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摘要!利用电感耦合等离子体质谱!?6i#J4#仪对回收油脂与食用植物油中 !2 种元素含量进行分

析检测"了解回收油脂与食用植物油中 !2 种元素含量的差异"以此鉴别回收油脂与食用植物油%

采集合格食用植物油样品 !! 份"回收油脂样品 $!" 份"经微波消解后"进入 ?6i#J4 仪检测 !2 种

元素含量"结合偏最小二乘法判别分析进行元素差异分析"找出不同类型回收油脂与食用植物油的

特殊差异元素% 结果表明*6G'6_'ES'@X'J+在未精炼回收油脂和食用植物油中的含量差异较大"

可以作为鉴别未精炼回收油脂和食用植物油的指标元素$ES'6d 两种元素在精炼回收油脂和食用

植物油中的含量差异较大"可用于精炼回收油脂的鉴别$6W'6d'A/'6X'ia'>/'AH含量在不同颜色

精炼回收油脂中有明显差异"可以此来指导回收油脂的进一步提炼"并根据其元素含量的高低用于

生物原油等再利用% 研究结果可为回收油脂与食用植物油的鉴别提供参考%
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55回收油脂是指在生产!生活中经过反复加工!无

法食用的各类劣质油脂的总称-$.

%一般可以分为餐
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饮行业内的地沟油(俗称泔水)!反复使用的煎炸油

等" 回收油脂含有大量的毒素!苯并芘!反式脂肪

酸!重金属等有害成分-!.

%经过加工的回收油脂很

难通过感官指标鉴别-$.

" 因此%采用合适的鉴别方

法对回收油脂与食用植物油进行区分尤为重要"

以往针对地沟油!煎炸老油的鉴别分析主要集

中在酸值!过氧化值以及个别元素的初级分析-1 #8.

%

但这种初级鉴别对于一些经过精炼处理的回收油脂

效果不好" 利用气质!液质等设备可以对回收油脂

中的动物油脂成分进行鉴别%但也存在鉴别单一化

的缺点%效果不佳" 电感耦合等离子体质谱仪由于

具有分析速度快!线性范围宽!多元素可同时测定等

优点%被广泛用于元素含量的测定-% #9.

" 分析发

现%不同的油脂中元素含量存在较大差异%因此本

文采用电感耦合等离子体质谱(?6i#J4)仪对未

精炼和精炼回收油脂与食用植物油中的 !2 种元

素含量进行测定%结合偏最小二乘法判别分析进

行元素差异分析%找出其特征差异元素%利用元素

间的差异鉴别不同类型油脂%为回收油脂的鉴定

提供科学依据"

$%材料与方法

$&$5实验材料

$&$&$5原料与试剂

食用植物油样品 !! 份%涉及 9 个品种" 所有样

品均来自深圳市某检测科技有限公司检测合格的生

产!流通环节样品"

回收油脂样品 $!" 份%涉及两种类型%分别为未

精炼回收油脂和精炼回收油脂%其中精炼回收油脂

由地沟油与未精炼回收油脂混合经过高温加热至

!7"n蒸煮脱臭!活性炭吸附脱色等步骤精炼而成%

按照颜色分为红色!泛黑!凝固!白色!棕色和其他精

炼回收油脂*地沟油或未精炼回收油脂按照隔天采

样 $ 批次的频率采集%由银川某生物技术有限公司

提供"

铍(MS)!钠(@X)!钙(6X)!钾(Z)!镁(J/)!铝

(AH)!钒(F)!铬(6W)!锰(J+)!铁(ES)!钴(6G)!

镍(@-)!铜 (6_)!锌 (V+)!砷 (Ac)!硒 ( 4S)!锶

(4W)!锡(4+)!钼(JG)!银(A/)!镉(6d)!锑(4a)!

钡(MX)!钛(3-)!铊(3H)!铅(ia)多元素混合标准

溶液 (质量浓度 $""

"

/(UC%样品编号 I@J #

J!2$$7$ #!"$1)%国家有色金属及电子材料分析测

试中心*汞(>/)标准溶液(质量浓度 $ """

"

/(UC%

样品编号I4M"7 #$2!' #!""7)!金(A_)标准溶液

(样品编号I4M"7 #$2$8 #!""7)%国家有色金属及

电子材料分析测试中心*高纯硝酸(!&8 C)%上海安

谱实验科技有限公司*活性炭*脱脂棉*混合内标液

(钪(4*)!钇(f)!铟(?+)!铋(M-))*调谐液*滤纸"

$&$&!5仪器与设备

电感耦合等离子体质谱(?6i#J4)仪%德国耶

拿公司*微波消解仪%安东帕(上海)公司*赶酸加热

器%北京莱伯泰科仪器股份有限公司*电热板%美国

CAM3L6>公司*电子分析天平%瑞士梅特勒公司*

电热鼓风干燥箱%上海精密仪器公司*超纯水制备系

统%德国赛多利斯公司"

$&!5实验方法

$&!&$5标准溶液的配制

!% 种元素的混合标准溶液+量取 !8"

"

C多元

素混合标准溶液至 !8 UC聚乙烯瓶中%再加入 !:

>@B

1

溶液定容至刻度%制成质量浓度为 $

"

/(UC

的一级稀释液*再量取不同体积的一级稀释液进行

稀释%得到质量浓度分别为 8!$"!$8!!"!!8!8"!$""

+/(UC的 !% 种元素的系列混合标准溶液"

汞(>/)标准溶液+量取汞标准溶液 !8

"

C至

!8 UC聚乙烯瓶中%加入 !:金(A_)溶液定容至刻

度%制成质量浓度为 $

"

/(UC的一级稀释液*再量

取不同体积的一级稀释液进行稀释%得到质量浓度

分别为 "&7!"&9!$&!!$&%!!&"!7&" +/(UC系列汞标

准溶液"

$&!&!5标准曲线的绘制

分别取适量系列标准溶液注入 ?6i#J4 仪中

进行测定%以质量数为纵坐标%标准溶液质量浓度为

横坐标%绘制标准曲线" 得到 !2 种元素标准曲线方

程及对应的 !2 种元素标准曲线方程的相关系数

(均大于等于 "&''2 ")" 考虑到标准曲线方程较

多%本文在此省略"

?6i#J4 测定条件+调峰扫描%粗调%重复扫描

!" 次%雾化气流量 $&"$ C(U-+%碰撞气(>S)流量

$$8 UC(U-+*混合内标液质量浓度 $" +/(UC*调谐

液质量浓度 $ +/(UC"

$&!&15样品消解

称取("&!"" p"&""8)/样品于聚四氟乙烯消解

罐中%加入 9 UC硝酸%放入微波消解仪内进行消解%

消解程序见表 $%其中未精炼回收油脂样品放入赶

酸加热器中 $""n加热 1" U-+%除去酒精等易燃易

挥发物质后%再放入微波消解仪按表 $ 程序进行消

解%将消解完成后的样品用水转移至 8" UC聚乙烯

比色管中定容%摇匀"

9$$
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表 $%微波消解程序

步骤 功率(e 升温时间(U-+ 保持时间(U-+ 风扇转速((W(U-+) 红外温度(n

$ $ 7"" 8 8 $

! $ 9"" 8 $8 $

1 $ !"" 8 $" $

7 # # $8 1

!$"

$&!&75样品的测定

取适量消解的样品注入?6i#J4仪中%按 $&!&!

?6i#J4测定条件进行测定%带入标准曲线方程计

算 !2 种元素的含量"

$&!&85数据处理

运用 4-U*X#O 软件进行偏最小二乘法判别分

析*利用LR*SH软件进行数据统计并进行方差分析

(A@BFA)和iSXWcG+相关性分析"

&%结果与分析

!&$5方法评价

!&$&$5方法的准确度与精密度

采用加标回收率衡量方法的准确度%并用重复

性实验结果的相对标准偏差(K4D)衡量方法的精

密度"

取回收油脂样品 % 份%每个样品中加入不同质

量浓度的标准溶液%按 $&!&1 和 $&!&7 方法测定样

品中 !2 种元素的含量%每个质量浓度测定 8 次%计

算各元素的加标回收率!回收率的K4D和重复性实

验的K4D%结果见表 !"

表 &%方法学评价结果

元素
检出限(

(+/(UC)

定量限(

(+/(UC)

回收

率(:

回收率

K4D(:

重复性

K4D(:

MS "&"$2 % "&"89 8 9'&% 7&87 1&!!

@X "&87% " $&%9! " '"&7 $&"8 "&29

J/ "&'8! $ 1&$21 9 '9&' $&82 !&1!

AH "&12$ 1 $&!12 % ''&1 !&%9 $&29

Z %&72! ' !$&82% ! $"1&7 !&'9 $&17

6X $"&"72 " 11&79' ' $"9&1 $&"% "&99

3- "&8$! 1 !&111 ! '8&1 1&!! !&78

F "&"!$ 2 "&"2! ! ''&8 1&!9 $&%8

6W "&"9" 7 "&!22 9 $""&' $&"9 "&''

J+ "&$"7 1 "&172 8 ''&8 !&"' $&17

ES %&992 % !!&'89 9 $"8&1 7&19 !&!!

6G "&"!8 $ "&"91 2 '9&! 1&!! $&"'

@- "&$%" 7 "&817 9 $"1&! $&1! "&8%

6_ "&$19 ! "&7%" 2 '9&1 7&99 1&87

V+ "&'"8 ! 1&"$2 ! '9&2 !&$$ $&29

Ac "&$!! ' "&7"' 2 $"!&1 "&'9 "&22

4S 7&87$ % $8&$19 2 '%&8 1&"$ $&1!

4W "&"97 9 "&!9! 8 ''&! $&"9 "&29

JG "&"$2 ! "&"82 ! 9'&1 1&$$ !&!"

A/ "&""% ! "&"!" % $"1&7 !&29 $&29

续表 &

元素
检出限(

(+/(UC)

定量限(

(+/(UC)

回收

率(:

回收率

K4D(:

重复性

K4D(:

6d "&"2" 8 "&!17 ' '2&! $&%2 "&'9

4+ "&"%' 2 "&!1! 8 92&7 "&29 $&11

4a "&$"% " "&181 1 '"&1 "&%2 "&''

MX "&$$' 1 "&1'2 8 ''&1 $&17 $&%2

>/ "&"%' ! "&!1" 9 99&1 $&'! "&%8

3H "&""9 " "&"!2 2 ''&1 $&7! "&92

ia "&"7' 2 "&$%8 8 $"7&! 1&2% $&9'

55从表 ! 可以看出+采用本方法测定回收油脂样

品中的 !2 种元素含量的加标回收率为 92&7: =

$"9&1:%回收率的K4D为 "&%2: =7&99:%重复性

K4D为 "<8%: =1&87:%表明所用方法的准确度和

精密度较高%均能达到定量分析的要求"

!&$&!5方法的检出限和定量限

取适量标准溶液注入 ?6i#J4 仪中进行多次

测定%分别以 1 倍和 $" 倍信噪比计算 !2 种元素的

检出限和定量限%结果见表 !" 由表 ! 可看出%!2 种

元素的检出限和定量限分别为 "&""% ! =$"&"72 "

+/(UC和 "&"!" % =11&79' ' +/(UC"

!&!5未精炼回收油脂与食用植物油间元素差异

分析

利用 4-U*X#O 软件进行未精炼回收油脂和食

用植物油中元素组成的偏最小二乘法判别分析

(iC4 #DA)%结果见图 $%其中图 $(X)为 iC4 #DA

得分图%图 $(a)为载荷图(方框中的元素为变量投

影重要性大于 $ 的元素)" 由图 $ 可看出%未精炼回

收油脂和食用植物油中元素组成有很明显的差异%

其中有 ' 种元素区别较大%分别为6W!6G!4+!6_!Z!

ES!@X!6X!J+" 利用这些元素的方差结果制作柱状

图查看其元素差异%结果见图 !"

由图 ! 可以看出%' 种元素在未精炼回收油脂

中与食用植物油中均有不同程度差异%其中6G!6_!

ES!@X!J+ 8 种元素的差异较明显" 分析其差异的

原因可能是未精炼回收油脂中含有大量污染物质!

洗涤剂等导致一些金属元素含量超标%与食用植物

油有明显差异%可作为用于鉴别未精炼回收油脂和

食用植物油的指标元素"
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图 $%未精炼回收油脂和食用植物油中元素组成的NXRJ!.图

图 &%未精炼回收油脂与食用植物油差异元素比较结果

!&15精炼回收油脂与食用植物油间元素差异分析

利用 4-U*X#O 软件进行精炼回收油脂与食用

植物油中元素组成的iC4 #DA%结果见图 1%其中图

1(X)为iC4 #DA得分图%图 1(a)为载荷图(方框中

的元素为变量投影重要性大于 $ 的元素)" 由图 1

可看出%精炼回收油脂与食用植物油元素组成整体

有较明显差别%其中6W!6G!4S!Z!6d!ES!@X这 2 种

元素在不同类型精炼回收油脂与食用植物油中有明

显差异%利用这些元素的方差结果制作柱状图研究

其元素差异%结果见图 7" 由图 7 可以看出%2 种元

素在精炼回收油脂中与食用植物油中均存在差异%

其中 ES!6d 元素在精炼回收油脂中较食用植物油

中的含量高%且与食用植物油差异较大" 精炼回收

油脂中部分元素含量与食用植物油接近%可能是因

为精炼回收油脂经过处理%一部分金属元素被活性

炭吸附%造成在鉴别时含量差异较小" 因此%ES!6d

可作为鉴别精炼回收油脂与食用植物油的指标

元素"

5555

图 '%精炼回收油脂与食用植物油中元素组成的NXRJ!.图

"!$
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图 (%精炼回收油脂与食用植物油差异元素比较结果

!&75不同颜色精炼回收油脂间元素差异分析

不同颜色精炼回收油脂中元素组成的 iC4 #

DA结果见图 8%其中图 8(X)为iC4 #DA得分图%图

8(a)为载荷图(方框中的元素为变量投影重要性大

于 $ 的元素)" 由图 8 可以看出%6W!6d!J/!A/!6X!

ia!4W!V+!>/!MX!J+!Z!AH!3-!F在不同颜色精炼

回收油脂中有很明显的差异%利用这些元素的方差

结果制作柱状图研究其元素差异%结果见图 %"

5555

图 )%不同颜色精炼回收油脂中元素组成的NXRJ!.图

55由图 % 可以看出+6W!6d!A/!6X!ia!>/!AH2 种

元素的差异较明显%同时也说明了不同颜色的精炼

回收油脂间因其状态!颜色不同%导致元素间有较大

差异*红色和泛黑回收油脂主要污染元素为6d!6X!

J/!ia!4W!V+!Z!AH!3-%这两类回收油脂主要来源

于火锅店!烧烤店等餐饮行业%火锅店!烧烤店因长

时间煎炸!熬制食材%且食材种类繁杂%器皿多采用

金属制品%导致其油中 6d!J/!6X!ia!Z!AH等元素

含量剧增*凝固和白色回收油脂的主要污染元素为

6W!A/!4W!V+!Z!3-%这两类回收油脂主要来源于熟

肉店!小吃店等餐饮行业%分析发现%造成这两类回

收油脂中 6W!A/!4W!V+!Z!3-元素含量偏高的原因

可能与食材有很大关联"

'%结%论

本文采用电感耦合等离子体质谱(?6i#J4)

仪%对不同类型的回收油脂与食用植物油中 !2 种元

素的含量进行检测%并利用 4-U*X#O 软件进行偏最

小二乘法判别分析%研究差异性元素" 通过比较发

现%未精炼回收油脂与食用植物油中的差异元素主

要是6W!6G!4+!6_!Z!ES!@X!6X!J+ ' 种元素%其中

6G!6_!ES!@X!J+ 8 种元素的含量存在较大差异%

可作为鉴别未精炼回收油脂和食用植物油的指标元

素*ES!6d元素可作为鉴别精炼回收油脂与食用植

物油的指标元素*不同颜色精炼回收油脂中6W!6d!

A/!6X!ia!>/!AH2 种元素的含量有明显差异%可以

此来指导回收油脂的进一步提炼%并根据其元素含

量的高低用于生物原油等再利用"
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