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电感耦合等离子体质谱法与直接测汞仪法测定 

食品级润滑油中汞含量的比较 

张丽媛*, 韦存茜, 李文慧 

(上海市质量监督检验技术研究院, 上海  200233) 

摘  要: 目的  比较电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)和直接

测汞仪法测定食品级润滑油中汞(Hg)含量的结果。方法  采用微波消解仪对样品进行消解, ICP-MS 检测, 内

标法定量。另采用直接测汞仪法测定待测样无需消解前处理, 直接进样, 外标法定量。结果  在最优仪器条件

下, ICP-MS 法测定的 Hg 在 0.5~20 μg/L 范围内线性关系良好, 相关系数为 0.9998, 方法检出限为 0.5 μg/kg。

重复性相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)为 4.15% (n=10), 样品加标回收率为 95.21%~104.57% 

(n=7); 直接测汞仪法测定 Hg 在 5.00~200 μg/L 范围内线性关系良好, 相关系数为 0.9997, 方法检出限为    

0.5 μg/kg。重复性相对标准偏差为 3.42% (n=10), 样品加标回收率为 94.87%~98.40% (n=7)。结论  2 种测定

方法准确、灵敏度高, 均能测定食品级润滑油中总汞元素。大量检测可选择微波消解-ICP-MS 检测法; 如果少

量检测可选择直接测汞仪法。 

关键词: 电感耦合等离子体质谱法; 直接测汞仪; 汞; 食品级润滑油 

Comparison of determination of total mercury content in food-grade 
lubricant by inductively coupled plasma mass spectrometry  

and diret mercury vapourmeter method 

ZHANG Li-Yuan*, WEI Cun-Qian, LI Wen-Hui 

(Shanghai Institute of Quality Inspection and Technical Research, Shanghai 200233, China) 

ABSTRACT: Objective  To compare the results of determination of total mercury in food-grade lubricant by 

inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) and direct mercury vapourmeter method. Methods  The 

samples were digested by microwave digestion apparatus, detected by ICP-MS and quantified by internal standard 

method. In addition, the samples were determined by direct mercury meter method without digestion pretreatment. 

The samples were directly injected and quantified by external standard method. Results  Under optimal instrument 

conditions, Hg had good linear relationships in the range of 0.5‒20 μg/L by ICP-MS. The correlation coefficient was 

0.9998, and the limit of detection was 0.5 μg/kg. The relative standard deviation (RSD) of repeatability was 4.15% 

(n=10) and the recovery rates were 95.21%‒104.57% (n=7). Hg elements showed good linear relationships in the 

range of 5.00‒200 μg/L determined by direct mercury analyzer method. The correlation coefficients were 0.9997, and 
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the limit of detection was 0.5 μg/kg. The RSD of repeatability of this method was 3.42% (n=10), and the recovery 

rates were 94.87%‒98.40% (n=7). Conclusion  Both of 2 methods are accurate and sensitive, both of which can 

determine the total mercury in food grade lubricating oil. The microwave digestion-ICP-MS detection method can be 

selected for a large number of detections, and the direct mercury measurement method can be selected for a small 

amount of detection. 

KEY WORDS: inductively coupled plasma mass spectrometry; direct mercury vapourmeter; mercury; food-grade 

lubricant 

 
 
 

0  引  言 

食品级润滑油是用于各类食品加工机械设备起润

滑作用, 可能直接或预期与食品接触的一类润滑油。目

前国内对于润滑油的监管仅限于 GB 1886.215—2016 

《食品安全国家标准  食品添加剂  白油 (又名液体石

蜡)》、GB 15179—1994《食品机械润滑脂》等国家标准

中关于运动粘度、颜色、机械杂质、水分等理化性质的

监控 , 对重金属元素的检测仅限于铅、砷 , 且需要进行

高温碳化等复杂前处理 [1]。食品级润滑油中重金属汞含

量过高 , 会使食品加工机械设备产生磨损 , 减少设备使

用寿命 [2‒3]; 并且汞重金属一旦迁移进入食品中会对人

体健康造成危害。汞是常见的具有毒性的重金属, 已于

2017 年被世界卫生国际癌症研究机构列入致癌清单[4]。

汞金属在生物体内无法自行降解 , 由生物链进入人体 , 

可在人体的某些器官中累积, 从而影响人体健康[5‒7]。测

定润滑油等有机物中的无机金属汞元素时, 需要去除有

机物的干扰 , 减少基质效应 , 常用的前处理方法有溶剂

稀释法、湿法消解、干法消解、微波消解等 [8]。干法消

解和湿法消解由于其非密闭性, 在高温下 Hg 元素容易

挥发 , 导致方法回收率差 [9‒11]; 微波消解基质处于密闭

空间 , 可避免高温挥发 , 达到快速准确的检测。目前汞

元素常用的检测方法主要集中在全反射 X射线荧光光谱

法、电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma 

mass spectrometry, ICP-MS)和直接测汞仪法等[12‒15]。其

中 ICP-MS 法具有样品量少、检出限低、线性范围宽等

优点, 是目前公认的最佳的测汞方法之一 [16]; 直接测汞

仪法无须大量的强酸和强氧化剂消化样品, 操作简单方

便, 准确度和精密度高, 但不能批量操作 [17‒21]。目前国

内并无食品级润滑油中汞元素检测方法的标准或者技

术规范。本研究根据食品级润滑油的特点, 对比微波消

解前处理-ICP-MS 法和全自动直接测汞仪法 2 种测定食

品级润滑油中汞元素的检测方法, 并对测定结果进行比

较, 旨在为实验室检测食品级润滑油中汞元素方法的选

择提供技术指导。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

Multiwave 3000 型微波消解仪(奥地利 Anton Paar 公

司); 7700x series 型 ICP-MS(美国安捷伦公司); DMA-80 直

接测汞仪(北京莱伯泰科仪器有限公司)。 

Hg 标准溶液(1000 μg/mL, 国家有色金属及电子材料

分析测试中心); Hg 单元素矿物油标准溶液(50 mg/kg, 美

国 O2Si smart slotions 公司); 内标 Bi 浓度(100 ng/mL)、调

谐液溶液: Ce、Co、6Li、Mg、Tl、Y (1 μg/mL, 美国 Aglient

公司); 浓硝酸(优级纯, 北京化学试剂研究所); 过氧化氢

(分析纯, 国药集团化学试剂研究所); 实验用水为 Milli-Q 

Academic 超纯水。 

实验中所用聚四氟乙烯罐、玻璃仪器等均用 10%硝酸

(V/V)浸泡 24 h 以上, 用去超纯水冲洗、晾干。 

实际润滑油样品为市场自购。   

1.2  实验方法 

1.2.1  微波消解-ICP-MS 法 

(1)微波消解前处理 

称取 0.2 g 食品级润滑油样品于消解内罐中, 加入   

6 mL 浓硝酸, 旋紧外盖, 放入微波消解仪上消解, 消解程

序参见表 1。消解结束, 待冷却至室温, 加入 2 mL 过氧化

氢赶酸至消解液清澈无色。将消解液转移至 50 mL 容量瓶

中, 用超纯水定容混匀, 上机备用; 同时做样品空白实验。

消解前处理过程耗时约 1 h。 

 
表 1  微波消解程序 

Table 1  Procedure of microwave digestion for samples 

功率/W 梯度/(W/min) 保持时间/min 最高温度/℃

300 5 5 

240 600 5 5 

800 5 20 

 
(2)ICP-MS 工作条件 

仪器点火稳定后, 通过 X-Y 轴旋钮调节炬管最佳位

置, 并改变等离子体条件, 用调谐元素优化仪器参数, 仪
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器最佳参数见表 2。依次测定试剂空白、系列标准溶液、

样品溶液, 绘制标准曲线, 根据线性回归方程分别计算各

元素的浓度。 

 
表 2  电感耦合等离子体质谱仪工作条件 

Table 2  Operating conditions of inductively coupled plasma 
mass spectrometer 

参数名称 推荐值 

射频功率/W 1500 

氩气流量/(L/min) 0.7 

雾化室温度/℃ 2 

数据采集模式 跳峰模式 

采样深度/mm 8 

蠕动泵稳定时间/s 30 

蠕动泵提升时间/s 40 

 
1.2.2  测汞仪法 

(1)测汞仪前处理步骤 

测汞仪样品前处理步骤: 准确称取食品级润滑油样

品 0.1 g 于样品舟中, 样品通过仪器自动送入热解炉中, 经

加热-干燥-高温氧化分解, 分解产物进入催化管, 汞蒸气

随载气通过吸收池, 在 253.7 nm 处测定其峰高, 得出汞含

量。同时做样品空白实验。测定过程耗时约为 2 h。 

(2)测汞仪操作条件 

测汞仪仪器条件设置如表 3 所示。 

 
表 3  测汞仪条件表 

Table 3  Operation parameters for direct mercury meter 

参数名称 推荐值 

氧气压力/bar 4 

干燥温度/℃ 300 

干燥时间/s 60 

分解温度/℃ 850 

分解时间/s 180 

等待时间/s 60 

齐合时间/s 12 

读数时间/s 60 

 
1.2.3  标准溶液制备 

配制含 Hg 浓度为 0.50、1.00、2.00、5.00、10.0、

20.0 μg/L 的标准溶液, 分别按照 1.2.1 中 ICP-MS 法测定

方法试验条件对标准溶液测定, 以待测元素和内标元素

响应值的比值为纵坐标, 待测元素的浓度为横坐标绘制

标准工作曲线。 

配制含 Hg 浓度为 5.00、10.0、20.0、50.0、100、      

200 μg/L 的标准溶液, 按照 1.2.2 测汞仪测定方法实验条件

对标准溶液测定, 以仪器响应值为纵坐标, 待测元素的浓

度为横坐标绘制标准工作曲线。 

2  结果与分析 

2.1  线性方程、相关系数、检出限 

按照 1.2.3 中配制标准溶液, 分别由 ICP-MS法和测汞

仪法测定, ICP-MS 方法以待测元素和内标元素响应值的比

值对其浓度进行线性回归, 测汞仪以仪器响应值对其浓度

进行线性回归, 分别得到线性范围、线性方程、相关系数

结果。 

样品空白溶液重复测定 11 次, 所测结果标准偏差 3

倍所对应的浓度即为仪器检出限 (instrument limit of 

detection, LOD)。结合前处理称样量和稀释倍数, 计算得到

方法检出限(method limit of detection, MLOD), 结果如表 4

所示, ICP-MS 方法测定系列浓度为 0.5~20.0 μg/L 的 Hg 标

准溶液, 线性方程为 Y=0.0059X+0.0009, 相关系数为 r2 为

0.9998; 采用测汞仪测定系列浓度为 5.00~200 μg/L 的 Hg

标准液, 线性方程为 Y=0.0280X+0.0048, 相关系数 r2 为

0.9997。2 种方法检出限均为 0.5 μg/kg。2 种方法均表明

Hg 元素在相应质量浓度范围内具有良好的线性关系, 检

出限较低, 均适用于 Hg 元素的痕量检测分析。 

2.2  精密度及准确度 

为了验证方法的精密度和准确度, 用相同实验方法

对食品级矿物油含汞标准物质进行分析测定 10 次, 准确

度和精密度均较好, 分析测试数据见表 4。ICP-MS 的 10

次测试结果相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)

为 4.15%, 测汞仪的 10 次测试结果相对标准偏差为 3.42%, 

对于标准物质的测定值与标准值之差在误差允许范围内, 

符合方法对精密度和准确度的要求。 

 
表 4  ICP-MS 和测汞仪测定食品级矿物油标准样品的 

精密度(n=10) 
Table 4  Method precision results of ICP-MS and direct 

mercury meter (n=10) 

ICP-MS 测汞仪 

标准值/(μg/g) 1.02 1.02 

平均测定值/(μg/g) 0.98 0.95 

RSD/% 4.15 3.42 

 

2.3  方法回收率 

本研究采用食品级润滑油样品加标回收的方法考察

验证样品测定的准确性。在食品级润滑油中添加 0.10、

0.50、1.00 μg/g 3 个水平的标准物质, 计算其回收率。较大

浓度的 Hg 容易残留在仪器中, 产生记忆效应。故在添加
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0.10、0.50、1.00 μg/g 水平下对 Hg 进行测定, 以降低仪器

对 Hg 的记忆效应。由表 5 可见, ICP-MS 加标回收率为

95.21%~104.57%, 测汞仪加标回收率为 94.87%~98.40%, 

相对标准偏差均小于 5%, 结果符合定量测量要求。 

2.4  实际样品测试 

分别选取食品级润滑油样品(编号为Ⅰ、Ⅱ、Ⅲ)和非食

品级润滑油(编号为Ⅳ、Ⅴ、Ⅵ)进行测定, 结果列于表 6 中。

对 3 种食品级润滑油和 3 种非食品级润滑油实际样品进行

测定, 结果发现 2 种润滑油中汞的含量均低于 0.05 μg/g, 

污染指数较低。 

3  结  论 

本研究对比了 ICP-MS 法和直接测汞仪法测定食品级

润滑油中汞元素含量 2 种方法的线性范围、精密度、检出

限和加标回收率, 结果表明 2 种方法在相应质量浓度范围

内线性范围良好, 检出限较低, 都能达到良好的精密度和

回收率, 均适用于痕量 Hg 元素的检测分析。ICP-MS 检测

样品前处理相较于直接测汞仪, 需经微波消解, 但可以进

行批量处理和自动进样检测; 直接测汞仪无需前处理直接

进样, 操作较为简单方便。但是测汞仪检测中汞含量高时, 

会污染催化剂和金齐化器, 产生较高记忆干扰效应。所以

当完成高浓度样品需进行空白测定, 烧掉系统中汞残留, 

减少记忆干扰, 才能检测下一个样品, 故单样品检测周期

较长, 且不能自动进样和批量检测。各实验室可根据自身

条件选择合适的方法开展食品级润滑油中 Hg 元素含量的

测定, 考虑到仪器的承载量和检测时间周期, 如为大批量

检测可选择 ICP-MS 检测法; 如果少量检测可选择直接测

汞仪法, 操作简单方便。 

 
表 5  食品级润滑油样品中 Hg 元素方法回收率实验结果(n=7) 

Table 5  Experimental results of recovery rates of Hg element in food-grade lubricating oil samples (n=7) 

测试方法 本底值/(μg/g) 加入值/(μg/g) 测定值/(μg/g) 回收率/% 相对标准偏差/% 

ICP-MS 0.05 

0.10 0.14 104.57 3.56 

0.50 0.48 96.21 3.32 

1.00 0.95 95.21 4.21 

  
0.10 0.098 98.40 2.89 

测汞仪 0.05 0.50 0.49 98.09 3.65 

  
1.00 0.95 94.87 3.47 

 
 

表 6  样品测定结果(μg/g) 
Table 6  Analysis results of samples (μg/g) 

检测方法 样品Ⅰ 样品Ⅱ 样品Ⅲ 样品Ⅳ 样品Ⅴ 样品Ⅵ 

ICP-MS 0.020 N/D N/D 0.021 0.020 0.011 

测汞仪 0.020 N/D N/D 0.018 0.024 0.012 

注: N/D 表示未检出。 
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