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摘要:采用电感耦等离子体原子发射光谱仪(ICP灢AES),同时测定了食品接触材料高分子材料中钡、钴、铜、

铁、锂、锰和锌的迁移量,并对ICP灢AES法测定时分析线的选择和入射功率、泵速、载气压力的影响,以及基体

和共存离子的干扰情况等进行了研究。研究表明,此方法简便快速,回收率为85.9%~108%,相对标准偏差

为2.92%~6.78%。
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Abstract:MigrationquantityofBarium,Cobalt,Copper,Iron,Lithium,Manganese,andZincwasdetermined

byinductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry.Theinfluenceofanalysisline,incidentpower,

pumpspeed,andcarriergaspressureofICP灢AES,andmatrixioninterferenceandcoexistencewerestudied.

Theresultsshowedthatthemethodissimpleandrapid;recoveryfortheelementsdeterminedisfrom85.9%to

108%;andRSDsareintherangeof2.92%~6.78%.

Keywords:ICP灢AES;polymer;barium

暋暋食品在运输、存储和加工过程中都会接触到食品

接触材料,食品因为接触到食品接触材料可能引入新

的有毒有害物质,对食品接触材料安全的关注必须加

强。 食品接触材料中高分子材料具有价廉、轻便、易
携、可冷藏、坚固等特点,被广泛用于盛放纯净水、各
类饮料、果汁、食用油、酱油、醋、牛奶等,与人们的生

活密切相关。 高分子材料是出口比例最大的食品接

触材料,也是被国外通报最多的食品接触材料。 欧盟

与食品接触塑料材料和制品的最新法规 (EU)No.
10/2011,首次提出了塑料材料及制品中钡、钴、铜、
铁、锂、锰和锌7种重金属迁移量限制要求。 这些重

金属及其化合物作为主要助剂,已广泛地应用在食品

塑料包装材料中。

对高分子材料中上述7种重金属迁移量用ICP灢
AES同时进行检测,目前,国内外还没有相关标准方

法,也未见相关文献报道。 为了保障人们身体健康,
提高食品质量安全,保障进出口产品的质量,破解外

国“绿色贸易壁垒暠,促进进出口贸易,建立快速准确

地对食品接触材料高分子材料中钡、钴、铜、铁、锂、锰
和锌迁移量进行同时检测的新方法迫在眉睫。

1暋试验

1.1暋仪器与试剂

热电公司6300型电感耦等离子体原子发射光谱

仪;干燥恒温箱;电热板;微波消解仪;冰醋酸 (1.05
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g/mL);无水乙醇;精制橄榄油(亦可用符合要求的向

日葵油和玉米油 ); 硝酸 (1.4g/mL); 过氧化氢

(30%);氩气(曒99.99%);钡、钴、铜、铁、锂、锰和锌

标准溶液(中国标准物质中心,1000毺g/mL)。

1.2暋方法

1.2.1暋迁移实验

根据待测样品可能与食品接触的条件,以及产品消

费国的情况,按照EN13130-1:2004或GB/T23296.1
-2009规定的迁移试验条件,根据(EU)No.10/2011要

求,用蒸馏水、20%或50%乙醇、3%醋酸、精制橄榄油

作为食品模拟物,再进行迁移试验后用于分析。

1.2.2暋食品模拟物处理

1) 蒸馏水模拟物溶液和3%醋酸模拟物溶液可

直接测定。

2) 乙醇模拟物溶液。 移取25.00mL乙醇模拟

物试液于烧杯中,置于电热板上微沸蒸至约5mL(除
去乙醇),冷却后,将溶液转移至25mL容量瓶中,合
并洗液并用硝酸(1+99)定容至刻度,待测。

3) 精制橄榄油模拟物。 移取0.5mL精制橄榄

油模拟物试液于微波消解罐中,加5mL硝酸和2mL
过氧化氢。 采用适当的消解程序进行消解。 待消解

罐冷却后,放置在电热板上赶酸至近干,用硝酸(1+
99)定容至2mL,混匀待测。

1.3暋仪器工作条件

光谱仪最优化工作参数:高频电源功率1150~
1250W,冷却氩气流量一般,辅助气流量0.6L/min,
雾化器压力0.18MPa,分析泵速75r/min,水平观测。

2暋结果与讨论

2.1暋微波消解仪消解程序

以样品完全消解,消解液无色澄清为消解完全,
考虑消解温度、时间对消解效果的影响,分别采用不

同的加热温度灢时间程序进行多次试验,采用表1的

程序可得到良好的消化效果。
表1暋优化的功率灢时间程序

Tab.1Optimizationofpower灢timeprogramtable

步骤 Step1 Step2 Step3

升温速率/(曟·min-1) 5 3 3

温度/曟 120 150 190

保留时间/min 3 5 15

2.2暋仪器条件

光谱仪最优化工作参数: 固定其他参数,由750
~1500W 改变功率观察检测情况,大多数元素随功

率增加谱线强度增强,但是功率大到一定时信背比反

而下降,所以高频电源功率1150 W 较合适,但是对

于3%醋酸浸泡液样品,醋酸是有机溶剂,它在等离

子体中解离比在水溶液中消耗更高的能量,需要较高

的功率,试验结果表明高频电源功率等于1250W 时,
各个待测元素谱线强度最强;雾化器压力太低影响检

测元素的灵敏度,雾化器压力太高,影响雾化效果,综
合考虑取0.18MPa最合适; 通常较低辅气流量使等

离子更稳定,而较高的辅气流量所测得的检出限更好,
实验中用0.5毺g/mL各待测元素标准溶液进行了辅气

流量的优化试验,结果表明在辅气流量为0.6L/min
时信背比最大,故选择雾化气流量为0.6L/min。

2.3暋分析线的选择

通常根据仪器中分析谱线数据库的谱线干扰中,
被测元素谱线的强度及存在的干扰线进行筛选,把待

测元素加入到制备好的样品溶液,得到相应的扫描峰

形图。 从所示的谱线及背景的轮廓和强度值进行比

较,考察了各待测元素的多条灵敏线,综合比较后,选
择的最佳分析线见表2。 在所选的分析波长下,相互

间无谱线干扰。
表2暋各待测元素分析波长

Tab.2Eachanalyteanalysiswavelengths

元素 Ba Co Cu Fe
波长/nm 455.403 228.616 324.745 259.940

元素 Li Mn Zn
波长/nm 670.784 259.373 213.856

2.4暋校准曲线、线性方程及相关系数

取不同质量浓度的待测元素混合标准溶液(见表

3,可根据仪器的灵敏度及样品中被测元素的实际含

表3暋标准溶液系列质量浓度

Tab.3Concentrationofstandardsolutionseries

元 素 标准溶液系列质量浓度(毺g·mL-1)

Ba 0.10 0.50 1.0 5.0
Co 0.010 0.050 0.10 0.50
Cu 0.10 0.50 1.0 5.0
Fe 0.10 0.50 1.0 5.0
Li 0.10 0.50 1.0 5.0
Mn 0.10 0.50 1.0 5.0
Zn 0.10 0.50 1.0 5.0

量确定标准溶液系列中元素的具体浓度),按本方法
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所确定的仪器条件分别进样,以各元素的发射净强度

对浓度作线性回归,其浓度与发射净强度有良好的线

性关系,相关系数毭均大于0.9999。

2.5暋方法的回收率和精密度实验

根据关于回收率、精密度的规定要求,在4种食

品模拟物(蒸馏水、醋酸、乙醇、精制橄榄油)中添加不

同浓度3个浓度水平的各待测元素,采用添加法在本

底不含待测元素的样品中添加3个不同浓度水平的

标样,进行回收率和精密度测定,每个浓度水平单独

测定8次,回收率和相对标准偏差实验结果见表4。
表4暋回收率和精密度

Tab.4Recoveryandprecision

元素 回收率/% 相对标准偏差 RSD/%
Ba 88.5~103 3.72~5.12
Co 85.9~108 3.242~6.78
Cu 90.5~104 2.92~4.12
Fe 88.9~105 3.32~5.14
Li 87.5~106 3.44~6.03
Mn 88.6~105 3.77~6.04
Zn 87.7~104 2.99~5.01

3暋结论

方法可满足蒸馏水、醋酸、乙醇、精制橄榄油4种

食品模拟物中钡、钴、铜、铁、锂、锰和锌迁移量的同时

检测,ICP灢AES分析线性范围宽、快速准确,方法的检

测低限,回收率及精密度等各项技术指标均符合欧盟

与食品接触塑料材料和制品的最新法规 (EU)No.
10/2011的要求。
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