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四极杆碰撞反应池-电感耦合等离子体质谱法测定
粉条中的铝 

田  晖* 
(马鞍山市食品药品检验中心, 马鞍山  243000) 

摘  要: 目的  建立四极杆碰撞反应池-电感耦合等离子体质谱法测定粉条中铝元素的检测方法。方法  样品

经微波消解后使用电感耦合等离子体质谱仪进行检测, 使用内标元素 45Sc 消除基体干扰和信号漂移, 碰撞反

应池(KED 模式)消除质谱干扰。结果  铝元素校正曲线相关系数为 0.999783, 方法检出限为 0.045 mg/kg, 相

对标准偏差为 0.79%, 加标回收率为 88.4%～96.1%, 粉丝粉条中铝成分分析标准物质检测结果在认定值范围

内。结论  该方法灵敏度高、准确性高、精密度好, 适用于粉条中铝元素含量的检测。 
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Determination of aluminum element in starch noodles by inductively 
coupled plasma-mass spectrometry with quadruple  

collision cell technology 

TIAN Hui* 
(Maanshan Centre for Food and Drug Control, Maanshan 243000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of aluminum in vermicelli by inductively 

coupled plasma mass spectrometry with quadruple collision reaction cell. Methods  After microwave digestion, the 

sample was detected by inductively coupled plasma mass spectrometry. Matrix interference and signal drift were 

eliminated by the internal standard element 45Sc. Mass spectrum interference was eliminated by the collision reaction 

cell (KED mode). Results  The correlation coefficient of aluminum correction curve was 0.999783. The limit of 

detection of the method was 0.045 mg/kg, the relative standard deviation was 0.79%, and the recovery rates ranged 

from 88.4% to 96.1%. The certified reference material of aluminum in starch noodles was in the range of certified 

value. Conclusion  This method has high sensitivity, high accuracy and good precision, and is suitable for the 

determination of aluminum element content in powder strips. 

KEY WORDS: quadruple collision cell technology; inductively coupled plasma-mass spectrometry; aluminium; 

starch noodles 
 
 

1  引  言 

铝是自然界中丰量第三的元素, 也是近现代应用较

为广泛的一种金属。许多研究表明: 铝元素对人体健康有

极大影响, 铝元素能够蓄积于人体组织, 损害人的脑细胞, 
使人的记忆力减退、思维迟钝, 甚至致使神经麻痹。同时, 
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铝的过量摄入会影响人体对钙的吸收, 导致骨质疏松、骨

质软化等疾病[1‒5]。1989 年, 世界卫生组织正式将铝定性为

食品污染, 并要求严格控制食品中铝的含量。根据世界卫

生组织的评估, 铝的每日摄入量为 0～0.6 mg/kg, 即一个

体重 60 kg 的成年人每日摄入量不超过 36 mg[6]。 
对人体铝来源的研究[7]发现铝主要来源于食物性铝、

炊具溶出铝、环境铝和药源性铝。王林等[8]曾抽取广东、

上海、湖南和北京 4 个地区的各类食物样品进行研究, 发
现铝的主要来源是食物, 尤其是含铝添加剂的食品。粉条

是我国居民餐桌上的常见食品, 为了增加耐煮性, 其制作

过程中通常会加入食品添加剂明矾(主要化学成分是硫酸

铝钾/铵)。 
目前, 金属元素的检测方法主要有原子吸收光谱法

[9](atomic absorption spectroscopy, AAS)、原子荧光光谱法
[10](atomic fluorescence spectroscopy, AFS)、电感耦合等离子

体发射光谱法[11](inductive coupled plasma optical emission 
spectrometry, ICP-OES) 、 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱 法
[12](inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)。
相比于上述几种方法, ICP-MS 法具有多元素同时测量、极

低的检出限、高灵敏度、宽动态线性范围、分析速度快等特

点, 广泛应用于元素的分析测试。但是 ICP-MS 法也有不可

避免的测量干扰, ICP-MS 法的干扰分为质谱干扰和非质谱

干扰, 非质谱干扰的消除可以采用标准加入法、内标法、基

体匹配等方法[13]实现。质谱干扰可以采用数学校正方程[14]、

碰撞反应池技术[15]等方法来降低。目前关于粉条中 Al 的测

定方法中干扰消除的研究较少。 
本研究采用微波消解法对粉条样品进行快速前处理, 

通过内标法消除非质谱干扰, 碰撞反应池技术减轻质谱干

扰, 从而快速、准确测定粉条中的铝含量, 为提高检验检

测机构工作效率及检验结果准确度、减少试剂消耗及有害

气体排放提供方法参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

NEXION 2000B 型电感耦合等离子体质谱仪(美国

PerkinElmer 公司); MARS 6 型微波消解仪(美国 CEM 公

司); Arium-pro UV Toc 型超纯水发生器(德国 Sartorius 公

司); ME204E 电子天平(瑞士梅特勒-托利多公司); 移液器

(20～200 μL、100～1000 μL、0.5～5.0 mL, 德国 Brand
公司); IKA A11 基本型分析研磨机(德国 IKA 集团)。 

硝酸、30%过氧化氢溶液(UP-S 级, 苏州晶瑞化学股

份有限公司); 铝单元素标准溶液(1000 mg/L, 美国 O2si
公司); 6 种金属混标溶液(Bi、Sc、Re、Rh、In、Ge, 100 mg/L, 
北京坛墨质检科技有限公司); 调谐液(Be、Ce、Fe、In、
Li、Mg、Pb、U, 1 μg/L, 美国 PerkinElmer 公司)。 

实验中所有使用的玻璃器皿均使用 20%硝酸溶液浸

泡 24 h, 并使用去离子水冲洗干净后晾干。实验用水为超

纯水(电阻率 18.25 MΩ·cm)。 
粉条样品为当地市售。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 
将试样剪成 1～2 cm 长度, 放入研磨仪中粉碎成碎颗

粒状(不大于 2 mm), 取约 30 g 粉碎后的样品, (80±2) ℃干

燥 2 h, 保存于塑料瓶内。 
称取处理好的试样 0.5 g(精确至 0.001 g)于微波消解

管中, 加入 6.0 mL 硝酸, 放置过夜后加入 2.0 mL 30%过氧

化氢溶液, 使用微波消解仪进行消解, 消解结束后将消解

管在 130 ℃加热 10 min, 冷却后使用去离子水转移、定容

至 50 mL, 混匀待测。同时做空白实验。 
2.2.2  溶液配制 

使用 2%(体积分数 , 下同 )硝酸溶液为稀释液 , 由
1000 mg/L 铝单元素标准溶液逐级稀释, 得到铝元素浓度

分别为 0.1、0.5、1.0、3.0、5.0 mg/L 的标准曲线溶液; 由
100 mg/L 的 6 种金属混标溶液逐级稀释, 得到 45Sc 元素浓

度为 25.0 μg/L 的内标溶液。 
2.2.3  微波消解条件 

微波消解仪工作条件见表 1。 
 

表 1  微波消解工作条件 
Table 1  Working conditions of microwave digestion system 

步骤 功率/W 目标温度/℃ 升温时间/min 保持时间/min

1 1200 130 10 5 

2 1200 150 5 10 

3 1200 180 5 15 
 

2.2.4  电感耦合等离子体质谱仪工作条件 
电感耦合等离子体质谱仪工作条件见表 2。使用调谐

液调整仪器至最佳工作状态, 以 25.0 μg/L 45Sc 为内标(在
线加入), 依次测定铝标准溶液序列、样品空白、样品溶液, 
绘制标准曲线, 计算样品中铝含量。 

 
表 2  电感耦合等离子体质谱仪工作条件 

Table 2  Working conditions of inductively coupled plasma mass 
spectrometer 

参数名称 参数 参数名称 参数 

射频功率 1600 W 雾化器 同心雾化器

等离子体气流量 15 L/min 采样锥 镍锥 

辅助气流量 1.2 L/min 采集模式 跳峰(peak 
hopping) 

雾化气流量 0.96 L/min 单点采集时间 50 ms 

氦气流量 3.0 mL/min 每峰测定点数 20 

泵转速 35 r/min 重复次数 3 次 
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3  结果与分析 

3.1  消解用酸体系的选择 

食品检验中常用于样品消解的酸溶液主要包括硝酸、

盐酸、高氯酸、硫酸等, 氧化剂为过氧化氢(质量分数 30%, 
下同)。浓硝酸是最常用且是唯一可以单独使用的消解用氧

化性酸, 在加热条件下可温和、缓慢、安全地分解绝大部

分有机物[16]。常见的多元混合酸体系有硝酸-高氯酸、硝酸

-硫酸、硝酸-高氯酸-硫酸等。高氯酸在加热、密闭的环境

下与有机物反应剧烈, 易造成燃烧和爆炸, 氯离子也会形

成多原子离子干扰; 硫酸在等离子体中难以解离, 容易造

成仪器腐蚀。因此, 实验采取硝酸-过氧化氢体系进行样品

消解。 
实验主要考察了当样品取样质量为 0.5 g 时, 8 mL 硝

酸(质量分数 68%, 下同)、7 mL 硝酸+1 mL 过氧化氢、   
6 mL 硝酸+2 mL 过氧化氢、5 mL 硝酸+3 mL 过氧化氢这

4 种组合对样品消解结果的影响。按照统一的微波消解程

序对加入上述 4 种组合消解体系的样品进行消解, 观察

消解液情况。 
结果表明使用 8 mL 硝酸溶液, 消解液呈现淡黄色、

澄清; 使用 7 mL 硝酸+1 mL 过氧化氢, 消解液呈现无色、

澄清; 使用 6 mL 硝酸+2 mL 过氧化氢, 消解液呈现无色、

澄清; 使用 5 mL 硝酸+3 mL 过氧化氢, 消解液呈现白色、

悬浊。在满足消解彻底的前提下, 考虑到酸溶液对实验室

环境、设备的污染和损害, 实验选择 6 mL 硝酸+2 mL 过氧

化氢的消解体系。 

3.2  微波消解时间的选择 

实验主要考察了当样品取样量为 0.5 g, 加入硝酸  
6.0 mL、过氧化氢 2.0 mL 时, 微波消解仪工作条件步骤 3
中, 消解时间对于样品消解程度的影响。实验选择了 5、
10、15、20、25 min 5 个时间条件。结果表明消解时间为

5 min 时, 消解液呈淡黄色、浑浊状; 消解时间为 10 min
时 , 消解液呈无色、有肉眼可见悬浮颗粒 ; 消解时间为  
15 min 时, 消解液呈无色、澄清状; 消解时间为 20 min 时, 
消解液呈无色、澄清状; 消解时间为 25 min 时, 消解液呈

无色、澄清状。实验选用 15 min 的消解时间。 

3.3  干扰的影响及校正 

ICP-MS 法的干扰分为质谱干扰和非质谱干扰。质谱

干扰主要由同量异位素干扰、氧化物和双电荷干扰、多原

子离子干扰。为减少或消除质谱干扰, 可采用数学方程校

正、碰撞反应池技术等。非质谱干扰主要是样品基体干扰, 
包括由溶液中溶解或未溶解的固体物产生的物理效应和基

体对被测物的抑制或增强效应[17]。为减小或消除非质谱干

扰, 可采用基体匹配法、内标校正法、标准加入法等。实

验在仪器调谐最佳状态下 , 对比标准模式、碰撞模式

(KED)2 种模式下 Al 元素的检出限和背景等效浓度, 结果

见表 3。结果表明, Al 元素在 KED 模式下的检出限和背景

等效浓度均明显低于 STD 模式, 实验选用 KED 模式。内

标元素应选择质量数与待测元素接近且样品中不含有该元

素, 实验选择 45Sc 作为内标元素, 内标元素响应值应与待

测元素响应值相适应, 实验对比了 45Sc 元素浓度分别为 5、
25、50、80 μg/L 时的响应值与 Al 元素浓度为 1.0 mg/L 的

响应值, 结果见表 4。结果表明, 45Sc 元素浓度为 25 μg/L
时的响应值与 Al 元素浓度为 1.0 mg/L 时的响应值相适应, 
实验选用浓度为 25 μg/L 的 45Sc 溶液为内标溶液。 

 
表 3  检出限和背景等效浓度测定结果 

Table 3  Determination results of detection limit and background 
equivalent concentration  

元素

标准模式 碰撞模式 

检出限
/(mg/L) 

背景等效浓

度/(mg/L)
检出限
/(mg/L) 

背景等效浓

度/(mg/L)

Al 0.003061 0.01219 0.000081 0.000906 

 
 

表 4  内标元素响应值测定结果 
Table 4  Results of response value measurement of internal 

standard element 

元素(浓度) 响应值/CPS 

Al(1.0 mg/L) 214632 

Sc(5 μg/L) 39694 

Sc(25 μg/L) 192436 

Sc(50 μg/L) 379328 

Sc(80 μg/L) 751532 

 

3.4  线性参数及检出限 

按照实验方法对铝元素标准溶液系列进行测定, 铝
元素的质量浓度在 0～5.0 mg/L 范围内与铝元素质谱信号

强度比内标元素质谱信号强度的比值呈线性关系。方法检

出限为标准空白溶液平行测定 11 次的测量值的标准差的 3
倍。线性范围、线性回归方程、相关系数及检出限见表 5。 

 
表 5  线性参数及检出限 

Table 5  Linear parameters and detection limits 

元素 线性范围
/(mg/L) 

线性回归方程 相关系数 检出限
/(mg/kg) 

Al 0～5.0 Y=1.652X 0.999783 0.045 

  

3.5  方法的准确性和精密度实验 

通过对国家标准物质中心 GBW10122 粉条粉丝中铝

成分分析标准物质铝含量的 6 次平行测定来验证方法的准
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确性和精密度。结果见表 6, 本方法测定粉丝粉条中铝成

分分析标准物质结果均在认定值范围内, 相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)为 0.79%, 说明方法精密

度好、准确性高, 能够满足粉条中铝元素含量测定的检测

要求。 

3.6  加标回收实验 

分别对红薯粉条、天豫红薯粉条、含山粉条(红薯粉

条)进行 3 个浓度水平的加标实验, 每个加标实验重复测

定 6 次并计算回收率, 结果见表 7。结果表明, 回收率范

围在 88.4%～96.1%之间, RSD 为 1.3%～2.9%, 符合实验

要求。 

3.7  实际样品测定 

按照实验方法对市场上采购的 6 种粉条中的铝元素

含量进行检测, 结果见表 8。结果显示这 6 种粉条中铝元

素含量为 9.06～185 mg/kg。“国家卫生计生委关于批准 β-
半乳糖苷酶为食品添加剂新品种等的公告(2015 年 第 1
号)”里规定粉条中铝的残留量不得超过 200 mg/kg(干样品, 
以 Al 计)[18], 说明这 6 种粉条中铝含量均未超过国家标准。

但是样品 “ 含山粉条 ( 红薯粉条 )” 中铝含量达到了     
185 mg/kg, 如不加以控制, 很容易就超过标准规定的限

值。对于含铝的食品, 如何保证铝含量不超标, 保证食品

的安全性一直是需要解决的重要课题[19]。 

 
表 6  标准物质测定结果 

Table 6  Determination results of standard materials 

标准物质 标准值/(mg/kg) 次数 测定值/(mg/kg) 平均值/(mg/kg) 标准偏差/(mg/kg) RSD/% 

GBW10122 70.1±2.0 

1 69.86 

69.9 0.5524 0.79 

2 70.48 

3 69.36 

4 69.34 

5 70.60 

6 69.57 

 
 

表 7  加标回收实验结果 
Table 7  Experimental results of recovery rate test 

样品名称 低浓度水平 中浓度水平 高浓度水平 

红薯粉条 

样品含量/(mg/kg) 55.3 55.3 55.3 

加标量/(mg/kg) 25 50 75 

回收率/% 88.4 94.6 96.1 

RSD/% 2.9 1.5 1.3 

 
 

表 8  市售粉条中铝含量的检测结果 
Table 8  Test results of aluminum content of starch noodles in 

the market 

样品 结果/(mg/kg) 

红薯粉条 55.3 
春峰粉条(红薯粉条) 13.2 

含山粉条(红薯粉条) 185 
和顺康红薯粉条 9.06 
天豫红薯粉条 90.6 

禹州粉条 66.8 

4  结  论 

本研究构建了碰撞反应池-ICP-MS 法测定粉条中铝

元素含量的方法。其检验流程是采用微波消解法消解样

品, 使用碰撞反应模式(KED 模式)有效消除多原子离子

对铝元素的质谱干扰, 通过在线加入 25.0 μg/L 的 45Sc
溶液作为内标物校正基体效应和信号漂移。本方法精密

度高、准确性好, 可以满足粉条中铝元素含量快速、准

确的检测需求。 
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