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空气/氩气双通气-原子吸收石墨炉法测定 

食用油中的二甲基硅氧烷 

林舒忆, 贾彦博*, 陈美春, 胡文彬, 魏琴芳, 陈丽芳 

(杭州市食品药品检验研究院, 杭州  310022) 

摘  要: 目的  建立空气/氩气双通气—原子吸收石墨炉法测定食用油中二甲基硅氧烷的分析方法。方法  采

用航空煤油为稀释剂, 按照油/溶剂(1:9, 质量比)稀释后直接进入石墨炉测定。结果  测定样品的相关系数为

0.9986, 方法检出限为 0.07 mg/kg, 相对标准偏差为 1.08%~4.74% (n=6), 加标回收率为 94.3%~109.7%。结论  

该方法快速、方便、重复性好、准确度高, 适用于食用油样品的大批量检测分析。 
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Determination of the content of polydimethylsiloxane by graphite furnace 
atomic absorption spectrometry with air-oxygen double ventilation 

technology in edible oils 

LIN Shu-Yi, JIA Yan-Bo*, CHEN Mei-Chun, HU Wen-Bin, WEI Qin-Fang, CHEN Li-Fang 

(Hangzhou Institute for Food and Drug Control, Hangzhou 310022, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the analysis of polydimethylsiloxane (silicone) in edible oils by 

graphite furnace atomic absorption spectrometry with air-oxygen double ventilation technology. Methods  Aviation 

kerosene was used as diluent and diluted in accordance with oil/solvent (1:9, mass ratio) and then directly into the 

graphite furnace for determination. Results  The correlation coefficient of the calibration curves was 0.9986, the 

limit of detection was 0.07 mg/kg, the relative standard deviations (n=6) were 1.08%‒4.74% (n=6), and the 

recoveries were 94.3%‒109.7%. Conclusion  This method is fast, convenient, repeatable and accurate, and is 

suitable for the detection and analysis of large quantities of edible oil samples. 

KEY WORDS: edible oils; polydimethylsiloxane; graphite furnace atomic absorption spectrometry; air-oxygen 
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1  引  言 

聚二甲基硅氧烷 (polydimechylsiloxane, PDMS)又称

二甲基硅油, 已广泛用于抛光、润滑、减震、防潮绝缘、

脱模、上光、消泡等领域, 通常作为消泡剂在食品加工过

程中使用。很多国家对聚二甲基硅氧烷的使用范围和限量

都做了规定, 如脂肪和油以及果蔬汁中的最大使用限量为  

10 mg/L(加拿大规定), 油脂和果蔬中的最大使用限量为 
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10 mg/kg(国际食品法典中规定)。据我国 GB 2760—2014

《中国食品添加剂使用卫生标准》[1]中规定, 聚二甲基硅

氧烷(乳液)作为消泡剂和脱模剂, 最大使用量则为: 豆制

品工艺用为 0.3 g/kg; 肉制品、啤酒工艺用为 0.2 g/kg; 果

汁、浓缩果汁粉、饮料、速溶食品、冰淇淋、果酱、调味

品和蔬菜加工工艺用为 0.05 g/kg, 发酵工艺为 0.1 g/kg; 焙

烤食品工艺在模具中为 30 mg/dm2, 油脂加工工艺为   

0.1 g/kg。 

目前我国针对食品中聚二甲基硅氧烷含量测定仅有

GB 5009.254-2016《食品国家安全国家标准 动植物油脂中

聚二甲基硅氧烷的测定》的国家标准[2], 标准中有机进样-

电感耦合等离子体光谱法需配备有机进样系统、有机加氧

等装置, 配置成本高, 操作复杂; 乙炔和一氧化二氮火焰

原子吸收法, 用到易燃易爆气体, 乙炔和一氧化二氮对气

路管路的选择、气瓶贮存条件的要求较高, 还需要配备专

用的高温燃烧头[2]。因此, 这 2 种方法的局限性制约了动

植物油中聚二甲基硅氧烷检测项目的开展。 

目前检测聚二甲基硅氧烷残留量的仪器检测方法有

紫外-可见分光光度法和直接采用裂解气相色谱法, 但他

们均存在缺点(较低的分析灵敏度、复杂的操作处理等)。

此外, 氧化亚氮-乙炔火焰原子吸收光谱法(锐线光源)、石

墨炉原子吸收光谱法、电感耦合等离子体质谱法、电感耦

合等离子体原子发射光谱法等测定有机硅化合物的方法, 

但这些方法存在需进行复杂的背景校正、需添加基体改进

剂、需使用有机相进样系统等缺点。食品中含硅类污染物

检测的前处理方法有 3 种: 有机溶剂提取法、微波消解法、

熔融干法消解法。微波消解法、熔融干法消解法均是将有

机硅转化为无机硅的前处理方法。这 2 种方法均操作过程

繁琐, 耗时且具有一定的危险性。有机溶剂提取法是通过

适当的有机相溶解进行分离将目标物提取出来。 

本文以食用油中聚二甲基硅氧烷为研究对象, 研究

聚二甲基硅氧烷的高效、简便的样品前处理技术, 以航空

煤油作为稀释剂, 采用空气、氩气双通气技术结合石墨炉

原子吸收, 使有机提取测定液在灰化之前通入空气, 让测

定液在石墨管中与空气充分反应, 去除有机物。在灰化阶

段用氩气将生成的二氧化碳、水、二氧化硫等气体带走, 避

免原子化阶段的基质干扰, 从而进行聚二甲基硅氧烷含量

的测定。本研究建立检测食用油中聚二甲基硅氧烷的灵敏、

准确、容易操作的新型方法, 以期将其方便应用于日常监

控食用油中聚二甲基硅氧烷的含量[3‒11]。 

2  材料与方法  

2.1  材料与仪器  

PerkinElmer AA900z 原子吸收仪(配有氩气、空气双

通技术, 美国铂金埃尔默[(Perkin Elmer)公司]; xs204 分析

天平 (瑞士梅特勒仪器公司 ); 聚二甲基硅氧烷标准品

[Sigma-Aldrich(上海)贸易有限公司 ]; 无水乙醇(分析纯 , 

国药集团化学试剂有限公司); 航空煤油(试剂级, 国药集

团化学试剂有限公司)。 

2.2  实验方法  

2.2.1  样品前处理 

称取 5~10 g 样品于离心管中, 再加入航空煤油溶液, 

使其最终质量为 50 g(根据样品中有机硅含量将样品稀释

适当的倍数), 待用[12]。 

2.2.2  标准工作溶液的配制 

5000 mg/L 聚二甲基硅氧烷储备液的配制: 用万分之

一天平称取 0.5 g(精确到 0.0001 g)聚二甲基硅氧烷标准品

于 100 mL 塑料容量瓶中, 加入航空煤油, 放在超声仪中震

荡使其完全溶解, 再用航空煤油定容至刻度, 待用。取上

述聚二甲基硅氧烷储备液(5000 mg/L), 逐级稀释, 得到浓

度为 50 μg/L 的标准使用溶液。 

2.2.3  仪器工作条件 

以稳定性、灵敏度、背景等指标对仪器的工作参数进

行优化, 确定此次实验的工作参数(表 1)。 

 
表 1  优化的石墨炉原子吸收测定条件 

Table 1  Optimized parameters of graphite furnace atomic 
absorption spectrometry 

步骤 温度/℃ 升温时间/s 
持续时间 

/s 
气流量

/(mL/min)
气体类型

1 90 5 30 250 normal

2 150 15 30 250 normal

3 600 15 15 250 special

4 1200 10 20 250 normal

5 2400 0 5 0 normal

6 2500 1 5 250 normal

 

3  结果与分析  

3.1  稀释剂的选择  

因为是脂溶性物质, 聚二甲基硅氧烷一般都均匀的

分散在食用油中, 据文献报道[13‒15], 常用的有机溶剂包括

航空煤油、四氢化萘、二甲苯、石油醚、甲基异丁基酮等。

四氢化萘和二甲苯毒性较大; 石油醚激荡、流动、高速冲

击后可因产生静电火花放电引起燃烧爆炸[16]; 甲基异丁基

酮的蒸气易与空气形成爆炸性混合物, 两者危险性都高, 

四者均不适合在实验室大量使用, 综合考虑, 选择航空煤

油作为稀释剂。 

3.2  分析参数的选择  

与无机溶液进样相比, 石墨炉原子吸收(空气-氩气双



9228 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 11 卷 
 
 
 
 
 

 

通气技术)有机进样分析对参数选择有一定的差异[17]。普通

的无机溶液进样, 原子吸收石墨炉的程序一般分为干燥、

灰化、原子化及除残等 4 阶段。在各阶段通入氩气, 为了

保护在高温条件下的石墨管不被空气中氧气氧化。但如果

有机基体的样品直接进样, 会在石墨管中结碳, 不但会在

样品原子化阶段基体干扰过大, 影响结果的准确性, 还会

缩短石墨管的寿命[18]。 

本研究于灰化阶段前加一步预灰化, 在石墨管外部

通入氩气, 内部通入空气(详见表 1), 让空气中的氧气去除

样品基体中的有机物。通过改变灰化、原子化温度等参数, 

探究其对样品测定灵敏度和稳定性的影响。经实验, 当石

墨管内部通入的空气流量为 250 μL/min, 温度为 600 ℃, 

灰化温度为 1200 ℃, 原子化温度为 2400 ℃时, 样液的线

性及稳定性最好。稀释剂和样品主要是有机物, 因此洗针

液的选择为无水乙醇。 

3.3  检出限与线性关系 

根据测定检出限的方法, 方法检出限为样品空白溶

液测量值 17 次的标准偏差的 3 倍所对应的浓度, 硅元素线

性范围为 0~50.0 μg/L, 线性方程相关系数为 0.9986, 检出

限为 0.07 mg/kg。  

3.4  精密度与回收率  

本方法重复性实验数据采用在样品中添加 0.25、1.5、

2.25 mg/kg 3 种浓度标液, 计算 6 次结果的相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD), 结果数据见表 2。从中可

以看出食用油中聚二甲基硅氧烷含量测定结果的 RSD 为

1.08%~4.74%, 重复性良好。 

准确性实验, 采用空白样品进行加标回收实验, 进

行低、中、高 3 点加标平行样测定, 后采用石墨炉原子吸

收光谱法(空气-氩气双通气技术)对加标样品溶液进行检

测, 回收率结果见表 2。数据结果显示, 食用油样品中聚

二甲基硅氧烷加标回收率为 94.3%~109.7%, 具有较好的

准确性。 

 
 

表 2  聚二甲基硅氧烷精密度及回收率(n=6) 
Table 2  Precision and recoveries of polydimethylsiloxane (n=6) 

加标含量
/(mg/kg) 

本底含量
/(mg/kg) 

测定结果
/(mg/kg) 

回收率
/% 

RSD/% 

2.25 0.0843 

2.41 103.4 

1.08 

2.48 106.5 

2.47 106.0 

2.46 105.6 

2.47 106.0 

2.47 106.0 

续表 2 

加标含量
/(mg/kg) 

本底含量
/(mg/kg) 

测定结果
/(mg/kg) 

回收率
/% 

RSD/% 

1.5 

 

1.73 109.7 

4.74 

1.72 109.0 

1.73 109.7 

1.61 101.7 

1.60 101.0 

1.55 97.7 

0.25 

0.33 98.3 

4.01 

0.32 94.3 

0.32 94.3 

0.32 94.3 

0.32 94.3 

0.35 106.3 

 

3.5  样品测定  

对市场上购买的食用油, 采用航空煤油溶解, 采用石

墨炉原子吸收光谱法(空气-氩气双通气技术)测定, 测结果

见表 3。 

 
表 3  食用油脂中的聚二甲基硅氧烷的测定 

Table 3  Determination of polydimethylsiloxane in edible oils 

测定的样品 测定结果/(mg/kg) 

芝麻油 未检出 

玉米油 未检出 

橄榄油 未检出 

花生油 未检出 

葵花籽油 未检出 

大豆油 未检出 

 

4  结  论  

本研究建立了采用石墨炉原子吸收光谱法(空气-氩气

双通气技术)检测食用油脂中聚二甲基硅氧烷的含量, 以

无水乙醇为洗针液, 空气升温 600 ℃, 灰化温度 1200 ℃, 

原子化温度 2400 ℃。本文方法操作简便, 具有较高的准确

度和灵敏度, 适合用于食用油中聚二甲基硅氧烷的测定。 
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