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电感耦合等离子体发射光谱法测定食品中
聚二甲基硅氧烷的含量

高 峰，李小林，冯 骞，林远辉，王金花*
(北京出入境检验检疫局检验检疫技术中心，北京 100026)

摘  要：食品样品中的聚二甲基硅氧烷(PDMS)用航空煤油提取，经高速离心净化后，用电感耦合等离子体发射光谱法

进行测定，外标法定量。当PDMS在鸡肉、牛肉、猪肉、黄瓜、菠萝样品中添加水平为5.0、10.0mg/kg和100.0mg/kg、在

大豆油、花生油、棕榈油样品中添加水平为1.0、2.0mg/kg和10.0mg/kg、在裹粉炸粉样品中添加水平为2.5、5.0mg/

kg和10.0mg/kg时，平均回收率为71.2%～122.9%，相对标准偏差小于15.0%，标准曲线在0.1～50.0mg/L之间，

r≥0.995，针对动物肌肉和果蔬产品、食用油脂、裹粉的方法检出限分别为5.0、1.0、2.5mg/kg。本方法前处理操作

简单，适用基质范围广，能够满足对食品中PDMS的检测要求，适合大量样品的快速、准确定性和定量分析。
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Determination of Dimethylpolysiloxanes in Foodstuffs by Inductively Coupled Plasma Atomic 

Emission Spectrometry
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Abstract：An inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES) method for the determination of 
dimethylpolysiloxanes (PDMS) in animal muscle, edible fat and oil, baking powder, and fruits and vegetables was developed. 
PDMS in samples were extracted with aviation kerosene, and the extract were then centrifuged and directly detected by ICP-
AES. The average recovery rates of PDMS at the spiked levels of 5, 10, 100 mg/kg in the muscle of chicken, beef and pork, 
and in cucumber and pineapple; 1, 2, 10 mg/kg in soybean oil, peanut oil and palm oil, and 2.5, 5, 10 mg/kg in baking powder 
ranged from 71.2% to 122.9% with relative standard deviations (RSDs) less than 15%. The linearity of the developed 
method was in the range of 0.1 to 50 mg/L with correlation coefficients (r) of more than 0.995. The limits of detection were 
approximately 5.0 mg/kg for animal muscle, and fruits and vegetables, 1.0 mg/kg for edible fat and oil, and 2.5 mg/kg for 
baking powder. This simple, rapid and sensitive method allows for routine qualitative and quantitative analysis of PDMS in 
selected foodstuffs and can be used for the test of a large number of samples.
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硅与许多元素类似，在自然界中以不同的无机和

有机形态存在。聚二甲基硅氧烷(PDMS)，是一种硅的

有机化合物，是由全甲基化的线性硅氧烷聚合物组成，

包含了多个二甲基硅氧烷((CH3)2SiO)，由三甲基硅氧基

[(CH3)3SiO—]封端，其分子式为(CH3)6Si2O(C2H6SiO)n，n的
平均值为90～140，相对分子质量平均为6800～30000。

该物质为无色透明黏稠液体，无臭无味，具有润滑性、

灵活性、合成无毒、不污染环境、成本低等特点，作为

工业原材料被大量使用[1]。世界上很多国家对PDMS的使

用范围和限量都做了规定，如国际食品法典委员会中规定

油脂和果蔬中的最大使用限量为10mg/kg，加拿大规定脂

肪和油以及果蔬汁中的最大使用限量为10mg/L[2]；我国对

PDMS的使用范围和限量也做了详细规定[3]，见表1。

目前，针对食品中PDMS含量的测定方法国内鲜有相

关的文献报道，更没有相关的国家标准或行业标准，国

外有采用电热原子吸收和电感耦合等离子体(inductively 
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coupled plasma，ICP)测定食品和动物组织中的PDMS

的零星报道 [4-6]。Doeden等 [7]利用原子吸收光谱法测定

油脂中的PDMS，方法检测限为1mg/kg；Mojsiewicz-

Pienkowska等[8]利用原子吸收光谱和红外光谱等方法测定

果汁、啤酒、葡萄酒和水中有机硅含量，Doeden等建立

的方法较Mojsiewicz-Pienkowska等的灵敏度高，检测限介

于0.05～1.5mg/kg之间；美国国际公职分析化学家联合会

以及美国石油化学家学会的方法也是采用原子吸收法，

测定菠萝汁中的PDMS含量，方法检测限为5mg/kg[9-10]。

但是，采用原子吸收法存在一些问题，如火焰法需要用

到乙炔和一氧化二氮等易燃易爆气体，易发生危险；石

墨炉法由于灵敏度较高，在测定实际样品过程需要进行

大体积稀释，在稀释过程中容易对实验结果产生影响，

使得原子吸收法的推广受到限制。采用电感耦合等离子

体发射光谱(inductively coupled plasma atomic emission 

spectrometry，ICP-AES)法测定人与动物组织[11-14]、农产

品等中的PDMS是主要分析手段之一[15-16]。本实验以常见

易添加PDMS的食品(肉制品、油脂、蔬菜、水果等)为研

究对象，研究PDMS的简便、高效的样品前处理技术，采

用ICP-AES法建立检测食品中PDMS的准确、灵敏、易操

作的新型方法，以期将其应用于食品样品中PDMS含量的

日常监控。

表 1 聚二甲基硅氧烷在食品中的限量标准(中国)

Table 1 Maximum level of PDMS in foodstuffs (China)

食品基质 添加剂功能描述 限量标准/(g/kg)

经表面处理的鲜水果 消泡剂、被膜剂 0.0009

经表面处理的新鲜蔬菜 消泡剂、被膜剂 0.0009

其他(啤酒工艺用) 消泡剂、被膜剂 0.2

其他(肉制品工艺用) 消泡剂、被膜剂 0.2

其他(豆制品工艺用) 消泡剂、被膜剂 0.3(以1kg黄豆的使用量计)

其他(发酵工艺用) 消泡剂 0.1

其他(焦糖色工艺用) 消泡剂 0.1

其他(果汁、浓缩果汁粉、饮料、速溶食品、冰淇淋、
果酱、调味品和蔬菜加工工艺用) 消泡剂 0.05

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

食用油、鸡肉制品以及裹粉类、蔬菜、水果 市

售；1#航空煤油 中石化股份有限公司；浓盐酸(37%)   

北京化学试剂研究所；CAS 9016-00-6PDMS标准品 比

利时Acros Organics公司；实验用水为纯净水。

1.2 仪器与设备

ICP-AES仪(带有机进样系统) 美国Leeman公司；

HZS-HA可控温水浴 哈尔滨东明医疗仪器厂；BT 125D

电子分析天平、TE612-L精密天平 德国Sartorious公司；

UNIVERSAL 32R离心机 德国Hettich公司；移液枪 

法国吉尔森公司；MS3旋涡混匀器 德国IKA公司；

KQ-250E超声波振荡器 常州杰博森仪器有限公司。

1.3 方法

1.3.1 样品的处理

1.3.1.1 样品制备

固体样品(动物肌肉、裹粉、蔬菜、水果)：从每袋

原始样品中取出部分代表性样品，将可食部分放入高速

组织捣碎机中捣碎，充分混匀，用四分法缩分出不少于

500g，装入清洁的容器内，加封后，标明标记，4℃以下

冷藏。

食用油脂：从每袋原始样品中取出部分代表性样

品，用四分法缩分出不少于500g，装入清洁的容器内，

加封后，标明标记，4℃以下冷冻保存。

1.3.1.2 样品前处理

动物肌肉、裹粉、蔬菜和水果：称取5.00g样品于

50mL离心管中，加入15mL 1%盐酸和25mL航空煤油，

充分旋涡混匀，超声提取2h，取上清液10mL于塑料离心

管，供ICP-AES分析。同时做试剂空白试验。

食用油脂：称取5.00g样品于50mL离心管中，加入

15mL 1%盐酸和25mL航空煤油，充分漩涡混匀，水浴

70℃超声提取2h，取上清液10mL于15mL塑料进样管，

供ICP-AES分析。同时做试剂空白试验。

1.3.2 标准工作溶液的制备

分别吸取0.00、0.10、0.50、1.00、2.00、3.00mL 

PDMS标准储备溶液于一组100mL容量瓶中，以航空煤油

定容至刻度，混匀。容量瓶中1mL溶液的PDMS含量分别

为0.00、0.10、0.50、1.00、2.00、3.00μg。

2 结果与分析

2.1 提取溶液的选择

PDMS不溶于水和乙醇，但可以溶于四氯化碳、苯、

乙醚、氯仿、甲苯等有机溶剂。为了保证样品能够在ICP

上测定，需要选择含碳尽可能少的有机试剂来保证仪器

进样系统的通畅。根据上述原则，选择已知含有PDMS的

鸡肉块，分别以甲苯、乙醚、乙腈、石油醚和航空煤油

为萃取剂进行测定，结果见表2。

表 2 不同萃取试剂的测定结果(n=3)

Table 2 Effect of extraction solvent type on determination results (n=3)

食品基质 萃取溶剂 测得PDMS含量/(mg/kg)

鸡肉

乙醚 15.7

乙腈 17.4

甲苯 21.8

航空煤油 22.1

由表2可知，甲苯和航空煤油的提取效率高于其他溶

剂，且两者间的提取效率没有明显差异。但考虑到甲苯
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的毒性以及其碳含量较高的特性，最终选择航空煤油作

为萃取溶剂。此外，由于本方法是采用由硅的含量折

算PDMS的含量，但电感耦合等离子发射光谱法并不能

区分无机硅和有机硅，因此很可能出现样本中的无机

硅也被认为是PDMS中含有的硅，使测定结果偏高。为

了消除无机硅的干扰，需要在提取液中加入15mL 1%

盐酸[6]，保证提取液为酸性环境，使可溶性无机硅沉淀

形成硅酸。

2.2 定量方法的选择

PDMS化学结构式见图1。

CH3 Si O OSi Si CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3

CH3
n

图 1 聚二甲基硅氧烷结构式

Fig.1 Chemical formula of PDMS

PDMS的结构特性决定了硅元素在该化合物中所占比

重为一固定数值，因此测定标准品中硅的含量就可以得

出PDMS的含量。本方法首先测定PDMS标准系列溶液中

硅的光谱发射强度，以发射强度对PDMS的质量浓度绘制

标准曲线。然后依次测定试剂空白溶液和试样溶液的光

谱发射强度，从标准曲线上求得试样溶液中聚二甲基硅

氧烷的含量。ICP光谱仪的工作参考条件见表3。

表 3 ICP光谱仪的参考工作条件

Table 3 Analytical parameters of ICP for PDMS

参数
RF功
率/kW

观测
方式

冷却气
流量/LPM

辅助气流
量/LPM

雾化气
压力/psi

蠕动泵转
速/(mL/min)

积分
时间/s

分析线波
长(Si)/nm

设定值 1.4 水平 20 0.7 50 1.0 10 251.611

2.3  线性范围和方法检出限

本方法在5种基质中的线性范围为0.1～50.0mg/L，方

法检出限依据连续测定11次空白溶液时的3倍标准偏差、

同时考虑样品的称样量及定容体积等因素得出。方法检

出限详见表4。

表 4 测定食品中PDMS的方法参数

Table 4 Analytical parameters of ICP-AES for PDMS in foodstuffs

样品 方法检出限/(mg/kg) 线性方程 r
动物肌肉 5.0 Y= −16410＋3476X ≥0.995

食用油脂 1.0 Y= −6318＋2380X ≥0.995

裹粉 2.5 Y= −13411＋44283X ≥0.995

蔬菜 5.0 Y= −7955＋2755X ≥0.995

水果 5.0 Y= −4754＋2272X ≥0.995

2.4 共存元素的干扰及分析线的确定

通过仪器优化条件筛选以及资料查询[11,14,17]，确定在

ICP-AES条件下测定17种元素对Si测定的干扰。各元素

在Si的3条常见分析线下产生的干扰强度见表5。在食品

基质中主要存在铁、锌、钴等元素可能会对Si测定造成

干扰，通过模拟一般食品中铁、锌、钴的含量，选择Si

标准曲线中点值，即质量浓度20mg/L的Si标准溶液，在

其中添加700mg/L的铁、锌和钴，考察这3种元素对Si测

定值的干扰情况，结果见表6。结果表明，铁、锌和钴在

该质量浓度下不会对Si的测定产生影响。同时，因为在

251.611nm波长条件下，Si灵敏度最高，故选择其作为本

实验Si测定的分析线。

表 5 不同元素对Si测定的干扰强度

Table 5 Interference intensity of different elements for testing Si

干扰元素
Si(251.611nm波长处)

对应强度2500
Si(250.690nm波长处)

对应强度1000
Si(288.158nm波长处)

对应强度1100

Bi 2 — —

Rh 20 — —

Zn 15 — —

Cd 3 — 5

Yb 1 — —

Fe 8 4 —

Un 2 — —

Co — 50 —

Ag — 6 —

V — 15 —

Ru — 26 —

Tm — 13 —

Os — 3 —

Cr — — 3

Ne — — 90

Gd — — 46

Al — — 50

表 6 添加元素干扰实验(n=3)

Table 6 Interference experiments of the elements at various spiked 

levels (n=3)

Si质量浓度/
(mg/L)

添加质量
浓度/(mg/L)

Si(251.611nm
波长处)强度值

Si(288.158nm
波长处)强度值

Si(250.690nm
波长处)强度值

20 0 323615 284552 74733

20 700(Fe) 320753 284510 73570

20 700(Zn) 313503 280433 72804

20 700(Co) 319192 283269 73677

2.5  方法回收率和精密度

针对动物肌肉、食用油脂、裹粉、蔬菜和水果等

基质进行3水平6平行的添加回收实验，平均回收率在

71.2%～122.9%之间，相对标准偏差小于15.0%，样品本

底测定值均小于方法检出限，结果见表7。

有机硅在自然界中除聚二甲基硅氧烷外还存在着多

种其它有机形态，如：甲基三氯硅烷、二甲基二氯硅烷、

苯基三氯硅烷、二苯基二氯硅烷等，但由表7可知，其他

有机态硅对聚二甲基硅氧烷的测定没有明显的影响。
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表 7 回收率范围和精密度(n=6)

Table 7 Results of recovery rates and accuracy (n=6)

样品种类 样品基质
添加量/
(mg/kg) 回收率范围/% 精密度/%

动物肌肉

鸡肉

5.0 77.27～111.62 14.92
10.0 79.58～92.72 6.64
100.0 88.94～99.04 3.85

猪肉

5.0 71.72～88.89 7.81
10.0 74.18～96.71 10.88
100.0 100.52～113.05 4.96

牛肉

5.0 81.82～100.00 7.87
10.0 89.67～110.80 8.72
100.0 99.58～110.00 3.35

食用油脂

大豆油

1.0 77.88～91.71 7.49
2.0 71.20～75.81 2.80
10.0 72.30～82.90 5.28

花生油

1.0 73.73～105.99 14.04
2.0 78.34～94.47 7.05

10.0 76.04～83.87 3.73

无水黄油

1.0 84.50～98.60 5.48
2.0 81.50～107.90 12.67
10.0 81.20～92.00 4.77

棕榈油

1.0 82.95～100.38 8.32
2.0 74.61～102.90 11.17

10.0 83.22～115.21 13.02

裹粉 浆粉

2.5 86.34～122.93 11.67
5.0 86.26～101.41 7.86

10.0 91.74～101.60 3.78

蔬菜 黄瓜

5.00 85.91～97.86 5.86
10.0 88.71～100.30 6.41

100.0 86.64～98.88 3.77

水果 菠萝
5.00 84.77～95.33 4.66
10.0 91.37～101.30 7.20
100.0 87.54～96.62 3.52

2.6  实际样品分析

从北京市场上购买9个品牌不同种类的食用油、鸡肉

制品以及裹粉类、蔬菜、水果样品进行检测，结果见表

8。样品的测定结果均小于国家限量标准，符合卫生规范

的要求。

表 8 样品测定结果(n=3)

Table 8 Contents of PDMS in real samples (n=3)

样品编号 样品名称 测得PDMS含量/(mg/kg) 
1 大豆油1 ≤1.0
2 初轧橄榄油 ≤1.0
3 玉米油 ≤1.0
4 大豆油2 ≤1.0
5 花生油 ≤1.0
6 熟制鸡肉块 ≤5.0
7 生鸡肉 ≤5.0
8 油炸鸡块1(麦当劳) ≤5.0
9 油炸鸡块2(麦当劳) ≤5.0
10 裹粉 ≤2.5
11 黄瓜 ≤5.0
12 菠萝 ≤5.0

3 结 论

本实验采用航空煤油提取食品样品中可能含有的聚

二甲基硅氧烷，经ICP-AES进行测定。该方法前处理过

程简单、快捷，适用基质范围广，方法线性范围宽，适

合大量样品中聚二甲基硅氧烷的的快速、准确定性和定

量分析。
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