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摘要!研究简单快速测定食用植物油中多种微量金属元素的方法% 食用植物油样品经微波酸消解

处理后采用微波等离子体 $原子发射光谱法"jl$E(D#测定消解液中微量金属元素 j0$E-$m$

F+$M+$N4$M3$i/$DO$j/的含量% 通过选择各元素的分析波长避免了大量光谱干扰!利用快速线

性干扰校正"NIJM#技术校正了潜在光谱干扰和背景干扰!选择 f$I+$I3 为内标元素校正基体效

应!采用加标回收实验并利用电感耦合等离子体质谱法"JMl$jD#的对比分析结果评价了方法的

准确性% 结果表明!各元素的检出限在 "9#! _Y9!&

#

0:I之间!加标回收率在 &?9YZ _#"Y9"Z之

间!相对标准偏差"eD\#小于等于 Y9#Z!jl$E(D 和 JMl$jD 的分析结果无显著性差异% 建立

的分析方法具有分析成本低$检出限低$准确性好等特点!可用于食用植物油中多种微量金属元素

含量的测定%

关键词!食用植物油&微波等离子体$原子发射光谱&微量金属元素&光谱干扰&背景干扰&基体效应
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*4P+-4-4*4/P,/ 4U,S-4V404P+S-47,-9BR467/P4/PT78PO+64*4P+-4-4*4/PTT36R +Tj0$ E-$ m$ F+$ M+$

N4$ M3$ i/$ DO+/U j/ ,/ 4U,S-4V404P+S-47,-T+*L-4T.4O4U4P4O*,/4U 3T,/0*,6O7.+V4L-+T*+$

+P7*,64*,TT,7/ TL46PO7T67L="jl$E(D# +8P4O*,6O7.+V4+TT,TP4U +6,U U,04TP,7/9E-+O04/3*S4O78

TL46PO+-,/P4O84O4/64T.4O4+V7,U4U S=T4-46P,/0PR4+/+-=T,T.+V4-4/0PR9BR4L7P4/P,+-TL46PO+-
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"NIJM# P46R/7-70=9f$ I++/U I3 .4O4T4-46P4U +T,/P4O/+-TP+/U+OU 4-4*4/PTP767OO46PPR4*+PO,2

48846P9BR4+663O+6=78PR4*4PR7U .+T4V+-3+P4U S=PR4TL,;4O467V4O=42L4O,*4/P+/U PR467*L+O+P,V4

+/+-=T,T.,PR PR4O4T3-PT78,/U36P,V4-=673L-4U L-+T*+$*+TTTL46PO7*4PO="JMl$jD#9BR4O4T3-PT

TR7.4U PR+PPR4-,*,P78U4P46P,7/ 78+/+-=P4.+T

"9#! $Y9!&

#

0:I$ PR4TL,;4U O467V4O=O+P4.+T
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BR4O4.+T/7T,0/,8,6+/PU,884O4/64S4P.44/ PR4

+/+-=T,TO4T3-PT78jl$E(D +/U JMl$jD9BR4

U4V4-7L4U *4PR7U R+U PR46R+O+6P4O,TP,6T78-7.

67TP$ -7.-,*,P78U4P46P,7/ +/U 077U +663O+6=$

+/U ,P673-U S4+LL-,4U P7PR4U4P4O*,/+P,7/ 78
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*3-P,$PO+64*4P+-4-4*4/P,/ 4U,S-4V404P+S-47,-9

<20 =&81*&4U,S-4V404P+S-47,-! *,6O7.+V4L-+T*+$+P7*,64*,TT,7/ TL46PO7T67L=! PO+64*4P+-4-4*4/P!

TL46PO+-,/P4O84O4/64! S+6;0O73/U ,/P4O84O4/64! *+PO,248846P

@@食用植物油中所含无机元素对于食用植物油的

新鲜度(储存性和安全性起重要作用$有些微量金属

元素"如M3和N4#能与脂类直接反应生成脂类烷基

自由基$产生活性氧$同时还通过分解氢过氧化物加

速食用植物油的自动氧化,#-

$在氧化过程中产生的

过氧化物(醛(酮(酸(环氧化合物以及其他化合物可

能产生异味$降低油的品质$且食用后会导致人体消

化系统产生病变$并通过与其他食物成分发生反应

增加致癌的风险性,!-

% 因此$准确测定食用植物油

中多种微量金属元素的含量具有重要意义%

食用植物油中微量金属元素可来自植物基因

型(土壤(环境(肥料以及含有金属元素的杀虫剂$或

来自加工过程中金属元素的污染,%-

% 有关食用植

物油中微量金属元素含量的分析已有大量文献报

道$分析方法主要包括原子吸收光谱法"EED#

,Y $>-

(

电感耦合等离子体发射光谱法"JMl$C(D#和电感

耦合等离子体质谱法"JMl$jD#

,' $&-

% 其中&EED

属于单元素分析方法$不具有高通量分析特性$不适

合多元素的快速分析!JMl$C(D 和 JMl$jD 结合

了电感耦合等离子体"JMl#用于原子化和电离样品

的显著特征$均能进行多元素的快速分析$且灵敏度

高$检出限低$准确性好$尤其是 JMl$jD 比

JMl$C(D具有更低的检出限$成为食用植物油中痕

量以及超痕量元素高通量分析的首选方法% 然而$

在JMl运行过程中需使用高纯氩气为工作气$分析

成本高$不利于在生产一线或偏远地区实验室推广

使用% 微波等离子体 $原子发射光谱法 "jl$

E(D#采用磁场耦合微波能量并激发等离子体$实现

了高效激发与能量耦合$产生稳定的氮气等离子体$

采用空气和氮气为工作气大幅度降低了分析成

本,#" $#!-

% 本文以WFC

%

和 W

!

C

!

为消解试剂对食用

植物油进行微波消解$采用 jl$E(D 测定其中微

量金属元素 j0(E-(m(F+(M+(N4(M3(i/(DO(j/ 的

含量$以期为食用植物油中多种微量金属元素的快

速准确测定提供低成本分析方法%

>?材料与方法

#9#@实验材料

j0(E-(m(F+(M+(N4(M3(i/(DO(j/ 单元素标

准溶液"# """ *0:I#$f(I+(I3 内标溶液"# """

*0:I#$国药集团化学试剂有限公司!WFC

%

"质量分

数 >?Z#(W

!

C

!

"质量分数 %"Z#$德国 j4O6; 公司!

食用植物油样品"大豆油(花生油(菜籽油(橄榄油(

葵花籽油(芝麻油#$购置于京东超市!实验用水为

超纯水%

E0,-4/PY!"" 型jl$E(D仪"配备 Y#"' 氮气发

生器(C/4F4S雾化器(双通道玻璃旋流雾化室(DlD

% 自动进样器(jl(2L4OP数据处理软件#$美国

E0,-4/P公司!jEeT? 微波消解仪$美国 M(j公司!

j,--,$h超纯水处理系统$美国 j,--,L7O4公司!

E0,-4/P[["" 型 JMl$jD 仪$美国 E0,-4/P公司!

,MEl'Y"" JMl$C(D仪$美国BR4O*7N,TR4OD6,4/P,8,6

公司%

#9!@实验方法

#9!9#@样品处理

准确称取植物油样品 "9? 0"精确到 "9""" # 0#

于微波消解罐中$依次加入 ? *IWFC

%

(# *IW

!

C

!

$

敞开罐盖预消解 %" *,/ 后按所设定的操作条件进

行微波消解% 消解结束后自然冷却至室温$打开罐

盖$用超纯水将样品消解溶液转移至 ?" *I聚乙烯

容量瓶中定容$待测% 采用相同的处理方法制备空

白溶液%

微波消解条件,#%-

&最大功率 # >"" A$爬升 %

*,/$控制温度 #""n$保持 % *,/!最大功率 # >""

A$爬升 ' *,/$控制温度 #?"n$保持 % *,/!最大功

率 # >"" A$爬升 ? *,/$控制温度 #'"n$保持 %

*,/!最大功率 # >"" A$爬升 ? *,/$控制温度

#&"n$保持 #" *,/%

#9!9!@jl$E(D测定

采用单元素标准溶液配制 "(#"(?"(!""(# """

#

0:I的E-(N4(M3(i/(DO(j/ 系列混合标准溶液和

"(!"(#""(Y""(! """

#

0:I的 j0(m(F+(M+系列混

合标准溶液$采用 jl$E(D 进行测定$以分析元素

的信号强度与内标元素信号强度的比值对标准溶液

质量浓度建立校准曲线% 同时对样品和空白溶液进

行测定$根据校准曲线利用 jl$E(D 自带 jl

(2L4OP软件计算得到样品中分析元素的含量%

jl$E(D条件&eN功率 # """ A!气源为氮气!

雾化气流速 "9Y? _"9[" I:*,/!泵速 #? O:*,/!积分

时间 % T!读数次数 % 次!冲洗时间 Y" T!稳定时间 !"

>!#
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T!背景校正为快速线性干扰校正"NIJM#%

@?结果与讨论

!9#@分析线的选择

氮气作为等离子体工作气$运行成本低且安全

性能好"不易燃烧#$但与氩气等离子体相比$二者

具有不同的性能% 在氮等离子体中$由于激发温度

较低$大多数元素处于比离子态更低的原子态$因此

为确保发射光谱信号强度$减少分析元素的光谱干

扰$需准确选择各元素的分析波长$以获得高灵敏度

并尽量避开光谱干扰%

根据jl(2L4OP提供的分析谱线以及相应谱线

所存在的其他谱线干扰$对同一元素选择多条谱线

进行对比分析$优选动态范围宽(光谱干扰少(谱线

信号强度大的谱线为分析线% 如 j0的可选谱线为

%[%9[!&(![?9!#%(!'&9??% /*$其中j0!'&9??% /*

会受到j/ !'&9Y[! /*和 j/ !'&9[!' /*的干扰$

j0%[%9[!& /*的灵敏度虽然比 j0![?9!#% /*

低$但 j0%[%9[!& /*的谱线动态范围宽$检出限

低且不受光谱干扰$本实验选择 j0的分析线为

%[%9[!& /*% M3 的两条原子线 %!Y9'?Y /*和

%!'9%&? /*均为高灵敏谱线$但两条原子线均面临

着光谱干扰$N4谱线 %!Y9>&> /*和 %!Y9[!" /*会

对M3 %!Y9'?Y /*构成潜在光谱干扰$M+%!'9Y>'

/*会对M3 %!'9%&? /*产生干扰$考虑到食用植物

油中的M+含量通常比N4高$本实验选择M3 %!Y9'?Y

/*为分析线% 其余元素分析线的选择与j0(M3 相

似$分别选择 %&>9#?!(>>9Y&'(?[[9&&?(%&%9%>>(

!?&9&Y"(!#%9[?'(Y"'9''#(!?'9>#" /*作为E-(m(

F+(M+(N4(i/(DO(j/的分析线%

!9!@干扰及校正

通过分析波长的选择避免了大量光谱干扰$但

仍然存在潜在光谱干扰$并且无法消除基体成分及

等离子体光源本身所发射的强烈杂散光所形成的背

景干扰% 如本实验选择M3 %!Y9'?Y /*为分析线则

要面临N4的光谱干扰% jl(2L4OP提供的 NIJM技

术能够自动扣除N4的光谱干扰$同时能自动扣除空

白背景干扰"如图 # 所示#% 由于所有分析元素都

存在背景干扰$本实验对所有分析元素均采用 NIJM

技术校正光谱干扰和背景干扰%

图 >?应用SC#:技术校正:'B@D ĜED +5的

光谱干扰和背景干扰

@@基质组成差异会导致溶液比重(黏度及表面张

力等物理性质不同$从而影响溶液的雾化效果$进而

影响分析谱线强度的精密度和灵敏度$产生基体效

应,#Y-

% 本实验采用内标法进行校正$通过在样品溶

液(标准溶液和空白溶液中在线加入 # *0:I的 f(

I+(I3内标元素$借助分析元素与内标元素的信号

强度比值来补偿谱线强度变化% 考察了未加入内标

元素和加入内标元素后样品溶液中分析元素谱线强

度的变化$结果见图 !% 从图 !"E#可以看出$未加

入内标元素时$受基体效应的影响$抑制了所有分析

元素的谱线信号强度$分析时间越长$影响越严重%

从图 !"Q#可以看出$加入内标元素后$所有分析元

素的谱线信号强度平稳$表现出良好的长期稳定性$

表明加入内标元素可以有效补偿谱线强度变化$校

正基体效应%

@@@@

图 @?内标元素对基体效应的校正作用

!9%@校准曲线与检出限

采用 jl$E(D 法测定系列标准溶液$以分析

元素的信号强度与内标元素的信号强度的比值对标

准溶液质量浓度建立校准曲线并进行线性回归$考

察分析元素的线性关系% 分别连续分析空白溶液中

各元素的信号强度$计算 ## 次测定结果的标准偏

差$以 % 倍和 #" 倍标准偏差对应质量浓度为各元素

的仪器检出限"IC\#和定量限"ICh#

,#?-

$同时采用

'!#
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GQ?""&9!>[)!"#> 所规定的 JMl$C(D 进行对比

分析$结果见表 #% 从表 # 可以看出$所有分析元素

在各自的线性范围内线性相关系数大于等于

"9&&& >$表明所建立的分析方法具有良好的线性关

系% jl$E(D的IC\为 "9#! _Y9!&

#

0:I$ICh为

"9Y" _#Y9%"

#

0:I$除N4的IC\稍高以外$其余分

析元素的 IC\均小于 #9?"

#

0:I$多数分析元素

的 IC\低于 JMl$C(D$能实现食用植物油中微克

级金属元素的测定%

表 >?分析元素的线性回归方程%检出限和定量限

元素 线性回归方程
线性范围:

"

#

0:I#

线性相关系数

"'#

IC\:"

#

0:I#

jl$E(D JMl$C(D

ICh:"

#

0:I#

jl$E(D JMl$C(D

j0

$̀ !9"! a#"

$Y

"$#9[% a#"

$%

%9[% _! """ "9&&& & #9#? Y9"> %9[% #%9?"

E-

$̀ ?9?' a#"

$%

"$!9'# a#"

$!

!9%' _# """ "9&&& [ "9'# ?9%# !9%' #'9'"

m

$̀ '9![ a#"

$%

"$#9"# a#"

$!

Y9?Y _! """ #9""" " #9%> &9'? Y9?Y %!9?"

F+

$̀ #9&' a#"

$%

"$>9&# a#"

$%

%9%[ _! """ "9&&& & #9"Y %9#! %9%[ #"9Y"

M+

$̀ %9&! a#"

$!

"$%9#% a#"

$%

#9&" _! """ "9&&& ' "9?' !9#% #9&" '9#"

N4

$̀ #9>? a#"

$%

"$'9"> a#"

$!

%>9%" _# """ "9&&& [ Y9!& Y9Y" #Y9%" #Y9["

M3

$̀ #9"% a#"

$%

"$#9!! a#"

$!

Y9"# _# """ "9&&& & #9!# "9&[ Y9"# %9!'

i/

$̀ #9[? a#"

$Y

"$>9#? a#"

$%

Y9'> _# """ "9&&& > #9Y% #9!% Y9'> Y9#"

DO

$̀ [9'? a#"

$%

"b#9Y% a#"

$%

"9Y" _# """ #9""" " "9#! "9>Y "9Y" !9#!

j/

$̀ >9"> a#"

$%

"$#9%Y a#"

$%

"9[[ _# """ "9&&& [ "9!> #9!" "9[[ Y9""

!9Y@方法的准确性和精密度

为评价 jl$E(D 的分析性能$将一个食用植

物油样品分成两份$一份经微波消解后分别采用

jl$E(D 和 GQ?""&9!>[)!"#> 所规定的 JMl$

jD平行测定 > 次$计算各元素的相对标准偏差

"eD\#$并采用 <检验法对两种分析方法进行单向

统计学结果分析$根据#值判定检验结果!另一份加

入各元素标准溶液后进行微波消解$采用 jl$E(D

平行测定 > 次$计算各元素的加标回收率$结果见表

!% 从表 ! 可以看出$在 &?Z的置信度水平$jl$

E(D 与 JMl$jD 的测定结果无显著性差异

"#q"9"?#$各元素的加标回收率在 &?9YZ_#"Y9"Z

之间$eD\在 !9'Z _Y9#Z之间"eD\p?Z#$表明

jl$E(D准确性好$精密度高%

表 @?XPQ;NK和#:PQXK的对比分析结果

元素

jl$E(D

测定值:"

#

0:0# eD\:Z

加标值:

"

#

0:0#

加标测定值:

"

#

0:0#

加标回收率:

Z

JMl$jD

测定值:"

#

0:0# eD\:Z

#

j0 >9?# o"9!" %9# ?9"" ##9Y" &'9[ >9>" o"9!% %9? "9!Y

E- %9?& o"9#" !9[ ?9"" [9%> &?9Y %9?? o"9#! %9Y "9!'

m Y>9[" o#9&! Y9# ?"9" &[9#" #"!9> Y'9?" o#9%" !9' "9!Y

F+ [Y9%" o%9#Y %9' ?"9" #%>9"" #"%9Y [>9"" o!9'> %9! "9#'

M+ ?"9[" o#9[% %9> ?"9" #"!9"" #"!9Y ?#9>" o"9&% #9[ "9#[

N4 !#9"" o"9?' !9' !"9" Y"9%" &>9? !#9%" o"9Y? !9# "9#'

M3 !9>Y o"9"[ %9" ?9"" '9[! #"%9> !9>! o"9"? #9& "9%#

i/ Y9#" o"9#! !9& ?9"" &9"# &[9! Y9!# o"9#" !9Y "9">

DO #9>' o"9"? %9" !9"" %9?[ &?9? #9'" o"9"% #9[ "9#!

j/ "9%' o"9"# !9' "9?" "9[& #"Y9" "9%[ o"9"# !9> "9">

!9?@食用植物油样品分析

采用jl$E(D 对 > 种瓶装食用植物油"大豆

油(花生油(菜籽油(橄榄油(葵花籽油(芝麻油#进

行分析$每个样品平行测定 > 次$结果见表 %% 从表

% 可以看出$> 种瓶装食用植物油中的金属元素含量

差异较大$花生油中j0(m(F+(N4(i/(j/ 含量明显

高于其他食用植物油$芝麻油中 M+含量明显高于

其他食用植物油$葵花籽油中的 M3 含量明显高于

其他食用植物油$几种植物油中的 E-(DO(j/ 的含

量均处于较低水平%

[!#

MWJFECJID EF\NEBD@@@@@@@@@@@@@@!"!# ]7-̂Y> F7̂?



表 B?XPQ;NK法对食用植物油样品分析结果#&TF$

!

([(

元素 大豆油 菜籽油 橄榄油 花生油 葵花籽油 芝麻油

j0 >9?# o"9!" #9#' o"9"Y Y9!% o"9#% ?'9!" o#9!# #9[% o"9"' %9'# o"9#"

E- %9?& o"9#" !9"> o"9"' #9>Y o"9"? #9!? o"9"Y !9"' o"9"> "9&% o"9"%

m Y>9[" o#9&! %'9!" o#9"Y >"9&" o!9'> #?[9"" oY9%[ ##9>" o"9%Y ?%9Y" o#9>!

F+ [Y9%" o%9#Y Y?9#" o#9%" '?9%" o%9## %'&9"" o#"9! #Y9"" o"9Y? '>9#" o"9Y"

M+ ?"9[" o#9[% !"9?" o"9>> #!9"" o"9%[ ?%9%" o#9Y> &9!" o"9![ #"%9"" o%9&#

N4 !#9"" o"9?' %Y9%" o#9#? #"9#" o"9%' ?#9"" o#9>" #"9%" o"9%" Y?9"" o#9#>

M3 !9>Y o"9"[ #9'> o"9"> "9&> o"9"Y "9[Y o"9"% Y9Y# o"9#? !9>! o"9"[

i/ Y9#" o"9#! %9!" o"9#" #9Y? o"9"? '9"# o"9!" "9[' o"9"% ?9"? o"9#'

DO #9>' o"9"? "9?" o"9"! "9'Y o"9"% #9!! o"9"? "9>? o"9"% #9Y& o"9">

j/ "9%' o"9"# "9>> o"9"% "9'[ o"9"Y %9#% o"9#! #9!" o"9"? "9[[ o"9"Y

@@食用植物油是人们日常膳食必不可少的部分$

其总体质量通常根据有机成分来确定$虽然也能为

人体补充必需微量金属元素$但为减少食用植物油

在加工和储存过程中的氧化$应尽量降低食用植物

油中微量金属元素的含量%

B?结?论

利用微波等离子体 $原子发射光谱法"jl$

E(D#能同时测定食用植物油中的 #" 种微量金属元

素% 通过选择各元素的分析波长避免了大量光谱干

扰$利用快速线性干扰校正"NIJM#技术能同时校正

光谱干扰和背景干扰$选择 f(I+(I3 为内标元素校

正基体效应% 食用植物油样品经微波消解后采用

jl$E(D测定可以获得稳定的分析信号和准确的

分析结果$各元素的检出限"IC\#为 "9#! _Y9!&

#

0:I$加标回收率在 &?9YZ _#"Y9"Z之间$eD\小

于等于 Y9#Z% 本方法无需使用昂贵的高纯氩气$

分析运行成本低$无需使用易燃或氧化性气体$安全

性高$为食用植物油中微量金属元素的高通量分析

提供了经济可靠的新方法%
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