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摘要：　 目的　 建立同时检测臭豆腐中铝元素和铁元素含量的方法。 　 方法　 臭豆腐经高压消解后，ＩＣＰ－ＭＳ 碰撞模式测

定铁和铝，外标法定量。 　 结果　 铁元素在 ０～ ２０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性方程为：Ｙ＝ ６４４ １９６Ｘ，相关系数 ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ２，相对标准

偏差为 ４􀆰 １％ ～ ６􀆰 ９％，检出限为 ０􀆰 ４１５ μｇ ／ Ｌ，回收率为 ９１􀆰 ３％ ～ ９４􀆰 ２％；铝元素在 ０ ～ ２􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性方程为：Ｙ ＝
１２ ２５９Ｘ，相关系数 ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ０。 相对标准偏差为 ５􀆰 １％ ～ ６􀆰 ２％，检出限为 ０􀆰 ０５３ μｇ ／ Ｌ，回收率为 ９０􀆰 ５％ ～ ９４􀆰 ７％。 　 结论

　 ＩＣＰ－ＭＳ 方法简便、快速、准确，适用于臭豆腐中铝和铁的测定。
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　 　 近年来，食品质量安全问题已成为世界上广为关

注的问题，随着我国经济的发展和人民生活水平的提

高，远离重金属污染，保证食品安全成为现阶段需解决

的重大公共卫生问题之一。 臭豆腐全国闻名，是湖南

长沙最有名的特色小吃，古书记载，臭豆腐可以寒中益

气，和脾胃，消胀痛，清热散血，下大肠浊气，长食者，能
增强体质，健美肌肤。 但臭豆腐制作工艺繁杂，对环境

要求相当苛刻。 因此一些不良商家为了卖相和品相在

臭豆腐的制作过程中加入添加剂明矾和青矾，缩短制

作时间，制作出口感极佳的臭豆腐。 而明矾中的铝不

是人体必需元素，过多的摄入将对身体健康有所影响：
国际研究表明摄入过多的铝主要影响骨骼和神经系统

健康。 青矾短暂过多食用会引起消化不良、呕吐、腹泻

等，因此建立一种简单且高效的检测臭豆腐中铝元素

和铁元素含量的方法尤为必要。
目前现行国家标准 ＧＢ ／ Ｔ ５００９􀆰 １８２－２０１７《食品中

铝的测定》检验方法中有电感耦合等离子体质谱法检

测食品中铝的含量。 食品中铁的测定有分光光度法、
火焰原子吸收法、电感耦合等离子体质谱法［５－９］。 其

中分光光度法依赖于显色剂发展，使该法选择性低，灵
敏度也较低。 传统原子吸收法测定铝和铁有较好的检

测效果，但是不能同时测定多种金属元素。 而 ＩＣＰ －
ＭＳ 具有分析速度快、多元素同时测定、选择性好、灵敏

度高等特点，该方法更受人青睐。 国内鲜有关于同时

测定臭豆腐中铁和铝方面的报道。 因此本文建立 ＩＣＰ
－ＭＳ 法测定臭豆腐中铁和铝含量，为保障油炸食品的

安全和质量提供技术支持。
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１　 材料与方法

１􀆰 １　 仪器与试剂 　 ＩＣＰ －ＭＳ（ ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ ＮｅｘＩＯＮＴＭ

３００ｘ）；恒温干燥箱（上海跃进医疗器械有限公司）；电
热板（湖南金蓉园仪器设备有限公司）；压力罐。 标准

品：铁元素（ＧＳＢ Ｇ ６２０２０－９０（２６０１））和铝元素（ＧＳＢ
Ｇ ６２００６－９０（１３０１））；硝酸、高氯酸（国药集团化学试

剂有限公司， 优级纯）；超纯水；臭豆腐购买于市场。
１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 样品前处理　 臭豆腐样品，捣碎，取 ０􀆰 ５０ ｇ 左

右捣碎臭豆腐放入高压消化罐内，加入 ５􀆰 ００ ｍｌ 硝酸

浸泡过夜，旋紧不锈钢外套，放入恒温干燥箱消解，
８０ ℃消解 ２ ｈ，１２０ ℃消解 ３ ｈ，１６０ ℃消解 ５ ｈ，冷却开

罐，放置电热板上 １５０ ℃赶酸，赶至 １ ～ ２ ｍｌ 再用超纯

水定容到 １０ ｍｌ 备用。
１􀆰 ２􀆰 ２　 ＩＣＰ－ＭＳ 检测条件　 铁的荷质比为 ５６。 仪器

基本参数设置见表 １。
表 １　 ＩＣＰ－ＭＳ 仪器参数

工作参数 设定值 工作参数 设定值

喷雾器 ２０􀆰 ０Ｌ ／ ｍｉｎ 载气（氩气）流量 ０􀆰 ９４Ｌ ／ ｍｉｎ

辅助气流量 １􀆰 ２Ｌ ／ ｍｉｎ 氦气流量 ４􀆰 ８Ｌ ／ ｍｉｎ

雾化室温度 ３ ℃ 采样深度 １􀆰 ９３ｍｍ

ＲＦ 功率 １ ３００Ｗ 反应模式 ＫＥＤ

１􀆰 ２􀆰 ３　 标准溶液的配置　 金属离子混合标准溶液配

制：取铝离子标准溶液（１ ０００ ｍｇ ／ Ｌ）０􀆰 ２ ｍｌ，铁离子标

准溶液（１ ０００ ｍｇ ／ Ｌ）２􀆰 ０ ｍｌ，用 １％ＨＮＯ３ 硝酸溶液稀

释至 １０ ｍｌ，得铁离子浓度 ２００ ｍｇ ／ Ｌ、铝离子浓度

２０ ｍｇ ／ Ｌ混合标准储备液。 不同浓度标准溶液配制：取
一定量的混合标准储备液，用 １％ＨＮＯ３ 硝酸溶液稀释
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为以下浓度：Ｆｅ：０、４、８、１２、１６、２０ ｍｇ ／ Ｌ；Ａｌ：０、０􀆰 ４、
０􀆰 ８、１􀆰 ２、１􀆰 ６、２􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ。

２　 结　 果

２􀆰 １　 前处理条件优化　 对同一样品采用不同消解方

法进行测定，两次平行测定值见表 ２。
表 ２　 不同消解方法结果数据

消解方式 Ｆｅ（ｍｇ ／ ｋｇ） Ａｌ（ｍｇ ／ ｋｇ）

湿法 １６􀆰 ９１７ １７􀆰 ３５２ ４􀆰 ３７１ ４􀆰 ０９６

高压罐 １８􀆰 ４８４ １８􀆰 ５７３ ５􀆰 １６６ ５􀆰 ２８７

　 　 湿法消解：称取 １ ｇ 匀碎样品于 １００ ｍｌ 玻璃试管

中，加入 ２０ ｍｌ ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４（９＋１）于试管中，１６０ ℃消

解至样品呈无色透明状，冷却，转移至 １０ ｍｌ 容量瓶并

定容。 见表 ２。 湿法消解结果偏低，说明铁和铝的化

合物不是完全可溶性。
２􀆰 ２　 方法线性范围与检出限　 根据实际分析需要，确
定标准系列浓度，其中铁元素在 ０ ～ ２０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线

性方程为：Ｙ ＝ ６４４ １９６Ｘ，相关系数 ｒ ＝ ０．９９９ ２；铝元素

在 ０～２．０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性方程为：Ｙ ＝ １２ ２５９Ｘ，相关

系数 ｒ＝ ０．９９９ ０。 采用 １％ＨＮＯ３ 溶液重复测定 ２０ 次，
计算金属元素标准偏差，３ 倍标准偏差对应的浓度为

检出限。 其中铁元素检出限为 ０．４１５ μｇ ／ Ｌ，铝元素检

出限 ０．０５３ μｇ ／ Ｌ。 由此可知，该 ＩＣＰ－ＭＳ 灵敏度较高。
表 ３　 加标回收与精密度 ＲＳＤ 值数据

元素
样品本底值
（ｍｇ ／ ｋｇ）

加标量
（ｍｇ ／ Ｌ）

平均测定值
（ｍｇ ／ ｋｇ）

平均回收率
（％）

ＲＳＤ
（％）

铝 １􀆰 ５００ ０􀆰 １００ ０ １􀆰 ５８９ ０ ９１􀆰 ０８ ０􀆰 １２

铝 １􀆰 ５００ ０􀆰 ３００ ０ １􀆰 ７７０ ２ ９２􀆰 １４ ０􀆰 ３６

铝 １􀆰 ５００ ０􀆰 ５００ ０ １􀆰 ９４７ ６ ９１􀆰 ５９ ０􀆰 ４７

铁 ２􀆰 ６４７ ５􀆰 ０００ ７􀆰 １３３ ５ ９１􀆰 ７９ ４􀆰 １０

铁 ２􀆰 ６４７ １０􀆰 ０００ １１􀆰 ７２３ ２ ９２􀆰 ８５ ４􀆰 ５５

铁 ２􀆰 ６４７ １５􀆰 ０００ １６􀆰 ２６２ １ ９２􀆰 ８６ ４􀆰 ６８

　 　 注：加标量的体积均为 １ ｍｌ；样品的称量质量为 １􀆰 ０２３ ｇ。

２􀆰 ３　 方法回收率与精密度　 选取一份本底值较低的

白色臭豆腐样品，分别加入低、中、高三个水平浓度的

标准混合液，按照上述优化的实验方法测定，并设置各

样品平行测定 ６ 次，计算精密度相对标准偏差（ＲＳＤ）
值（ｎ＝ ６），再根据加入标准量计算加标回收，结果见

表 ３。
２􀆰 ４　 样品测定　 针对长沙具有代表性的臭豆腐样品

进行铁和铝元素含量测定，其中黑色臭豆腐相对于白

色臭豆腐的铁元素含量高，高者达到 ６００ ｍｇ ／ ｋｇ，而国

家对油炸和面制食品中铝含量限制比较严格，臭豆腐

中铝的含量均低于 ５０ ｍｇ ／ ｋｇ。

３　 讨　 论

本研究优化了电感耦合等离子体质谱联用仪

（ＩＣＰ－ＭＳ）各项仪器条件，且优化了样品前处理方法

条件，建立了 ＩＣＰ－ＭＳ 同时测定臭豆腐中铁、铝元素含

量的新方法。 结果表明该方法具有很强的可行性，前
处理过程简单，回收率高，检出限低，精密度高。 将该

方法应用于臭豆腐中铁、铝元素含量的检测，结果令人

满意，且对市场油炸小吃食品监管具有指导意义。
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