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碰撞池-电感耦合等离子体质谱法测定食品添加剂
中的微量铝 

王宏伟 1, 庞艳华 1*, 张守杰 2, 李姝慧 1 

(1. 大连海关技术中心, 大连  116001; 2. 郑州海关技术中心, 郑州  450008) 

摘  要: 目的  建立碰撞池-电感耦合等离子体质谱法(inductively coupled plasma-mass spectrometry, ICP-MS)

测定食品添加剂中微量铝含量的方法, 了解市售面制食品添加剂中铝含量现状。方法  采用泡打粉、酵母、

小苏打等样品经过微波消解后, 用氦气作为反应气, 在线加入 45Sc 内标校正基体效应, ICP-MS 测定样品中铝

的含量, 添加回收率来验证方法的准确性与可靠性。结果  该方法的相关系数为 0.9991, 线性关系良好, 检出

限为 0.08 mg/kg, 回收率在 86.8%~101.3%之间, 相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)≤6.62% (n=6)。

结论  本方法检出限低、准确度高, 适用于食品添加剂中微量铝含量的测定和监控。通过对市售食品添加剂

中铝的检测, 部分产品存在安全隐患, 相关部门需要加强这类食品添加剂的监管力度。 
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Determination of trace aluminum in food additives by inductively coupled 
plasma-mass spectrometry with octopole reaction system 

WANG Hong-Wei1, PANG Yan-Hua1*, ZHANG Shou-Jie2, LI Shu-Hui1 

(1. Technology Center of Dalian Customs, Dalian 116001, China;  
2. Technology Center of Zhengzhou Customs, Zhengzhou 450008, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of trace aluminum in food additives by 

octopole reaction system (ORS)-inductively coupled plasma-mass spectrometry (ICP-MS), and master the current 

situation of aluminum content in food additives for sale. Methods  After microwave digestion of baking powder, 

yeast, baking soda and other samples, helium was used as reaction gas, 45Sc internal standard was added online to 

correct matrix effect, and aluminum content in samples was determined by ICP-MS, and recovery was added to verify 

the accuracy and reliability of the method. Results  The correlation coefficient of the method was 0.9991 and the 

linear relationship was good, and the detection limit was 0.08 mg/kg. Relative standard deviation (RSD, n=6) was 

less than or equal to 6.62% and recoveries from 86.8%‒101.3% were obtained. Conclusion  The method with 

advantage of low detection limit and high accuracy can be applied to the determination and monitoring of trace 

aluminum in food additives. There is a potential safety hazard in the exposure of aluminum in food additives, and 

relevant departments should strengthen supervision on the use of these additives. 
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0  引  言 

铝元素过去一直被认为是人体必需的微量元素之一, 

在各种食品添加剂以及铝制炊具中都含有铝元素, 应用十

分广泛。面制食品如油条、方便面、蛋糕和薯条等在加工

过程中经常用到含铝量较高的添加剂导致产品中铝含量超

标。人体长期摄入过量的铝会对健康造成危害。研究表明, 

铝会与人体内蛋白质结合, 影响人体对铁、钙等其他元素

的吸收, 引起骨质疏松、骨病理改变[1‒2]; 可在脑组织中蓄

积, 引起中枢神经功能紊乱、老年痴呆症[3‒5]; 也可引起红

细胞低色素性贫血, 对造血系统产生毒性[6‒7]; 对免疫功

能也有明显抑制作用 [8]。1989 年世界卫生组织 (World 

Health Organization, WHO)和世界粮农组织(World Food 

Agriculture Organization, FAO)正式将铝确定为食品污染源

之一并加以控制, 提出人体铝的暂定摄入标准为每周允许

摄入量 7 mg/(kgꞏBW)[9]。2011 年, WHO/FAO 对饮食中的

铝暂定每周容许摄入量降为 2 mg/(kgꞏBW)。我国于 1994

年提出了面制食品中铝的限量卫生标准(≤100 mg/kg)。

2014 年 5 月 14 日, 国家卫生计生委等 5 部门联合发出公

告, 禁止酸性磷酸铝钠、硅铝酸钠和辛烯基琥珀酸铝淀粉

用于食品添加剂的生产、经营和使用。GB 2760—2014《食

品安全国家标准 食品添加剂使用标准》允许使用的含铝

食品添加剂有硫酸铝钾、硫酸铝铵、铝色淀等, 作为膨松

剂、稳定剂可以应用于豆类制品、面糊、裹粉、煎炸粉、

油炸面制品、虾味片、焙烤食品及腌制水产品(仅限海蛰), 

但最终产品铝的残留量有明确的限量要求。 

由此可见, 我国对含铝食品添加剂的使用规范越来

越重视, 无铝食品添加剂的使用已成为趋势, 然而无铝食

品添加剂中铝的含量如何界定, 目前标准缺少相关规定。

准确测定食品添加剂中铝的含量水平有利于监控食品添加

剂的使用情况, 对食品添加剂铝本底调查以及食品安全监

管和溯源具有重要的意义。 

目前铝的检测方法比较常用的是分光光度法[10‒11]、电化

学检测法[12]、石墨炉原子吸收光谱法[13‒14]、电感耦合等离子

体原子发射光谱法(inductively coupled plasma atomic emission 

spectrometry, ICP-AES)[15‒16]、电感耦合等离子体质谱法

(inductively coupled plasma-mass spectrometry, ICP-MS)[17‒20]

等。分光光度法操作烦琐, 灵敏度较低, 实验过程对酸度要求

较高, 不适用于微量铝的检测; 石墨炉法对石墨管原子化温

度要求较高, 易损坏石墨管且样品成分复杂时基体干扰多, 

不稳定。电感耦合等离子体质谱法可以同时进行多元素测定、

分析速度快、检出限低、线性范围宽, 具有明显的优点。因

此本研究以 45Sc 为内标, 碰撞池模式消除高盐基体的影响, 

采用微波消解方法对泡打粉、酵母、小苏打等面制食品添加

剂进行消化, ICP-MS 检测食品添加剂中微量铝的含量, 以期

用于食品添加剂中微量铝的测定和监控。 

1  材料与方法 

1.1  仪器设备 

7800 型电感耦合等离子体质谱仪(带等离子体屏蔽

装置 , 美国安捷伦公司); ETHOS-I 型微波消解装置(意

大利莱伯泰科有限公司); Milli-Q 超纯水系统(美国密理

博有限公司)。 

1.2  主要试剂 

铝标准储备溶液(1000 μg/mL, 国家标准物质研究中

心)。使用 2% (体积分数)硝酸溶液逐级稀释成质量浓度为

0、5.0、10.0、20.0、50.0、100.0 μg/L 的标准使用液。 

内标溶液(45Sc, 1 μg/mL)、质谱调谐溶液(7Li、89Y、
140Ce、205Tl, 1 μg/L, 美国安捷伦公司); 超纯水(电阻率

≥18.0 MΩꞏcm, 美国密理博有限公司 ); 硝酸 (优级纯 , 

天津科密欧化学试剂有限公司 ): 所有玻璃容器使用之

前在 20%硝酸中浸泡 24 h, 用超纯水清洗干净并晾干。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品处理 

称取食品添加剂样品 0.2~0.4 g (精确至 0.001 g)于   

100 mL 聚四氟乙烯消化罐中, 沿罐口缓慢加入 7 mL 硝酸, 

静置 2 h 后, 按照预先设定的微波消解程序(表 1)消解样品, 

冷却后取出消化灌, 控温电热板 150 ℃赶酸至溶液剩约   

1 mL, 转移至 50 mL 容量瓶, 用纯水多次洗涤内罐和内盖, 

洗涤液合并定容至刻度, 混匀备用。同时做试剂空白。 

 
表 1  微波消解程序 

Table 1  Microwave digestion procedure 

步骤 温度/℃ 保持时间/min 

1 120 5 

2 160 10 

3 190 15 

 
1.3.2  仪器条件 

用质谱调谐溶液优化 7800型 ICP-MS仪器参数, 面制

食品添加剂多含硫酸铝钾/铵、碳酸氢钠等高盐成分, 仪器

采用高盐雾化室, 以灵敏度、氧化物和双电荷产率为考察

指标, 优化后的 ICP-MS 工作条件见表 2。 
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表 2  ICP-MS 仪器工作参数 
Table 2  Working parameters of inductively coupled plasma-mass spectrometry 

参数 数值 参数 数值 

射频功率/W 1350 雾化器 Micro Mist 

反射功率/W 2 雾化室温度/℃ 2 

采样深度/mm 6.9 蠕动泵转速/(r/s) 0.1 

载气流速/(L/min) 0.85 积分时间/s 0.3 

补偿气流速/(L/min) 0.20 重复次数 3 

冷却气流速/(L/min) 15 扫描方式 跳峰 

氦气/(mL/min) 4.2 氧化物/% <0.5 

采样锥/截取锥孔径/mm 1.0 /0.4 双电荷/% <2 

 
1.3.3  样品测定 

在上述优化的仪器条件下编辑待测元素测定方法 , 

在线引入内标溶液观测内标元素灵敏度, 依次分别测定标

准溶液、空白、样品和加标样品, 选择 45Sc 作为内标校正

元素 27Al, 根据校准曲线方程计算样品中微量铝的含量, 

超出校准方程范围的样品进行适当稀释后再进行测定。 

2  结果与分析 

2.1  前处理条件的优化 

通常微波消解在保证消解完全且压力范围允许的条

件下, 取样原则尽量可以大一些, 既可以提高准确度也可

以得到更好的均匀性。面制食品添加剂大多具有高盐特性, 

取样量大时, 溶解在消解液中的盐分易堵塞矩管, 并在采

样锥口沉积, 不仅对检测结果灵敏度产生影响, 还会减少

椎体的使用寿命。部分食品添加剂成分除硫酸铝盐、碳酸

氢盐外, 还含有一定量的淀粉, 通过方法验证仅仅用硝酸

为消解体系可以使微波消解完全。此外, 碳酸氢盐易与酸

反应产生大量气泡, 硝酸需要缓慢加入并静置一段时间。

经过实验研究, 最终确定样品取样量为 0.2~0.4 g, 7 mL 硝

酸即可达到满意的消解效果。 

2.2  干扰及其校正 

质谱干扰中的多原子如 BO、CN、BeO 等的质量数与
27Al 相同, 是铝元素主要的多原子干扰, 采用数学校正方

程来校正不容易实现。本研究采用优化仪器条件降低氧化

物和双电荷的产生以及碰撞反应池等方式来消除干扰。通

过在碰撞池内充入氦气模式, 考察待测元素背景等效浓度

(background equivalent concentration, BEC)的变化, 通过多

原子离子与气体的碰撞来减少多原子离子的干扰, 比普通

数学校正法更加可靠。结果表明, 在 2~5 mL/min 氦气碰撞

模式下, 元素背景等效浓度均有降低, 同时要保证待测元

素的灵敏度, 因此确定实验氦气的流速为 4.2 mL/min。 

非质谱干扰主要由样品基体引起, 内标法是基体效

应校正最常用的方法[21]。本研究使用高盐雾化器和在线加

入内标元素 45Sc 来消除由离子化温度、雾化效应、空间电

荷效应等因素引起的非质谱干扰, 用内标法进行校正待测

元素的响应值来进行定量, 有效克服了仪器的漂移, 保证

了测量的准确性。 

2.3  线性关系及检出限 

在优化的仪器工作条件下, 以 Al 和 Sc 的质谱信号强

度(count per second, CPS)的比值 Y 为纵坐标, Al 的浓度(X, 

μg/L) 为 横 坐 标 绘 制 标 准 曲 线 , Y=0.27245X+0.00049, 

r=0.9991, Al 的浓度在 0~100 μg/L 范围内与 Al 和 Sc 的质

谱信号强度比值存在良好的线性关系。11 组空白溶液连续

进样所得标准偏差的 3 倍所对应的浓度即为方法的检出限, 

10 倍标准偏差所对应的浓度即为方法定量限。按照称样量

0.2 g, 定容至 50 mL, 计算本方法的检出限为 0.08 mg/kg, 

定量限为 0.25 mg/kg, 满足检测的要求。 

2.4  准确度和精密度 

为考察方法的精密度, 同一食品添加剂样品平行测

定 6 次 , 如表 3 所示 , 测定值的相对标准偏差(relative 

standard deviation, RSD, n=6)≤6.62%。同时取待测食品添

加剂样品, 在微波消解样品前, 定量加入 3 个不同浓度水

平的 Al 标准溶液, 每个添加水平 3 次重复, 结果如表 3 所

示, 加标回收率范围在 86.8%~101.3%, 方法准确可靠, 满

足实验要求。 

2.5  实际样品的测定 

按照实验方法对 9 份市售面制食品添加剂样品中的

铝 含 量 进 行 测 定 , 结 果 铝 的 含 量 范 围 在 4.23~       

633.2 mg/kg (详见表 4), 部分添加剂样品中铝的含量较高。

面制食品中铝含量超标主要与制作过程中使用含铝添加剂

有关。尽管我国食品安全国家标准已明确禁止使用含铝膨

化剂, 但是市场上仍有含铝添加剂的存在, 如果不加以控

制, 很容易导致食品中铝的超标。 
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表 3  方法的加标回收和精密度结果 
Table 3  Precision and recovery test of the method 

样品 本底值/(ng/g) RSD/% 加标量/(ng/g) 测定均值/(ng/g) 回收率/% 

泡打粉 15.2 6.62 

10 8.79 87.9 

20 17.84 89.2 

50 48.82 97.6 

酵母 5.66 5.86 

10 8.68 86.8 

20 18.22 91.1 

50 50.66 101.3 

 
 

表 4  市售样品中铝含量的检测结果 
Table 4  Testing results of aluminium content in samples 

样品 Al 含量/(mg/kg) 

膨松剂 1 633.2 

泡打粉 1 202.3 

泡打粉 2 65.9 

发酵粉 52.5 

酵母 1 4.23 

酵母 2 112.4 

改良剂 529.6 

增稠剂 223.5 

小苏打 15.6 

 

3  结论与讨论 

本研究建立了碰撞池-电感耦合等离子体质谱法测定

食品添加剂中微量铝的快速检测方法。样品经过优化的微

波消解程序处理, 在线加入内标元素 45Sc 校正基体效应, 

碰撞反应池技术可有效消除质谱干扰, 校正曲线的相关系

数 0.9991, 方法的检出限 0.08 mg/kg, 加标回收率为

86.8%~101.3%。该方法的前处理简便快速、准确度和精密

度较高, 可准确测定食品添加剂中微量的铝含量, 对判定

企业是否超标使用含铝食品添加剂、保障食品安全监管具

有重要意义。另外监管部门应加大监管力度, 对无铝添加

剂指标进行限定, 引导经营者使用无铝添加剂代替含铝添

加剂, 并严格执行食品添加剂使用卫生标准, 确保食品安

全; 对于消费者而言, 要选择相对可靠的面制食品食用, 

避免铝对人体的潜在危害。 
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