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黄油中镍含量快速检测方法的研究 

程仕群*, 佘之蕴, 占文慧, 古治民 

(广东产品质量监督检验研究院, 顺德  528300) 

摘  要: 目的  建立炉内燃烧石墨炉原子吸收光谱法快速测定黄油中镍含量的分析方法。方法  以无水乙醇

稀释样品形成均匀溶液, 使石墨炉原子吸收光谱仪的进样系统能够微量准确进样, 加入硝酸钯作为上机测试

的基体改进剂, 外标法进行定量分析。结果  本方法建立的标准曲线线性良好, 相关系数为 0.9991, 检测限为

1.98 μg/L, 回收率在 87.9%~98.4%, 相对标准偏差为 4.3%(n=6)。结论  该方法操作快速简便, 样品不需要消

解, 避免了含高油脂样品经常规消解方法消解时存在的困难和安全隐患, 测试结果准确可靠, 可有效提高工

作效率。 
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ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for rapidly determining nickel content in butter by 

graphite furnace atomic absorption spectrometry with in-furnace combustion Methods  The sample was diluted with 

anhydrous ethanol to form a uniform solution, which enabled the injection system of graphite furnace atomic 

absorption spectrometer to accurately inject trace amount. Palldium nitrate was added as the matrix modifier for 

on-machine test, and quantitative analysis was conducted using external standard method. Results  The standard 

curve established by this method had good linearity with the correlation coefficient was 0.9991. The limit of detection 

was 1.98 μg/L, the recoveries were 87.9%‒98.4%, and the relative standard deviation was 4.3% (n=6). Conclusion  

This method is quick and simple, the sample does not need to be digested, and the difficulty and hidden trouble of the 

routine digestion method for the sample with high oil content are avoided. The test results are accurate and reliable, 

which can effectively improve the work efficiency. 
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0  引  言 

随着我国居民生活水平的不断提高, 消费者对日常

生活中所使用的油脂的品质提出了新的要求, 因此, 各种

专用油脂应用而生。专用油脂是通过对普通油脂进行改性

使油脂获得不同的物理和化学性质, 从而满足生产不同食

品的特殊要求[1]。油脂改性工艺过程中涉及到油脂氢化技

术, 目前, 油脂氢化生产中较多采用了镍催化剂, 最终导

致油脂中可能存在镍的残留[2‒4]。镍是一种重金属, 也是人

体必需的微量元素, 参与多种酶的合成与生命代谢过程, 

镍不足和过量对人体都有危害, 实际中后一种情况更容易

发生[5‒8]; 镍具有引起炎症, 诱发鼻癌、肺癌、神经衰弱、
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导致系统紊乱、降低生育能力、致畸和致突变等毒害作  

用[9‒15]。因此, 测试分析油脂中镍的残留量, 对于评价油脂

质量[16‒21]、保护人类健康和维持社会经济可持续发展具有

重要的现实意义[22‒24]。 

关于镍含量的测定, 国内外有很多报道, 我国已有

国标 GB 5009.138—2017《食品安全国家标准 食品中镍

的测定》, 此标准适用于各种食品中镍含量的测定, 但样

品需经常规的几种前处理消解方法; 对于油脂的前处理

消解, 存在较大的操作困难和安全隐患。湿法消解需要加

入高氯酸才能使样品消解完全, 油脂在加热过程中与高

氯酸反应猛烈, 容易发生暴溅、燃烧、爆瓶; 压力罐消解、

微波消解方法处理油脂容易发生爆管; 干法灰化则容易

发生剧烈燃烧。本研究建立一种安全快速测定黄油中镍

残留的分析方法, 以期避免目前常规分析方法中样品前

处理存在的实际问题, 解决样品消解过程中可能发生的

易燃易爆等安全隐患 , 起到保护实验人员安全的作用 , 

提高批量分析效率。 

1  材料与方法 

1.1  材料与仪器 

1.1.1  材料与试剂 

镍标准储备液(1000 mg/L, 国家钢铁材料测试中心钢

铁研究总院); 无水乙醇(色谱纯, 广州飞恩新材料科技有

限公司); 硝酸钯(分析纯, 天津基准化学试剂有限公司); 

硝酸(优级纯, 广州化学试剂厂)。 

实验用水: 高纯水(电阻率 18.2 mꞏΩ), 实验室自制。 

黄油样品: 实验室留样/市售。 

1.1.2  实验仪器 

AA-600 型石墨炉原子吸收光谱仪(珀金埃尔默有限

公司); Milli-Q Element 型超纯水机(美国密理博公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  基质标准系列溶液的配制 

用 5%的硝酸溶液逐步稀释镍标准储备液(1000 mg/L)

至 1 mg/L 的镍标准中间液; 分别准确吸取镍标准中间液

0、0.5、1、1.5、2、2.5 mL 于 50 mL 容量瓶中, 加入 2 mL

硝酸钯溶液(0.167%), 8 mL 5%硝酸溶液, 用无水乙醇定容

至刻度, 此镍标准系列质量浓度分别为 0、10、20、30、

40、50 µg/L。 

1.2.2  样品稀释 

称取样品约 2.5 g 于 25 mL 定量管中, 加入 1 mL 硝酸

钯溶液(0.167%), 加入无水乙醇摇匀溶解并定容至刻度 , 

同步空白实验, 待测。 

1.2.3  仪器工作条件 

灯电流 : 25 mA; 吸收波长 : 232.0 nm; 狭缝宽度 :  

0.2 nm; 进样体积: 20 µL; 石墨炉升温程序见表 1。 

表 1  石墨炉升温程序 
Table 1  Graphite furnace heating program 

程序 
温度 
/℃ 

升温时间 
/s 

保持 
/s 

氩气流量 
/(µL/min) 

干燥 90 1 40 250 

炭化 300 20 30 250 

灰化 1000 15 20 250 

原子化 2300 0 3 0 

净化 2550 1 3 250 

 

2  结果与分析 

2.1  石墨炉升温条件的选择 

本研究选择样品直接在石墨炉内燃烧, 不经前处理

消解, 上机溶液的主要基体为乙醇, 与传统方法前处理消

解的水溶液差异较大, 上机条件干燥温度、炭化温度、升

温保持时间存在较大差异, 结合乙醇、油脂的沸点, 本研

究选择仪器条件见表 1, 且在此条件下, 有较好的稳定性

和灵敏度。 

2.2  线性方程、相关系数及检出限 

用镍标准系列(0、10、20、30、40、50 µg/L)溶液 , 

按优化后的仪器工作条件进行测定 , 建立标准工作曲

线 ; 在与分析实际样品完全相同的条件下 , 分析 11 个

样品空白 , 算出空白测量值的平均值  (average, A)和标

准差  (standard deviation, Sd), 在一定置信概率下 , 检

出限(limit of detection, LOD)按 LOD=A+3Sd 计算 ; 结

果见表 2。  

 
表 2  线性回归方程、相关系数及检出限 

Table 2  Linear regression equation, correlation coefficient 
 and LOD 

斜率 截距 相关系数 检出限/(µg/L) 

0.0038 0.0028 0.9991 1.98 

 
 

由表 2 可知, 本研究建立的工作曲线线性好, 检出

限低, 能达到 0.02 mg/kg[1.98 µg/L(检出限)×25 mL(样品

定容体检)/2.5 g(样量质量)/1000≈0.02 mg/kg]含量的痕量

镍分析。 

2.3  精密度实验 

称取同一黄油样品按实验方法平行测定 6 次, 测得结

果见表 3。 
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表 3  重复性结果(n=6) 
Table 3  Reproducible results(n=6) 

称样量
/g 

样液浓度
/(µg/L) 

结果
/(mg/kg) 

平均值
/(mg/kg) 

相对标准偏差
/% 

2.496 16.11 0.161   

2.499 15.69 0.157   

2.501 16.72 0.167 0.162 4.3 

2.507 15.91 0.159   

2.495 17.22 0.173   

2.503 15.38 0.154   

 
由表 3 可知, 在相同实验条件下, 平行分析 6 次, 相

对标准偏差为 4.3%, 说明本方法较稳定, 重复性较好。 

2.4  加标回收率 

称取同一黄油样品 5 份于 25 mL 定量管中, 分别加入

0.2、0.4、0.4、0.4、0.8 mL 的 1 mg/L 的镍标准中间液(即

加标量约相当于 0.5、1、2 倍样品中镍含量), 加入 1 mL

硝酸钯溶液(0.167%), 加入无水乙醇摇匀溶解并定容至刻

度, 结果见表 4。 
 

表 4  回收率实验结果 
Table 4  Results of recovery test 

称样量 

/g 

加标量 

/mL 

样液浓度 

/(µg/L) 

回收率 

/% 

2.505 0.2 24.01 97.2 

2.501 0.4 31.08 93.0 

2.516 0.4 30.36 87.9 

2.501 0.4 31.95 98.4 

2.512 0.8 46.65 94.9 

 
由表 4 可知, 通过在样品中加入 5 个浓度镍标准中间

液的回收实验, 回收率达到 87.9%~98.4%, 数据证明本方

法测定结果可靠, 准确性较高。 

2.5  方法比较 

为确定方法的准确性, 购买市场上 5 个黄油样本, 采

用本研究方法与 GB 5009.138—2017 进行测定, 结果比较

见表 5。 
 

表 5  方法对比 
Table 5  Method comparison 

样本名称 
GB 5009.138—2017

/(mg/kg) 

本方法 

/(mg/kg) 

相对偏差

/% 

澳洲瓦森堡混

合大黄油 
0.161 0.150 3.5 

南顺人造黄油 未检出 未检出 0 

威士宝黄油 0.039 0.036 4.0 

乳脂混合黄油 0.032 0.033 1.5 

益海人造黄油 0.028 0.024 7.7 

由表 5 可知, 本研究方法测定结果与国家标准方法的

相对偏差小于 10%, 说明本方法测定结果准确性较高。 

3  结论与讨论 

本研究建立了炉内燃烧石墨炉原子吸收光谱法快速

测定黄油中镍含量的方法, 该方法操作便捷, 检出限低、

准确度较高; 通过调整仪器条件中石墨炉升温程序的干燥

温度、炭化温度、灰化温度、升温时间、保持时间, 获得

较高的灵敏度和较好的重复性; 在样品中加入等量和不等

量的分析物, 均获得合理的回收率, 验证了方法的可靠性; 

本研究方法并避免了以往用常规消解方法消解含高油脂样

品时的困难问题; 适用于能与无水乙醇相溶的食用油脂

(如: 黄油)的分析检测; 可用于大批量快速定量分析, 较

大程度地提高工作效率。 
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