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微波消解-电感耦合等离子体光谱法测定 
铝塑包装奶粉中铝的含量 

王蕴馨*, 李  青, 郭金芝, 王  博, 张冠英 

(吉林省疾病预防控制中心, 长春  130062) 

摘  要: 目的  建立一种微波消解-电感耦合等离子体光谱仪器测定铝塑包装奶粉中铝的含量的方法。方法  

样品经微波消解并赶酸 , 采用电感耦合等离子体光谱 (inductively coupled plasma emission spectrometry, 

ICP-AES)检测方法上机, 通过样品中铝的信号强度和浓度成正比, 对 34种铝塑包装奶粉中的铝含量进行测定。

结果  该方法检出限为 0.72 mg/kg, 线性相关系数为 0.9998, 加标回收率为 95.4%~98.6%。检测的 34种铝塑包

装奶粉中铝的残留量较少, 均在低于 0.72~1.28 mg/kg之间。 结论  该方法简便、快速、准确、所需样品量少, 

为奶粉的质量安全提供了技术保证。 
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Determination of aluminum content in milk powder packaged with 
aluminum-plastic by microwave digestion-inductively coupled 

plasma emission spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of aluminum content in milk powder 

packaged with aluminum-plastic by microwave digestion-inductively coupled plasma emission spectrometry. 

Methods  Thirty-four aluminum-plastic packaged milk powder samples were digested by microwave oven. 

Aluminum in aluminum-plastic packaged milk powder was detected by inductively coupled plasma emission 

spectrometry (ICP-AES) and the signal was in proportion to the concentration of aluminum in samples. Results 

The detection limit was 0.72 mg/kg and the linear correlation coefficient was 0.9998 with the good recovery in 

the range of 95.4%~98.6%. Aluminum in 34 aluminum-plastic packaged milk powder samples was less with 

the range of less than 0.72 to 1.28 mg/kg. Conclusion  The established method is simple, rapid, accuracy, and 

requires a few samples, providing technical guarantee for the safety of milk powder. 
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1  引  言 

铝元素是地球上含量最多的金属元素, 然而它

却是人体不需要的微量元素, 过多地摄入铝元素会

对人体健康造成极大危害。WHO/FAO 多次对饮食中

的铝进行评价, 2011 年提出将铝的每周容许摄入量

暂定为 2 mg /kg·BW[1-6]。长期过量摄入铝会对人的机

体健康产生危害, 而对身体正在发育的婴幼儿来说, 

其危害尤其严重, 不仅表现在对大脑、骨骼、脏器的

直接影响, 更为重要的是铝元素超标将直接影响到

孩子对其他有益微量元素、营养物质的吸收[7-10]。奶

粉一直是儿童的主要营养摄入方式, 因而奶粉的铝

含量是否超标的研究意义尤为重大[11-13]。对于铝元素

来说, 可能引入的污染并非仅限于奶粉原料本身, 在

生产过程与包装过程中也可能引入污染, 尤其一些

奶粉使用铝塑包装材料。铝塑包装材料是由聚乙烯、

纸、铝箔等复合而成的纸质包装, 广泛应用于食品, 

铝塑包装也是有可能引入铝污染的一项重要因素。因

此, 对铝塑包装奶粉中铝元素进行监测具有十分重

大的意义。本研究选取了 34 种市售铝塑包装奶粉进

行检测, 同时采用微波消解前处理, 电感耦合等离子

体 光 谱 法 (inductively coupled plasma emission 

spectrometry, ICP-AES)进行测定 , 电感耦合等离子

体光谱法对于铝元素具有快速、灵敏等特性, 而且铝

属于常量元素, 浓度含量范围跨度比较大, 利用化学

法检测检出限较低, 而利用电感耦合等离子体质谱

方法的线性范围较低。因此微波消解-电感耦合等离

子体光谱结合法非常适用于一次性检测大批量铝样

品, 极大地提高了工作效率, 节省了财力物力[13-15]。 

2  材料与方法 

2.1  材料、仪器与试剂 

34 份不同品牌铝塑包装奶粉, 均购于长春市三

家大型超市。 

电感耦合等离子体光谱仪(ICPE-9000, 日本岛

津公司 ); 微波消解仪器 (40 位聚四氟乙烯消解罐

CEM MARS5 型, 美国 CEM公司); Milii-Qadvantage 

10 纯水处理系统(美国Millipore公司);电热配套赶酸

仪(美国莱伯泰克公司); 分析天平等实验室设备。 

铝标准物质: 1000 μg/mL(由标物中心购置, 编

号 GSB04 -1713-2004); 硝酸(BVIII 级, 北京微电子

厂); 过氧化氢、氢氟酸(优级纯, 北京化学试剂厂)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 

准确称取 34 份不同品牌铝塑包装奶粉 0.3 g(精

确到 0.001 g)于聚四氟乙烯消解管中, 加入 8 mL硝

酸, 同时做 6个样品空白。于赶酸器上 100 ℃预消解

至大量黄烟冒尽, 装好外罐, 加入 1 mL过氧化氢和 1 

mL氢氟酸。微波消解仪器为 40位, 可以一次完成所

有样品的消解。微波消解程序为 : 0~10 min 升至

120 ℃, 10~20 min升至 185 ℃, 保持 40 min。消化完

全后于赶酸器上 150 ℃赶酸, 待消化液至少于 1 mL, 

水定容至 25 mL, 为待测液。 

2.2.2  标准溶液的配制 

取铝标准溶液(1000 μg/mL), 用 2%的硝酸逐级

稀释成含标准系列浓度为 0、20、50、100、200、500 

ng/mL铝元素的标准溶液。 

2.2.3  电感耦合等离子体光谱仪测定工作条件 

等离子气流量 : 10 mL/min; 辅助气流量 : 0.7 

mL/min; 载气流量: 0.6 mL/min; 氩气压力: 450 kpa; 

RF功率:1.2 kW; 试液提升量: 1.0 mL/min; 曝光时间: 

30 s; 检测波长: 167.081 nm。 

3  结果与讨论 

3.1  微波溶样酸的种类与浓度选择 

样品的消解程度直接影响其测定结果。样品消解

通常采用 HNO3、H2O2 等强氧化剂作为消解液, H2O2

是一种弱酸性氧化剂, 在较低温度下即可分解成高能

态活性氧, 降解某些有机物, 与浓 HNO3 共用, 可以大

大高混合液的氧化能力, 完全破坏有机物。微波消解仪

器的内罐通常为 25 mL。酸量过少会导致消化不完全, 

酸量过多则有爆罐的危险, 因此, 所用酸液体积不应超

过它的一半体积, 故选用 8 mL HNO3及 1 mL H2O2。奶

粉中通常还有比较高的钙含量, 因此, 另外加入 1 mL

氢氟酸可以消解完全, 达到澄清透明的状态。 

3.2  ICP-AES 仪器最适谱线分析的优化 

对于铝元素来说, ICP-AES 可以有多条谱线进

行检测, 但是由于奶粉基体比较复杂, 容易产生干扰, 

需要进行检测后根据待测元素的响应值进行谱线分

析, 选择灵敏度适宜、谱线周围背景低且没有其他元

素明显干预的分析线。同时也采用光谱软件中的背景

校正功能得到最准确的数据。所以进行光谱扫描后, 

根据样品中各待测元素的含量及谱线的干扰情况 , 
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表 1  精密度实验结果 
Table 1  Experimental results of accuracy 

样品 测定值(mg/kg) 平均值(mg/kg) RSD% 

奶粉 0.82 0.89 0.89 0.86 0.80 0.77 0.84 4.1 
 
 

表 2  加标回收率实验结果 
Table 2  Experimental results of addition standard recovery 

样品 本底/(mg/kg) 加入量/(mg/kg) 测得值/(mg/kg) 平均回收率/%

奶粉 0.84 

1.0 1.72 1.76 1.75 1.77 1.73 1.81 95.4 

2.0 2.72 2.69 2.77 2.74 2.75 2.79 96.5 

5.0 5.75 5.86 5.74 5.79 5.71 5.73 98.6 
 
 

选其灵敏度适宜、谱线周围背景低且无其他元素明显

干扰的谱线作为元素的分析线; 同时采用光谱仪同

步背景校正功能进行校正。因此通过 5 μg/mL的加标

实验回收率来选择铝的最佳检测谱线, 最终确定铝

谱线波长分别为 167.081 nm。 

3.3  ICP-AES 检测方法学研究 

3.3.1  线性范围与检出限 

将配制好的标准系列与样品溶液一起上机测定, 

以浓度为横坐标, 强度为纵坐标, 绘制标准曲线, 结

果显示在 0~500 ng/L范围内, 线性关系良好, 线性方

程为 Y=0.0114210X-0.3743180, 相关系数为 0.9998。

对试剂空白中的待测元素连续测定 11 次, 以其测定

结果标准偏差的 3倍计算检出限, 依据称样量和样品

最终定容体积, 计算出方法的检出限为 0.72 mg/kg。 

3.3.2  精密度试验 

选择具有含量值出现次数最多的代表性奶粉样

品, 用本实验方法测定 6次, RSD值为 4.1%(见表 1), 

表明本方法精密度良好。 

3.3.3  回收试验与准确度 

由于国家标准物质铝的含量过高, 所以选取代

表性的奶粉样品进行 1、2、5 mg/kg 3个水平的加标

实验, 结果见表 2。 

3.4  标准样品对比实验 

为了进一步验证本方法的准确性和可靠性, 根

据 2.2.1 方法测定了奶粉国家标准样品(GBW10017 

GSB-8), 标准样品的参考值为 30 mg/kg, 实际样品的

测定值为 29.8 mg/kg, 误差为 0.67%, 与参考值相符

合, 说明该方法的测定数据是可靠的。 

3.5  结  果 

表3检测结果表明, 铝塑包装奶粉中铝残留量较

少, 均在＜0.72~1.28 mg/kg之间, 其铝含量没有超出

周耐受摄入量 1 mg/kg 体重。结果表明, 微波消解-

电感耦合等离子体光谱法可以高效、快速检测出铝塑

包装中奶粉中的铝含量, 该方法检出限为 0.72 mg/kg, 

线性相关系数为 0.9998, 加标回收率为 95.4%~98.6%, 

满足奶粉样品的测定需求。微波消解可以一次性消解

大量样品, 利用电感耦合等离子体光谱法进行检测, 

准确度高, 灵敏度好, 极大地提高了工作效率。 
 

表 3  检测结果 
Table 3  Experimental result 

样品编号 铝含量(mg/kg) 样品编号 铝含量(mg/kg)

1 0.95 18 <0.72 

2 <0.72 19 <0.72 

3 0.84 20 0.81 

4 0.88 21 0.86 

5 <0.72 22 0.84 

6 <0.72 23 0.93 

7 1.14 24 0.83 

8 0.86 25 0.84 

9 0.89 26 1.06 

10 <0.72 27 <0.72 

11 0.98 28 0.84 

12 0.87 29 1.15 

13 0.84 30 1.28 

14 0.86 31 <0.72 

15 <0.72 32 0.85 

16 0.88 33 0.81 

17 0.84 34 <0.72 
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4  结  论 

采用微波消解进行样品前处理, ICP -AES 法测

定婴幼儿食品中的铝, 方法快速、准确、灵敏度高。

目前市场上很多品牌奶粉都采用铝塑包装, 由于加

工或者包装过程中引入的铝污染可以导致铝含量过

高, 很有可能影响婴儿的健康发育。通过实验验证, 

微波消解电感等离子体发射光谱简便、快速、准确、

所需样品量少, 为奶粉的质量安全提供了技术保证。 
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