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微波消解测定食品中金属元素的方法探讨

刘素华 　刘岚铮 　翟明霞 　刘 　仲

(济南市疾病预防控制中心 ,山东 　济南 　250013)

摘　要 :为了快速、简便 、准确地测定食品中的金属元素 ,建立了硝酸微波消解法。本方法需要固

体样品 012～015 g ,液体样品 015～310 mL ,浓硝酸 015～210 mL ,加水至 8 mL 消解 ,定容至 15 mL ,

用原子吸收光谱仪测定 Fe、Mn、Cu、Zn、Pb、Cd ;用原子荧光光谱仪测定 Hg。由于所用试剂量大大减

少 ,空白值低 ,结果准确可靠。检测国家标准物质 GBW08508 米粉 , GBW08513 茶树叶 ,平均回收率

为 82135 %～108170 % , RSD 为 0163 %～7137 % ,测定值与标示值相吻合 ,适于食品中金属元素的测

定。
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Discussion on the microwave digestion method for determination of metals in foods
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Abstract : A rapid , simple and accurate method for the determination of metals in foods by microwave diges2
tion with nitric acid was developed. In this method , 012～015 g solid sample or 015～310 mL liquid sample

was first mixed with 015～210 mL of concentrated nitric acid. Then the mixture was diluted to 8 mL by water

for rapid digestion under microwave heating. After all of that , the mixture was fixed to the volume of 15 mL.

Atomic absorption spectrometry was used for the determination of Fe、Mn、Cu、Zn、Pb and Cd ; and atomic

fluorescence spectrometry was used for the determination of Hg. Because the reagents decreased greatly , the

blank result was very low and the final result was very accurate. The national standard substance GBW08508

rice flour and the GBW08513 foliage of tea plant were determined by this method. The recovery rate of this

method was 82135 %～108170 % , and the RSD was 0163 %～7137 %. The results were consistent with the

labelled data , so this method was suitable for the determination of metals in foods .
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　　微波消解技术是一种新的试样消解技术 ,国内

自 1986 年首篇微波制样技术报告以来 ,近几年此方

面的研究发展很快。[1 ] 高压密闭微波消解的特点是

使用试剂少 ,速度快 ,污染少 ,最重要的是防止了砷、

汞、硒等易挥发元素的损失。大多数报道的消解方

法为硝酸 —过氧化氢法 ,[2～5 ] 此法存在着一定的危

险 ,CEM 公司推荐的方法是用 6～8 mL 浓硝酸进行

消解 ,虽消解效果理想 ,但由于这些酸在加热高压的

条件下与试样发生反应产生大量的氮氧化物 ,即使

冷却打开罐后仍残留很多 ,对实验环境和实验人员

存在较大危害。针对上述情况 ,将多种食品试样加

不同量硝酸进行试验 ,观察消解结果并测定消解液

中的金属元素 ,经过数次试验 ,得出了消解这些试样

的最佳方案 ,现报告如下。

1 　材料与方法

111 　仪器 　MARS5 微波消解仪 (美国 CEM 公司) 、

AA —6800 型原子吸收分光光度计 (日本岛津公司) 、

AF —610A 原子荧光光谱仪 (北京瑞利公司) 、AE —

240 全自动电子天平 (瑞士) 、计算机处理系统 ,铁、

锰、铜、锌、铅、镉、汞空心阴极灯。

112 　试剂 　保证试剂硝酸 (ρ20 = 1142 gΠmL) ,实验

用水电阻率大于 80 万欧姆 ,金属标准溶液均为ρ

(B) = 1 mgΠmL (国家标准物质研究中心) , 铁、锰、

铜、锌、铅、镉标准使用溶液临用前用 015 molΠL 硝酸

逐级稀释 , 汞标准使用溶液临用前用硝酸 (1 + 24)
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逐级稀释 ,011 gΠL 硼氢化钾。

113 　方法

11311 　微波消解原理[6 ] 　极性的水和酸分子在微

波的作用下 ,激发分子产生高速旋转、振动和碰撞而

产生高热 ,在高压条件下 ,由于酸的氧化和极性增

加 ,使试样在短时间内被消解。

11312 　试样溶液的制备 　固体、半固体及植物油试

样 ,精密称取均匀试样 012～015 g(最大取样量不超

过 1 g) ,液体试样精密吸取 015～310 mL ,置于聚四

氟乙烯消解罐中 ,加硝酸 015～210 mL ,放置 15～20

min ,加水至 8 mL ,轻轻摇匀 ,装妥消解装置并按操

作程序连接好温度和压力探头后放入微波消解仪

中 ,根据不同试样编辑不同程序 , 功率一般为

100 % ,1～3 个试样 300 W , 4～6 个试样 600 W ,7～

12 个试样 1 200 W ,其它条件详见表 1。反应结束后

自动冷却 ,取出各罐将消解液转移至 15 mL 具塞离

心管中并定容 (加酸量大于 1 mL 并用石墨炉原子吸

收光谱法测定金属元素的试样 ,需用电热板加热赶

酸) 。

11313 　测定方法 　铁、锰、铜、锌用火焰原子吸收法

测定 ,波长、狭缝、空气及乙炔流量、燃烧头高度、元

素灯电流等均按仪器说明调至最佳状态 ,测定时首

先进入空白值测量状态 ,然后依次测定标准系列、消

化空白、试样溶液 ;铅、镉用石墨炉原子吸收光谱法

测定 ,灰化温度铅为 600 ℃,镉为 500 ℃,原子化温度

铅为 1 700 ℃,镉为 1 650 ℃,对有干扰的试样 ,加 20

gΠL 的基体改进剂磷酸二氢铵 5μL ,选择最佳灰化

和原子化温度 ;汞用原子荧光光谱仪测定 ,负高压

250 V ,灯电流 40 mA ,载气流量 600 mLΠmin ,还原剂

硼氢化钾 011 gΠL ,用校正曲线法依次测定消解空

白、试样溶液。

2 　结果与讨论

211 　微波消解条件的优化　微波消解试样时 ,很重

要的限制参数是温度、压力、时间和功率 ,温度是起

决定因素的参数 ,压力是在此温度下所产生的结果 ,

再有适当的时间来保证试样消解完全 ,功率则根据

消解试样的多少来设定 ,消解过程中仪器自动变频 ,

并可根据 PΠT 图时时观察温度、压力变化情况。由

于食品试样种类繁多 ,形态不一 ,成分也各不相同 ,

消解条件亦随之不同 ,通过数次试验 ,总结出了各类

食品的消解条件见表 1。

表 1 　消解试样的条件

试样种类 样品量 g(mL) 酸量 mL 步骤 爬坡 min 温度 ℃ 压力 psi 保持 min

糕点 (含脂肪少) 、面食、糖果、蜂蜜、
海产品、松花蛋

0. 5 2 1
2

5
5

110
175

70
350

5
15

冰糕、冰激凌、茶叶、保健品 (固体) 、奶
粉、豆粉、咖啡、肉类、糕点 (含脂肪多) 、

0. 5 2 1
2

5
6

110
185

80
400

5
15～25

花生油、豆油、橄榄油 013 2 1
2

6
6

110
185

80
400

5
15

咸菜、浓缩果汁、水果、蔬菜、水果汁、
醋、酱油、含乳饮料、牛奶

015 015～1 1
2

4
5

105
170

50
300

3
15

212 　消解结果与元素测定结果的关系　消解液均

为澄清透明 ,颜色因试样消解难易和加硝酸量的多

少而不同。一般易消解的试样如液体类样品、蔬菜、

水果、咸菜等为无色透明 ,而难消解的试样如茶叶、

胶囊类保健品、植物油、糕点等为黄色 ,即使赶酸近

干时亦无炭化现象 ,定容后溶液仍为黄色 ;多数情况

下相同质量的同一试样加酸量多的为无色 ,而加酸

量少的为黄色 ,实验发现颜色并不影响测定结果。

取 015000 g 婴儿奶粉加不同量的硝酸消解后定容至

15 mL ,上机测定 ,连续测定 3 次 ,取其平均值 ,结果

详见表 2。

表 2 　消解结果与元素测定结果 mgΠkg

硝酸体积 mL 消解结果 Fe Mn Cu Zn Hg Pb Cd

810
溶液为蓝色 ,澄清透明 ,放置 2～4 h , 蓝色消
失呈无色透明 ,赶酸后测定。

76150 < 0160 5157 48190 < 0101 < 0110 < 0101

610
溶液为绿色或蓝色 ,澄清透明 ,放置 2 ～4 h
绿色或蓝色消失呈无色透明 , 赶酸后测定。

76162 < 0160 5164 49120 < 0101 < 0110 < 0101

410
溶液为黄色 , 澄清透明 ,放置后颜色不变 ,
赶酸后测定。

76116 < 0160 5168 49146 < 0101 < 0110 < 0101

210
溶液为黄色 , 澄清透明 ,放置后颜色不变 ,
赶酸后测定。

76160 < 0160 5159 49120 < 0101 < 0110 < 0101

110 消解不完全。 — — — — — — —

注 :表中“赶酸”均为电热板上加热赶酸。“—”为未检验。
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213 　方法的精密度与准确度　精密称取 GBW08508

米粉 015 g ,GBW08513 茶树叶 013 g ,加硝酸 210 mL ,

加水 6 mL ,按 11312 处理试样 ,上机测定 Fe、Mn、Cu、

Zn、Pb、Cd、Hg。2 种物质 6 次测定的平均值均在标

示值范围内 ,结果见表 3。

表 3 　两种标准物质中金属元素的测定结果 mgΠkg

标准物质 元素 标示值

测定值

平均值

n = 6

相对标准

偏差 %

回收率

%

GBW08508 Fe 4312 ±310 42105 1128 97134

米粉 Mn 2814 ±318 26180 0185 94135

Cu 316 ±014 3144 0163 95156

Zn 1810 ±110 18166 2110 103167

Hg 01038 ±0105 01034 4130 89147

GBW08513 Fe 347 ±12 340198 1152 98126

茶树叶 Mn (1) 01217 ±01011 01211 1106 97124

Cu 8196 ±0159 8156 0185 95154

Zn 2216 ±115 22165 2141 100122

Pb 1100 ±0105 0196 3122 96100

Cd 01023 ±01004 01025 4117 108170

Hg 01017 01014 7137 82135

注 : (1)单位为物质成分的质量分数 (10 - 2)

　　总之 ,由于该法所加硝酸量明显减少 ,空白值

低 ,测定结果准确 ,避免了推荐方法因使用硝酸量大

而产生大量有害气体造成对环境污染和对实验人员

的身体危害。经济效益和生态效益明显提高 ,是一

种较为理想的实验方法 ,具有很大的使用价值和推

广价值。
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卫生部文件
卫监督发[2004 ]154 号

卫生部关于水解动物蛋白不能作为奶粉原料的批复

浙江省卫生厅 :

近日 ,我部接到你省温州市卫生局《关于水解动物蛋白是否能作为奶粉原料的紧急请示》(温卫疾监

[2004 ]67 号) 。经研究 ,现批复如下 :

《中华人民共和国食品卫生法》第九条第八款规定 :“禁止生产经营下列食品 :用非食品原料加工的 ,加

入非食品用化学物质的或者将非食品当作食品的”。国家标准“全脂乳粉、脱脂乳粉、全脂加糖乳粉和调味

乳粉”( GB5410)中也规定 ,乳粉应当以生鲜牛 (羊)乳为原料生产。

使用工业双氧水、盐酸等加工牛皮下脚料作为奶粉原料的行为违反了上述规定 ,应按照《中华人民共和

国食品卫生法》进行查处。

此复。

中华人民共和国卫生部

二 ○○四年五月十三日
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