

Ni 60 72Ge 

Cr 53 45Sc 

As 75 45Sc 

Sb 121 115In 

Zn 66 72Ge 

Co 59 72Ge 

Cu 63 72Ge 

Mn 55 45Sc 

Al 27 45Sc 

Ba 137 115In 

3.2  干扰及消除 

3.2.1  物理干扰 

在电感耦合等离子体质谱法测定重金属元素时, 

物理干扰主要由等离子体离子化温度、雾化效应、在

采样锥接口和离子透镜处的空间电荷效应等因素引

起, 其结果可导致信号的抑制或增强, 从而影响测定

结果的准确性。物理性干扰可通过在线加入内标溶液

加以克服。  

3.2.2  质谱干扰 

质谱干扰主要有同量异位素、多原子、双电荷离

子等干扰, 常见质谱干扰可以通过选择干扰可忽略

的质量数进行测定, 对单同位素元素 75As 只有采用

干扰校正手段。试验中, 75As 受 40Ar35Cl 的干扰, 可

以根据 35Cl/37Cl的离子丰度比值, 通过校正方程来加

以 校 正 : As(75)=1×As(75)3.127×Se(77)+2.733× 

Se(82)2.757×Kr(83)。 

3.2.3  记忆干扰 

记忆效应主要由于 ICP炬管、采样锥、雾化器、

泵管和进样管吸附过量分析物引起的, 一般源于连

续分析高浓度的样品或标准。可通过延长冲洗时间、

用 5%硝酸溶液冲洗或彻底清洗进样系统等方法解决, 

同时避免引入高浓度样品, 样品浓度过高可稀释后

进行测定。与陶瓷接触材料重金属溶出量都较低, 一

般不存在记忆效应。 

3.2.4  基体效应 

基体对 ICP-MS的测定能带来很大的干扰。陶瓷

浸泡液的基体干扰主要来自乙酸。杨振宇等[13]考察

了不同乙酸浓度下相同元素含量的测定值, 结果表

明, 随着乙酸浓度的增加, 相同浓度溶液中检测出

As、Pb、Ni、Cd、Cr、Sb 的量也随之相应升高, 特

别是 As, 变化达 4倍。而相同浓度中检测出 Zn的含

量有所波动, 但没有明显升高。所以在测量和稀释时, 

要注意样液和标准溶液的基体匹配。 

克服基体效应最有效的方法是内标法, 即选择

合适的内标元素, 使其信号的变化与分析元素信号

变化相似, 也就是两元素被干扰的情况相似。用信号

比作为定量分析的依据可达到校正基体干扰的目的。

试验选用了 45Sc、72Ge、115In和 209Bi作为内标元素, 有

效校正了基体干扰, 获取了理想的分析结果。 

3.2.5  标准曲线的线性范围、相关系数和检出限 

在仪器最佳工作条件下, 以标准溶液浓度对谱

线强度进行线性回归 , 12 种元素的相关系数都在
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0.999以上。连续测定空白溶液 11次, 3倍的标准偏

差即为该元素检出限(见表 2)。 

 
表 2  标准曲线的线性、相关系数和检出限(n=11) 

Table 2  The linearity, relative coefficient and detection 
limits (n=11) 

分析元素 线性范围(μg/L) 相关系数 检出限(μg/L)

Pb 0~200 0.9992 0.5 

Cd 0~200 0.9997 0.5 

Ni 0~100 0.9991 1.5 

Cr 0~100 0.9996 10.0 

As 0~100 0.9990 0.1 

Sb 0~100 0.9993 0.1 

Zn 0~200 0.9996 5.0 

Co 0~200 0.9993 0.1 

Cu 0~200 0.9999 0.5 

Mn 0~100 0.9995 0.5 

Al 0~200 0.9993 5.0 

Ba 0~200 0.9997 0.5 

 
3.2.6  回收率与精密度试验 

在待测样品中加入不同浓度的待测元素, 按试

验方法进行萃取及测定 , 回收率在 90.0%~106.0% 

之间, RSD不超过 4.31%(见表 3)。 

 
表 3  回收率与精密度结果(n=6) 

Table 3  Results of recovery and RSD (n=6) 

元素 本底值(µg/L) 添加水平(μg/L) 回收率(%) 精密度(RSD, %)

Pb 122.5 10.0~100.0 94.0~99.9 0.86~3.35 

Cd 45.7 10.0~100.0 90.0~98.0 1.67~2.36 

Ni ND 5.0~50.0 92.0~94.3 2.33~3.59 

Cr ND 5.0~50.0 95.0~97.2 1.92~4.16 

As ND 5.0~50.0 90.0~95.4 2.13~4.31 

Sb ND 5.0~50.0 90.0~99.6 1.77~3.68 

Zn 30.5 10.0~100.0 90.8~106.0 2.55~3.76 

Co 93.3 10.0~100.0 92.9~96.2 2.04~3.92 

Cu 1.45 10.0~100.0 92.4~95.8 0.92~2.25 

Mn ND 5.0~50.0 94.0~102.4 3.03~4.08 

Al 2.56 10.0~100.0 94.0~102.8 1.89~2.56 

Ba 103.4 10.0~100.0 96.2~98.1 1.56~2.56 

ND表示未检出 

4  结  论 

建立了同时测定日用陶瓷中 12种元素溶出量的

ICP-MS方法。与现行标准方法相比, 具有操作简单、

灵敏度高、准确度好、线性范围宽、可同时测定等优

点, 可以有效弥补现行标准方法的不足。 
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