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摘要:建立了溶剂浸泡灢石墨炉原子吸收光谱法测定干性食品包装纸中重金属铅、砷、镉、铬和镍溶出量的测定

方法,优化确立了溶剂种类、试验质量、乙酸浓度、提取温度和提取时间等因素对迁移量的影响。结果表明:各

元素的检测限分别为0.0172,0.0235,0.0021,0.0735,0.0645mg/kg,加标回收率分别在88.0%~92.4%,

93.4%~108.9%,107.1%~121.3%,94.5%~106.9,99.8%~123.0%,精密度 RSD分别为6.89%,3.55%,

21.46%,1.32%,5.00%,表明此方法能够满足对干性食品包装纸中重金属迁移量的测定。
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Abstract:ThedeterminationmethodofmigrationamountsofheavymetalPb,As,Cd,Cr,andNiindryfood

wrappingsbygraphitefurnaceatomicabsorptionspectrometrywasestablished.Theexperimentalconditions,

suchassolvent,samplequality,acidconcentration,extractiontemperatureandextractiontime,werestudied.

Theresultsshowedthatundertheoptimalconditions,thedetectionlimitofPb,As,Cd,Crand Niwas

0.0172,0.0235,0.0021,0.0735and0.0645 mg/kgrespectively;theaveragerecoverieswere88.0% ~

92.4%,93.4%~108.9%,107.1%~121.3%,94.5%~106.9%,and99.8%~123.0% withrelativestand灢
arddeviationsof6.89%,3.55%,21.46%,1.32%and5.00%respectively.Itwasconcludedthatthismethod

canmeetthedemandofmigrationamountsanalysisofheavymetalindryfoodwrappings.
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暋暋纸质食品包装材料和传统的包装材料相比有很

多优点,因此,近年来纸质食品包装材料在食品包装

材料中所占的比例呈稳定增长的趋势[1-2] 。 随着食

品安全要求的不断增强,食品包装材料领域一个重要

的研究集中在食品包装材料中的化学污染物是否会

从食品包装材料上迁移到食品中,从而危害人体的健

康。 虽然目前纸质食品包装材料的迁移研究没有塑

料食品包装材料迁移研究得那么广泛,但是有研究表

明,纸质食品包装材料中的化学污染物迁移到食品中

的现象确实存在[3] 。

在国内,干性食品包装纸中重金属的检测分析方

法一般按照GB/T5009-2003相关要求进行。 客观

地讲,现有标准检测方法得到的结果主要是样品内固

有的重金属含量,并不能代表包装纸向食品中迁移的

真实含量[3-5] 。 食品包装材料作为 “间接食品添加

剂暠与食品质量密切相关,在扩散动力学的作用下,重
金属元素会适量迁移入与其接触的食品。 所以,在国

外发达国家,对食品包装用纸中重金属的检测主要以

溶出量为依据。 比如,欧盟各国家对拟接触食品的纸

和卡纸中重金属的检测,主要按照EN12498:2005标

准的要求,采用热水或冷水浸提,再采用相应仪器进

行分析检测[6-8] 。 虽然国外的检测标准更为科学,操

作性更强,但是,从处理强度考虑,此种前处理条件过

于温和,不利于严格监控食品安全质量。



暋廖惠云等暋干性食品包装纸中重金属迁移量测定影响因素的系统研究
35暋暋暋

笔者以国内某一品牌糖果所用的包装纸为研究

对象,基于重金属迁移量研究的需要,在参考相关文

献的基础上[9-10] ,采用石墨炉原子吸收光谱法,以乙

酸(或水)为萃取溶剂,系统研究了提取溶剂、试样质

量、溶剂酸度、提取温度、提取时间等因素对干性食品

包装纸溶出物中重金属铅、砷、镉、铬和镍含量的具体

影响,以期为国内外相关标准的对比研究和进一步完

善国家标准制修定提供实验依据。

1暋实验

1.1暋试剂与仪器

Pb,As,Cd,Cr和 Ni标准溶液1g/L(美国 Mer灢
ck公司);Pd(NO3)2 溶液1g/L(美国Fluka公司);
冰 醋 酸 ( 分 析 纯, 南 京 化 学 试 剂 有 限 公 司 );

NH4H2PO4(美国 Fluka公司 );Mg(NO3)2 (美国

Fluka公司)。

AA800原子吸收光谱仪,含Pb,Cd,Cr,Ni空心

阴极灯以及 As无极放电灯(美国PE公司);Milli灢Q
Reference超纯水系统(美国 Millipore公司);AL204灢
IC型电子天平(感量:0.0001g,瑞士梅特勒灢托利多

公司);DZ4A灢WS离心机(湘仪实验室仪器开发有限

公司)。

1.2暋样品处理与分析

准确称取1g左右的干性食品包装纸样品,用无

菌剪刀剪碎至5mm暳5mm 左右的碎屑,置于50
mL离心塑料瓶中,加入40mL浓度(质量分数,全文

同)为4%的醋酸溶液,加盖旋紧,摇匀后,置于烘箱

内60曟条件下浸泡提取4h。 冷却室温后,通过离心

机在3000r/min的转速下离心5min,然后取上层清

液,然后按照表1的分析条件进行石墨炉原子吸收光

谱分析。
表1暋石墨炉原子吸收光谱仪测定Pb,As,Cd,Cr和Ni的操作条件

Tab.1OperatingconditionsofPb,As,Cd,Cr,andNideterminationbygraphitefurnaceatomicabsorptionspectrometer

元素名称 Pb As Cd Cr Ni
波长/nm 283.3 193.7 228.8 357.9 232.0

光谱通带/nm 0.7 0.7 0.7 0.7 0.2
灯电流/mA 10 380 4 25 25
测定方式 AA灢BG
干燥栙 110/5/30 110/5/30 110/5/30 110/5/30 110/5/30
干燥栙 130/15/30 130/15/30 130/15/30 130/15/30 130/15/30
灰化栙 750/10/20 1000/10/20 500/10/20 1100/10/20 1100/10/20

原子化栙 1600/0/5 2000/0/5 1500/0/5 2400/0/5 2400/0/5
净化栙 2450/1/3 2450/1/3 2450/1/3 2450/1/5 2500/1/5

氩气流量/(mL·min-1) 250
原子化方式 停气原子化

注入体积/毺L 20

基体改进剂

5毺LNH4H2PO4

溶液(10g/L)+

3毺LMg(NO3)2
溶液(1g/L)

5毺LPd(NO3)2
溶液(1g/L)+

3毺LMg(NO3)2
溶液(1g/L)

5毺LNH4H2PO4

溶液(10g/L)+

3毺LMg(NO3)2
溶液(1g/L)

15毺LMg(NO3)2
溶液(1g/L)

无

栙:各阶段的温度(曟)/斜坡(s)/保持(s)。

2暋结果与讨论

2.1暋提取溶剂的影响

为真实客观地评价干性食品包装纸中的重金属

向食品的转移情况,参考国内相关文献资料,综合得

到迁移模拟物主要有蒸馏水和乙酸,测试温度主要水

平分为40,60曟。 基于此,取一规格的干性食品包装

纸,分别在40,60曟的浸提条件下,依次选用超纯水

和4%的乙酸为萃取溶剂,按照上述分析方法进行处

理,得到不同提取溶剂条件下,试样中重金属的含量

见表2。
从表2中可以看出,在提取温度为40曟时,选用

乙酸为溶剂时,样品中 Pb,Cd,Cr和 Ni等4种重金

属的含量比选用水为溶剂时要高,其中后者条件下样

品中的含量都为未检测出,只有 As的含量前者较后
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表2暋不同提取溶剂条件下样品含重金属量

Tab.2Heavymetalmigrationunderdifferentextraction

solventconditions (mg/kg)

元素
提取温度为40曟
水 乙酸

提取温度为60曟
水 乙酸

Pb ND 0.161 ND 0.211
As 0.121 0.035 0.148 0.079
Cd ND 0.058 ND 0.059
Cr ND 0.072 0.50 3.96
Ni ND 0.072 ND 0.118

注:ND表示检测值低于检测限,下同。

者要低;在提取温度为60曟时,Pb,Cd,Cr和Ni以及

As含量的变化情况与提取温度为40 曟条件下的变

化规律基本一致,即在选用乙酸为溶剂时,Pb,Cd,Cr
和 Ni等4种重金属的含量要高,而在选用水为溶剂

时,As含量要高。 综合上述检测结果,可以得出选用

乙酸为溶剂较选用水为溶剂的萃取情况更为有效。
考虑到重金属迁移量的测试原则是采用基于科学证

据的严格试验条件进行,因此,在接下来的后续试验

研究中选择采用乙酸为提取溶剂,探索干性食品包装

纸中重金属的迁移情况。

2.2暋试样质量的影响

取同一规格的干性食品包装纸,分别准确称取

0.5,1.0,2.0,3.0g试样,按照上述分析方法进行处

理,得到系列试样质量条件下试样中重金属迁移含量

见表3。
表3暋试样在不同质量条件下样品中重金属含量

Tab.3Heavymetalcontentindifferentsamplequality
(mg/kg)

元素
试样质量/g

0.5 1.0 2.0 3.0
Pb 0.342 0.365 0.370 0.327
As 0.055 0.061 0.041 0.031
Cd 0.060 0.052 0.049 0.047
Cr 0.081 0.125 0.071 0.062
Ni 0.118 0.077 0.075 0.073

暋暋从表3中可以看出,随着试样质量的增加,试样

溶出物中各重金属的变化趋势变化不一。 随着试样

质量逐渐增大,Pb含量先增大,再稍微增加,随后减

少,其中试样质量为2.0g时,含量最大;As含量是

先缓慢增大,再减少,其中试样质量为1.0g时,含量

最大;Cd含量是逐渐缓慢减少,其中试样质量为0.5

g时,含量最大;Cr含量是先增加,再大幅度减少,其

中试样质量为1.0g时,含量最大;Ni含量先大幅减

少,再趋于平稳,其中试样质量为0.5g时,含量最

大。 综合上述各金属含量的变化情况,拟定较佳的试

样取样量为1.0g。

2.3暋乙酸浓度的影响

取一规格的干性食品包装纸,以体积分数为0.0
(无溶剂),0.5%,1.5%,3.0%,4.0%和6%的乙酸

溶液为萃取液,按照上述分析方法进行处理,得到系

列乙酸浓度条件下试样中重金属的含量见表4。
表4暋不同乙酸浓度条件下样品含重金属量

Tab.4Heavymetalcontentindifferentconcentration

ofaceticacid (mg/kg)

元素
乙酸浓度/%

0.0 0.5 1.5 3.0 4.0 6.0
Pb 0.716 0.893 1.02 1.41 1.35 1.24
As ND 0.044 0.085 0.056 0.109 0.083
Cd ND 0.021 0.045 0.038 0.069 0.078
Cr 2.14 3.48 3.96 4.01 4.43 4.85
Ni 0.089 0.094 0.090 0.139 0.172 0.154

暋暋从表4可以发现,随着乙酸浓度的变化,试样溶

出物中各重金属的变化趋势变化不一。 Pb含量先逐

步增大,随后微减,其中乙酸体积分数为3.0%时,含
量最大;As含量先增加,再减少,再增加,随后又减

少,其中乙酸体积分数为4.0%时,含量最大;Cd含量

先增加,再减少,随后又增加,其中乙酸体积分数为

6.0%时,含量最大;Cr含量先大幅增加,再缓慢增

加,其中乙酸体积分数为6.0%时,含量最大;Ni先增

加,再减少,再增加,随后又减少,其中乙酸体积分数

为4.0%时,含量最大。 以上分析表明,不同重金属

元素的最佳溶出液浓度不同,但大都集中在3.0%~
6%之间,这说明食品包装中重金属元素的溶解反应

可能存在一定的酸平衡饱和点。 参考国家相关标准,
拟定较佳的乙酸体积分数为4%。

2.4暋提取温度的影响

取同一规格的干性食品包装纸,分别在25,40,

60,80曟的条件下,按照上述分析方法进行处理,得
到系列提取温度条件下试样中重金属的含量见表5。

从表5中可以看出,随着提取温度的变化,试样

溶出物中各重金属的变化趋势不一,其中样品中Pb,

Cd和Cr等3种重金属元素的含量都是随着温度的

增加而增加,从接近于常温的25~40曟开始呈现平

缓的增加,随后大幅度增加;As含量先增加,再减少,
其中提取温度为60曟时,含量最大;Ni先减少,再增
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表5暋不同提取温度条件下样品含重金属量

Tab.5Heavymetalcontentindifferentextractiontemperature
(mg/kg)

元素
温度/曟

25 40 60 80
Pb 0.155 0.161 0.211 0.271
As ND 0.035 0.079 0.034
Cd 0.057 0.058 0.059 0.066
Cr 0.48 0.72 3.96 6.87
Ni 0.099 0.072 0.118 0.088

加,随后又减少,其中提取温度为60曟时,含量最大。
由以上讨论基本可以推断得出,金属元素在乙酸

溶液中的溶解反应受温度影响大致可以分为两种情

况:(1)温度在室温至40曟之间,溶解反应微弱,重金

属元素溶出量相对微弱;(2)温度大于40曟之后,溶
解反应明显增强,重金属元素溶出量急剧上升。 根据

干性食品包装纸的实际使用情况,其一般在60曟以

下的环境中存在于日常生活环境中,为此,拟订较佳

的提取温度为60曟。

2.5暋提取时间的影响

取一规格的干性食品包装纸,分别在1,2,4,6,

12h(过夜)条件下,按照上述分析方法进行处理,得
到系列提取温度条件下试样中重金属的含量见表6。

表6暋不同提取时间条件下样品含重金属量

Tab.6Heavymetalcontentindifferentextractiontime
(mg/kg)

元素
提取时间/h

1 2 4 6 12
Pb 0.84 1.38 1.51 1.42 1.57
As 0.092 0.087 0.112 0.101 0.123
Cd 0.025 0.039 0.073 0.069 0.081
Cr 2.20 3.83 4.44 5.20 5.73
Ni 0.096 0.125 0.184 0.167 0.152

暋暋从表6中可以发现,随着提取时间的变化,试样

溶出物中各重金属的变化趋势变化不一。 Pb含量先

大幅增加,再减少,随后又增加,其中提取时间为12h
时,含量最大;As含量先缓慢减少,随后增加,再减

少,然后又增加,其中提取时间为12h时,含量最大;

Cd含量先增加,再减少,随后又增加,其中提取时间

为12h时,含量最大;Cr呈现先大幅度增加,再缓慢

增加的趋势,其中提取时间为12h时,含量最大;Ni
含量先大幅度增加,再缓慢减少,其中提取时间为4h
时,含量最大。

为模拟更接近于干性食品包装纸真实的使用状

态,还对在正常浸提4h后的样品分别在常温下进行

延时检测,结果见表7。
表7暋常温延时条件下样品含重金属量

Tab.7Heavymetalcontentindifferentdelaytime
(mg/kg)

元素
延时时间/h

24 48 72 96 120
Pb 1.52 1.48 1.57 1.49 1.48
As 0.108 0.105 0.112 0.109 0.118
Cd 0.069 0.072 0.071 0.075 0.068
Cr 4.39 4.37 4.32 4.51 4.53
Ni 0.173 0.181 0.176 0.184 0.180

暋暋从表7可以看出,在常温下继续进行延时时间,
各重金属元素含量变化不大,未出现明显的差异。 综

合上述测试结果,从实际样品检测效率出发,拟定较

佳的浸提时间为4h。

2.6暋工作曲线和检测限

分别配置4个不同浓度Pb,As,Cd,Cr和 Ni标

准溶液。 依据确定的优化条件,进行分析检测,得到

回归方程、相关系数、线性范围和检测限见表8。
表8暋方法的回归方程、相关系数、线性范围及检出限

Tab.8Linearequations,correlationcoefficients,

anddetectionlimitofthemethod

元素

名称
回归方程

相关

系数

线性范围

/(毺g·L-1)

检测限

(mg·kg-1)

Pb Y=0.00156X+0.00069 0.9993 0~50 0.0172
As Y=0.00215X-0.00049 0.9998 0~50 0.0235
Cd Y=0.037194X+0.00101 0.9990 0~4 0.0021
Cr Y=0.01248X+0.00572 0.9988 0~20 0.0735
Ni Y=0.00337X+0.00150 0.9996 0~50 0.0645

2.7暋回收率和精密度

为了考察方法的准确度,在一规格干性食品包装

纸样品中分别加入高、中、低3个含量水平的标准溶

液,按照上述实验条件分别进行Pb,As,Cd,Cr和 Ni
的加标回收率实验,结果见表9。

从表9中可以看出,Pb的回收率在88.0%~
92.4%之间,As的回收率在93.4%~108.9%之间,

Cd的回收率在107.1%~121.3%之间,Cr的回收率

在94.5%~106.9%之间,Ni的回收率在99.8%~
123.0%之间,表明该方法铅、砷、镉、铬、镍的回收率

尚可。 同时考察了方法的精密度。 从表9中可以发

现,除了Cd的RSD为21.456%之外,其余4种元素



包装工程暋PACKAGINGENGINEERINGVol.33No.172012灢09
38暋暋暋

表9暋方法的回收率和精密度测定结果

Tab.9RecoveriesandRSDsofthemethod

元素
样品金属含量

/(mg·kg-1)

加标量

/(mg·kg-1)

测定量

/(mg·kg-1)

回收率

/%

RSD
/%

Pb 0.30

0.10

0.50

1.00

0.388

0.746

1.224

88.0

89.1

92.4

6.89

As 0.071

0.02

0.05

0.10

0.090

0.119

0.180

93.4

96.4

108.9

3.55

Cd 0.011

0.02

0.05

0.10

0.034

0.072

0.118

114.4

121.3

107.1

21.46

Cr 4.17

0.10

0.50

1.00

4.265

4.668

5.239

94.5

99.5

106.9

1.32

Ni 0.099

0.02

0.05

0.10

0.119

0.152

0.222

99.8

106.9

123.0

5.00

的RSD都小于10%。 Cd的 RSD大于10%,原因在

于该样品中Cd含量很低。

3暋结论

1) 研究了溶剂种类、试验质量、乙酸浓度、提取

温度和提取时间等因素对迁移量的影响,并分别得到

了较佳的的测试水平参数。

2) 建立了使用溶剂浸泡灢石墨炉原子吸收光谱法

测定干性食品包装纸中重金属铅、砷、镉、铬和镍溶出

量的测定方法,各元素的检测限分别为 0.0172,

0.0235,0.0021,0.0735,0.0645mg/kg,加标回收率

分别在88.0%~92.4%,93.4%~108.9%,107.1%~
121.3%,94.5%~106.9%和99.8%~123.0%,精
密度RSD分别为6.89%,3.55%,21.46%,1.32%和

5.00%,表明方法能够满足对干性食品包装纸中重金

属迁移量的测定。
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