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摘要：目的 为保证包装用水基型胶粘剂产品质量安全，研究建立一种包装用水基型胶粘剂中硼酸/硼砂

的 ICP-MS 快速测定方法。方法 样品用稀硝酸溶液涡旋震荡，使水基型胶粘剂完全分散破乳，取上层

溶液经高速离心后用 ICP-MS 进行测定，优化了萃取硝酸溶液浓度和涡旋震荡萃取时间。结果 获得的

最佳萃取硝酸溶液体积分数为 15%，涡旋震荡萃取时间为 20 min。方法的检出限为 9.43 μg/kg，样品加

标回收率为 97.0%~103.0%，相对标准偏差小于 3.0%（n=6）。结论 建立的方法操作简便快速，灵敏度

高，结果准确可靠，可适合于包装用水基型胶粘剂中硼酸/硼砂含量的快速测定；实际检测样品中有少

量硼酸/硼砂残留，但均符合 GB 9685 规定的最大迁移限量 6(mg/kg)的要求。 
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ABSTRACT: The paper aims to develop an analytical method inductively coupled plasma (ICP-MS) for rapid determin-

ing boric acid or borax in water-based adhesive to guarantee the quality of water-based adhesives for packaging. The wa-

ter-based adhesives were completely dispersed and demulsified with nitric acid solution by the vortex oscillation. The so-

lution was centrifuged at high speed and determined by ICP-MS, and the concentration of extracting nitric acid solution 

and the extracting time of vortex oscillation were optimized. The optimum concentration of nitric acid solution was 15% 

(volume fraction) and the extraction time of vortex oscillation was 20 minutes. The results showed that the detection limit 

of boron acid was 9.43 μg/kg. The recoveries were in the range of 97.0% to 103.0% and the relative standard deviation 

was 3.0% (n=6). This method is simple, rapid and accurate, and suitable for rapid determination of boric acid or borax in 

water-based adhesive for packaging. A small amount of boric acid/borax residual is found in the actual samples, but they 

all meet the requirement of specific migration limit of 6 mg/kg in GB 9685. 
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硼酸是食品接触材料及制品用粘合剂中允许使

用的添加剂[1]。包装用水基型胶粘剂中硼酸/硼砂的羟

基与 EVA 乳液在一定温度下发生交联作用，可以调

节粘合剂的粘度、流变性、剪切性能和韧性，从而改

善粘合剂的性能，是一种理想的、广泛应用的水基型

胶粘剂交联剂。硼酸是有毒有害物质，禁止在食品中

添加 [2]。由于粘合剂可能会与食品相接触而发生迁

移，存在一定安全风险，GB 9685规定了胶粘剂中硼

酸最大迁移限量为 6 mg/kg[1]，因此，测定包装用水

基型胶粘剂硼酸/硼砂的残留量，对保证水基型胶粘

剂产品质量安全具有重要意义。 

目前关于硼酸/硼砂测定有多种分析方法，主要

为分光光度法[2—4]、液相色谱法[5]、ICP-AES法[6—8]、

ICP-MS法[8—14]、离子色谱法[15]等，其中分光光度法

最 为 常 用 ， 并 已 制 订 标 准 分 析 方 法 GB 

5009.275—2016《食品安全国家标准 食品中硼酸的

测定》 [16]，其他材料可参考该方法进行测定。GB 

5009.275—2016规定了食品样品的前处理方法，固体

或液体样品先经过预处理制备成试样，然后经过提

取、分层、过滤后得到待测试样，再用比色法进行测

定；方法样品前处理十分复杂，操作步骤多，对检测

人员操作水平要求高，批次检测人员劳动强度大，且

采用分光光度法检测效率低。文中研究建立一种

ICP-MS法测定包装用水基型胶粘剂中的硼酸/硼砂，

方法采用稀硝酸涡旋萃取样品中的硼酸/硼砂，离心

后取上清液用 ICP-MS进行硼元素的定量测定，从而

实现包装用水基型胶粘剂中硼酸含量的快速测定。 

1  实验 

1.1  仪器、试剂与材料 

主要仪器：涡旋振荡器（美国HenryTroemner LLC

公司）；Agilent 7500a 型电感耦合等离子体质谱仪

(ICP-MS)（美国 Agilent公司）；CEM微波消解仪（美

国 CEM公司）；电子天平（电感 0.0001 g，Sartoruis

公司）。 

主要试剂：硼元素标准溶液（100 μg/mL）（中国

计量科学研究院）；浓硝酸（体积分数为 65%，优级

纯）（德国 Merck公司）；过氧化氢（体积分数为 30%，

优级纯）（德国 Merck公司）；调谐溶液及内标元素溶

液（美国 Agilent 公司）；实验用水为 Milli-Q 超纯水

(18.2 MΩꞏcm)。 

主要材料：市售水基型胶粘剂，编号为 1#，2#，

3#，4#，5#。 

1.2  方法 

涡旋萃取法：准确称取 2.0 g（精确到 0.0001 g）

水基型胶粘剂样品于 50 mL塑料离心管中，准确加入

25 mL 质量分数为 15%的硝酸溶液，涡旋震荡萃取

20 min（5000 r/min），经转速 5000 r/min离心后，取

上层清液用 ICP-MS进行硼元素的测定。 

微波消解法：准确称取 2.0 g（精确到 0.0001 g）

水基型胶粘剂样品于微波消解中，依次加入 5 mL浓

硝酸和 2 mL过氧化氢，按照表 1程序进行微波消解，

消解完成后，经转移、洗涤，定容于 30 mL 的 PET

塑料瓶中，然后用 ICP-MS进行硼元素的测定。 
 

表 1  微波消解程序 
Tab.1 Procedure of microwave digestion 

起始 

温度/℃ 

升温 

时间/min 

终点 

温度/℃ 

保持 

时间/min 

室温 5 100 5 

100 5 130 5 

130 5 160 5 

160 10 190 20 

 
ICP-MS 仪器经调谐后，达到最佳工作参数时，

其射频功率为 1280 W，载气流速为 1.12 L/min，采样

深度为 6.7 mm。检测时选择雾化器为 Babington，雾

化室温度为 2 ℃；蠕动泵采集转速和提升转速分别为

0.1，0.3 r/s，蠕动泵提升和稳定时间分别为 35，40 s，

以提高样品检测效率，重复采集次数为 3次；检测质

量数为 11B，采用内标定量元素的质量数 45Sc，积分

时间为 0.5 s。 

2  结果与分析 

2.1  质谱干扰及消除、内标的选择 

自然界中硼的 2 种同位素丰度比分别为

19.9%(10B)，80.1%(11B)，因此测定时选择质量数为

11 的硼。参考 ISO 17294—1~2《水质感应耦合等离

子体质谱法（ICP-MS）的应用》[17]，并根据仪器工

作软件提示，BH化合物对测定有干扰，但强度很小，

可以忽略不计。通常用内标来消除仪器基线漂移和基

体干扰。 

ICP-MS 法选择内标的原则：样品溶液中不含有

该元素，与待测元素质量数接近，电离能与待测元素

电离能相近以及元素化学特性相似，通常选择内标会

以质量数接近为最直观的标准。硼的内标可以选择

Li6和 Sc45。通过实验选择 Sc45作为内标，质量浓度

为 1.0 mg/L。 

2.2  样品前处理 

通常 ICP-MS测定元素前处理方法有消解法、萃

取法、灰化法等，其中消解法最为常用。由于水基型

胶粘剂中加入硼酸交联剂是用于 EVA 乳液的交联，

在一定作用下，可以使交联的—OH 断链，因此，实
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验比较了微波消解法（5 mL浓硝酸+2 mL过氧化氢）

和萃取法 2种方法对样品前处理的效果，见表 2。可

以看出，2种方法对水基胶的测定结果没有显著差异

（相对平均偏差），因此实验方法选择较为简单的稀

硝酸涡旋震荡萃取法。 
 

表 2  样品前处理方法选择 
Tab.2 Selection of sample pretreatment methods 

样品 
硼酸含量/（mgꞏkg1） 相对平均

偏差/% 涡旋震荡萃取法 微波消解法 

1# 0.82 0.85 1.79 

3# 1.39 1.34 1.83 

4# 1.06 1.05 0.47 

 

2.3  涡旋萃取条件 

2.3.1  硝酸体积分数 

按照实验方法考察了硝酸萃取溶液体积分数对

萃取效果的影响，结果见图 1。从图 1可以看出，选

择体积分数 15%的硝酸溶液涡旋萃取样品中的硼酸/

硼砂是适宜的。 

 

图 1  硝酸体积分数的选择 
Fig.1 Selection of nitric acid volume fraction 

 

2.3.2  萃取时间 

按照实验方法考察了萃取时间对硼酸/硼砂涡旋

震荡萃取效果的影响，结果见图 2。从图 2可以看出，

选择涡旋震荡 20 min 即可将水基型胶粘剂完全分散

破乳，使样品中的硼酸/硼砂完全成为离子态。 

2.4  方法评价 

2.4.1  线性范围及检出限 

ICP-MS 检测线性范围宽，检测样品中硼元素的

含量时，应选择适宜的线性范围，使其相关系数

r>0.999。配置不同浓度硼元素标准溶液，按照实验

方法进行硼元素测定，结果表明硼元素在 0~200 μg/L

范围内呈线性，相关系数 r=0.9998；用试剂空白溶液 

 

图 2  萃取时间的选择 
Fig.2 Selection of extraction time 

 
的 10 次测定结果的 3 倍标准偏差计算方法检出限，

以 10 倍标准偏差计算方法定量限，该方法检出限和

定量限分别为 0.0094 mg/kg 和 0.031 mg/kg（以硼    

酸计）。 

2.4.2  精密度 

用实验方法考察了 3 个样品 6 次平行测定硼酸/

硼砂含量的结果，见表 3。从表 3可知，方法精密度

小于 3.0%，表明方法适合于水基型胶粘剂中硼酸/硼

砂含量的测定。 
 

表 3  方法的精密度（n=6） 
Tab.3 Method precision (n=6) 

样品 
硼酸含量/（mgꞏkg1） 

RSD/% 
1 2 3 4 5 6 平均值 

1# 0.85 0.83 0.79 0.82 0.85 0.84 0.83 2.7 

3# 1.37 1.32 1.35 1.34 1.38 1.33 1.35 1.7 

4# 1.06 0.99 1.05 1.08 1.04 1.06 1.05 2.9 

 

2.4.3  回收率 

用实验方法考察了样品的加标回收率，表 4可见

样品加标回收率为 97.0%~102.5%。 
 

表 4  方法的回收率（以硼酸计） 
Tab.4 Method recovery (in boric acid) 

样品 
硼酸含

量/μg 
添加量

/μg 
测定量

/μg 
回收率/% 

空白 0.00 

0.10 0.097 97.0 

0.50 0.492 98.4 

1.00 0.985 98.5 

1# 1.66 

1.00 2.67 101.0 

2.00 3.71 102.5 

5.00 6.68 100.4 

3# 2.70 

1.00 3.68 98.0 

2.00 4.76 103.0 

5.00 7.78 101.6 
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2.5  样品分析 

采用实验方法考察了市售包装用水基型胶粘剂

中硼酸或硼砂的使用量，结果见表 5。从表 5可知，

试样样品中硼酸含量在 0.81~1.35 mg/kg 之间，表明

试样样品中不同程度使用了硼酸/硼酸，假设硼酸/硼

酸 100%迁移，其符合 GB 9685规定的最大迁移限量

6 mg/kg要求。 
 

表 5  实际样品硼酸或硼砂含量（n=6） 
Tab.5 Content of boric acid or borax content  

in actual samples (n=6) 

样品 样品类型 
硼酸含量/

（mgꞏkg1） 

1# 聚乙酸乙烯酯乳液水基胶 0.81 

2# VAE乳液水基胶 1.25 

3# 改性 VAE乳液水基胶 1.35 

4# 氧化改性淀粉胶 1.06 

5# 酯化改性淀粉胶 0.89 

 

3  结语 

建立了一种涡旋震荡萃取包装用水基型胶粘剂

中硼酸/硼砂的 ICP-MS 方法，该方法样品前处理简

便快速、灵敏度高、重复性好、结果准确可靠，可

适用于包装用水基型胶粘剂中硼酸 /硼砂含量的快

速测定。 
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