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研究报告
海鱼自然基质中汞和砷质量控制样品研制及在能力验证中应用
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摘)要!目的)研制汞%砷质量控制样品!对承担国家食品安全风险监测工作的各级疾病预防控制机构实施能力

验证计划$ 方法)采用直接测汞"9%=#法和电感耦合等离子体质谱";!1$%-#法分别测定广东省采集的 ’? 种海

鱼肌肉中汞和砷含量!确定以深海网箱养殖的单条大型鞍带石斑鱼为原料!然后经选取肌肉%干燥%脱脂%粉碎等步

骤制成鱼肉粉样品$ 采用单因子方差分析样品均匀性和 4检验检查稳定性$ 结果)所制备鱼肉粉样品的均匀性和

稳定性均良好$ 采用该样品对 ’(7 个实验室实施能力验证计划!检测总汞和总砷满意率分别为 6’@’f和 6*@+f!

其中采用 9%=测定总汞和 ;!1$%- 测定总砷的满意率最高$ 结论)该鱼肉粉样品可作为质量控制样品应用于实

验室检测汞%砷能力验证$ 本研究可为海产食品基质标准物质的研制以及相关食品安全国家标准的修订提供科学
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))汞和砷的毒性较大"经食物等途径进入人体会
对健康造成严重危害( T.+:?+!+*’+ ,食品安全
国家标准 食品中污染物限量- )’*对食物中汞’砷含
量规定了限量指标( 历年开展的国家食品安全风
险监测都将汞’砷列为重点监测项目( 开展食物中
汞’砷质量控制样品 )+$7*研制并对参与国家食品安
全风险监测的各级检验机构进行能力验证考核"有
利于促进实验室技术水平的提高"保障检测汞’砷
数据的准确性( +*’&!+*’: 年在广东省茂名市’汕
头市等地渔港采集的 ’? 种海鱼中汞’砷的检测结果
表明海鱼中汞’砷的存在形态及基体结合形式较复
杂"汞’砷含量较高"且即使同网捕捞’品种相同’体
型相近的海鱼中汞’砷含量也常会有较大差别( 为
了保证能力验证考核的实用性"更好地评估相关检
验方法的有效性"本研究选择深海网箱养殖的单条
大型鞍带石斑鱼#E;G"5;<5*10*/"#5)*/410$肌肉直接
制备同批海鱼粉质量控制样品"不进行人工添加目
标物或稳定剂等特殊处理"使质量控制样品中汞’
砷存在形态与实际样品相近( 采集单条大型海鱼
能更好地控制汞’砷含量的均匀性"以保证成批制
备并分装单元量大的质量控制样品的质量(

’)材料与方法
’@’)材料
’@’@’)原材料采集

采集分别在广东省雷州市’湛江市和海南省三
亚市附近海域深海网箱养殖的大型鲜活鞍带石斑
鱼制备质量控制样品"每批样品取一条鞍带石斑鱼
肌肉加工制备而成( 在当地市场购买鲜活鱼体"用
自来水冲洗干净后宰杀"去鱼鳞’鱼皮和内脏后切
割出鲜鱼肌肉"在冷藏条件下立即运送回实验室"
在 * h冷藏放置过夜后待处理(

’@’@+)主要仪器与试剂
7&*#型电感耦合等离子质谱仪 #美国 1N_aIL

,JGN_SNYIZL $’ 9%=6* 型直接测汞仪 #意 大利
%IJN0PZLN$’!,%%=2- ? 型微波消解仪#美国 !,%
%=2-$’.N_MEND-[NN‘KHbN+ 型微波消解仪 #德国
.N_MEND-[NN‘KHbN$’万分之一天平’恒温干燥箱’电
热恒温鼓风干燥箱’电热鼓风干燥箱’绞肉机#绞笼
转速 ’*?>+?* _>GIL"功率 (>’’ aR"肉块温度 * j
& h$’摇摆式高速万能粉碎机 #功率 (** R"容量
+** M"转速 +& *** _>GIL"细度 &* j+** 目$’多向运
动混合机(

汞标准储备液#T-.T?+*?($(*"’ *** GM>/"国
家钢铁材料测试中心$"砷’铝’钡’镉’铬’铜’铅’
锡’锌混合标准储备液 #T-.*8$’:?:$+**8" ’*@**
GM>/$和金标准储备液 #T-.*8$’:’&$+**(" ’ ***
GM>/$均购自国家有色金属及电子材料分析测试中
心" 鱼 肉 中 的 总 汞 与 甲 基 汞 含 量 标 准 物 质
#T.R’**+("中国计量科学研究院$"欧盟鱼肉参考
物 质 # ,2%$..8++" 欧 洲 标 准 局 FI0E %V0CJN
,V_Z[NHL 2NDN_NLCN%HPN_IHJ0$"硝酸’硫酸均为优级
纯"石油醚#分析纯"沸程 7* j?* h$(
’@+)方法
’@+@’)海鱼肌肉粉制备

将冷藏后鲜鱼肌肉放入绞肉机 #绞笼转速为
’?* _>GIL"肉块温度保持在 & h以下$绞成肉糜"将
肉糜平铺在不锈钢盘中#厚度为 *@& j’ CG$"置于恒
温干燥箱中 6* j6& h干燥 ’& E( 样品放冷捣碎后加
入 ’ j’@& 倍量石油醚#沸程 7* j?* h$进行浸泡脱
脂处理"过滤弃去石油醚层( 将样品平铺在不锈钢盘
中"置于通风柜中挥发除去残存石油醚"再放入恒温
干燥箱中 6& h干燥 ’ E( 在恒温恒湿条件下采用摇
摆式高速万能粉碎机#转速 +& *** _>GIL$将样品打
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成粉末"采用多向混合机充分混匀7* GIL"再分装为
净重约 ’* M>瓶"置于聚乙烯瓶中拧紧瓶盖密封( 样
品标记为海鱼粉 =’海鱼粉 .和海鱼粉 !"储存
于 g8 h冷库中)8$?* (
’@+@+)直接测汞仪测定总汞 ):*

将石英样品舟及镍样品舟洗涤干净后放入马
弗炉中 &** h煅烧 ’ E 后备用( 制备含量为 *’
&@**’’*@*’+*@*’7*@*’8*@*’&*@* LM>GJ的汞标准
溶液系列"各准确吸取 *@’** GJ于石英样品舟中(
仪器升温程序为室温至 ’** h"?* 0&’** h升至
+** h"7* 0&+** h升至 :** h"?* 0&:** h保持
(* 0( 氧气量为 *@8 %1H"汞齐热解时间 ’+ 0"记录
时间 7* 0"长池信号读数以峰高计"仪器工作站直接
绘制标准曲线(

称取样品 7* j’** GM#精确至 *@’ GM$于镍样
品舟中( 仪器升温程序为室温升至 +** h"+* 0&
+** h保持 ?* 0&+** h升至 :** h"(* 0":** h保
持 (* 0"其他条件与石英样品舟绘制标准曲线条件
一致( 仪器工作站直接计算出汞含量测定结果"同
时做空白试验(
’@+@7)电感耦合等离子质谱#;!1$%-$法测定金属
污染物 )6*

称取样品约 *@7 j*@& M#精确至 *@’ GM$于微
波消解罐中"加入 & GJ硝酸"拧紧消解罐上盖放置
’ E 后消解( 升温程序%室温经 & GIL 升至 ’+* h"
恒温 & GIL&经 & GIL 升至 ’?* h"恒温 ’* GIL&经
& GIL升至 ’(* h"恒温 +* GIL( 消解后放冷"将消

解罐慢慢拧开"置于赶酸器上 ’8* h赶酸至约 ’ GJ"
样品液转移至 &* GJ一次性使用塑料管中"用水冲
洗消解罐内壁 7 次并入塑料管中"定容至 +* GJ"用
于测定砷’锰’铁’镍’铜’锌’镉’钡’铅等元素"同时
做试剂空白试验(

仪器操作参数条件为射频#2F$功率 ’ 7** R’
等离子体气流量 ’? />GIL’载气流量 ’@+ />GIL’辅
助气流量 *@(: />GIL’氦气流量 8 j& GJ>GIL’样品
提升速率 *@6 _>0’采样深度 6 j’* GG’扫描方式跳
峰’重复次数 7(

+)结果与分析
+@’)海鱼中汞’砷含量调查
+@’@’)采样点选择

由于不同品种海鱼中汞’砷含量差异较大"为
确保制备样品含量水平的代表性"在制备前期"开
展了海鱼中汞’砷的监测( 茂名市地处广东西部"
博贺渔港为全国 ’* 大渔港之一( 该渔港渔船捕捞
区域主要集中在珠江口至粤西中浅海渔场"远洋渔
船捕捞作业至南海西沙’中沙’南沙群岛各海域(
+*’8 年博贺渔港海洋捕捞量为 ’? 万吨"位居广东
省各渔港镇的捕捞量之首( 汕头市地处广东东部"
汕头渔船捕捞区域主要集中在粤东至中国台湾浅
海渔场"位于南海与东海交界处"+*’8 年汕头市各
海港捕捞总量约 ’?@’ 万吨( 两地海产食品捕捞量
排名见表 ’"亦可反映南海海域广东沿海捕捞量的
基本情况(

表 ’)茂名市和汕头市渔港主要海产品食品捕捞量排名
"ĤJN’)-NHDZZ‘ _HLaILM0IL EĤZ_0ZD%HZGILMHL‘ -EHLPZV

采样点 ’ + 7 8 & ? : 6 ( ’*

茂名市渔港 蓝圆鲹 大眼鲷 带鱼 鱿鱼 海虾 马鲛鱼 金线鱼 鲳鱼 石斑鱼 海鳗

汕头市渔港 带鱼 拟沙丁鱼 鲻鱼 大眼鲷 蓝圆鲹 金线鱼 梭子蟹 海鳗 马面鲀 鲐鱼

注%捕捞量由茂名市电白区海洋与渔业局和汕头市渔业协会提供

+@’@+)海鱼样品采集
+*’&!+*’: 年在茂名市和汕头市采集海鱼

’? 种共 :8 份"海鱼油 8 份( 所采集的海鱼包括了
捕捞量较高#表 ’$及历年监测汞’砷含量较高的品
种( 茂名市采样点分别为水东镇和博贺渔港"汕头
市采样点分别为海门渔港’汕头市区和南澳岛( 采
样环节主要为海港’农贸市场’餐饮店等( 采集后
的海鱼立即运回当地疾病预防控制中心实验室进
行样品预制备后分别放入洁净塑料瓶中"外加洁净
塑料袋以防外界污染( 样品在 g8 h下保存"冷藏
条件下及时运回本实验室测定(
+@’@7)检测结果

:8 份海鱼肌肉中总汞含量范围 *@**7 j’@’+*

GM>aM"均值 *@’6+ GM>aM&总砷含量范围 *@7’ j
7+@6* GM>aM"均值 8@(( GM>aM"测定结果详见表
+ )($’+* ( 本次调查采集了凤尾鱼油’金枪鱼油’鲨鱼
肝油及三文鱼油"海鱼油中总汞含量均较低"范围
*@**7 + j*@**: + GM>aM"均值 *@**8 8 GM>aM( 海
鱼油中各金属元素仅总砷含量较高"分别为 7@?(’
’8@78’8@&* 及 +@+? GM>aM"均值 ?@+* GM>aM(

本次测定的 :8 份海鱼肌肉样品中在茂名博贺
渔港采集的一份吻沟双髻鲨#F;<D:"/ *5UG"G$样品汞
含量最高"为 ’@’+* GM>aM"但鱼肝油中汞的含量却
很低"仅为 *@**8 GM>aM( 说明海鱼中的汞主要蓄
积在肌肉中"海鱼脂肪含汞极低( 鲨鱼肝脏中的
锰’铁’铜’锌’镉高于肌肉中的含量"详见表 7(



!&8?)) !
中国食品卫生杂志

!5;S,-,W3U2S=/3FF3395<T;,S, +*’: 年第 +( 卷第 & 期

表 +)海鱼肌肉中总汞和总砷含量的测定结果
"ĤJN+)9NPN_GILHPIZL _N0VJP0ZDPZPHJGN_CV_]HL‘ H_0NLICIL GH_ILNDI0E GV0CJN

样品名称 拉丁学名
测定
份数

鱼体长
范围>CG

鱼体质量
范围>aM

总汞含量>#GM>aM$ 总砷含量>#GM>aM$

范围 %B 范围 %B

鲨鱼 F</:P0 : 8: j(8 *@8* j7@&& *@*&’ j’@’+* *@7&7 +@:8 j+’@6* ’*@:

红烟管鱼 $G041*/:G/ ;54G?./ + ’** j’+6 ’@** j’@’* *@++* j*@8(8 *@7&: ’@(6 j7@76 +@?6

石斑鱼 E;G"5;<5*100; : 8& j’’* ’@7& j8:@8* *@*?? j*@?(: *@7+7 *@?7 j+@*: ’@&’

海鳗 O1:/5"50)B#G"5:510 : +& j’6* *@(* j(@** *@*:: j*@:’7 *@+&8 *@?* j7+@6* ’7@?

金线鱼 V5?G;45:10QG:C/410 6 +7 j7* *@’6 j*@?’ *@*8+ j*@7+’ *@’&7 +@+( j’7@** ?@?’

拟沙丁鱼 F/:8G");0?5*/")04G#4/ + +* j++ *@*& j*@*: *@*(8 j*@+’: *@’&? ’@+7 j+@&7 ’@66

海鲈鱼 I5:#/ 9*1QG/4G*G0 ’ ’** ’&@** *@’7? *@’7? ’@6: ’@6:

马面鲀 R</?"/#)"10?)850410 ? &* j?& ’@7& j+@** *@*’( j*@*7+ *@*+* 8@&( j6@:+ ?@8*

蓝圆鲹 W5#/;45:10?/:1/80G + +* j+7 *@’+ j*@’8 *@*?( j*@’7’ *@’** ’@*7 j+@+8 ’@?8

油甘鱼 F5:G)*/ J1G"C15:/8G/41 R5??G"#P/"8 F#<*5C5* ’ 8? ’@8* *@’** *@’** ’@7? ’@7?

马鲛鱼 F#)?.5:)?):10"G;<)"G10 6 && j’+* ’@+* j6@** *@*’: j*@++( *@’’& *@&’ j7@8’ ’@68

带鱼 R:G#<G1:10</1?5*/ 6 6: j’7* ’@+& j+@+& *@*’? j*@:6* *@+78 ’@7+ j:@?* 8@’’

大眼鲷 I:G/#/"4<104/D5"10 8 +* j+( *@+6 j*@8& *@*8& j*@?*? *@+6* +@*( j?@6& 8@(6

鲻鱼 O1CG*#5;</*10 8 7+ j8: *@&* j*@(6 *@**7 j*@*&7 *@*+( *@&6 j&@(: 7@*(

鲳鱼 F4:)?/45)G850/:C5"4510 7 ’( j7? *@+’ j’@:: *@*’( j*@*7: *@*+& ’@8( j7@’7 +@88

三文鱼 X"#):<D"#<10P54/ 8 ?8 j:* &@&* j?@&* *@*’+ j*@*++ *@*’: *@7’ j’@’7 *@:7

合计 ! :8 ’( j’6* *@*& j8:@8* *@**7 j’@’+* *@’6+ *@7’ j7+@6* 8@((

注%8 批三文鱼样品均由国外进口&!为该项不进行合计

表 7)吻沟双髻鲨#F;<D:"/ *5UG"G$肌肉’鱼肝及鱼肝油中金属污染物测定结果#GM>aM$

"ĤJN7)9NPN_GILHPIZL _N0VJP0ZDGNPHJNJNGNLP0IL GV0CJN" JIbN_HL‘ JIbN_ZIJZDF;<D:"/ *5UG"G
检测项目 锰 铁 镍 铜 锌 砷 镉 钡 汞 铅
肌肉 *@’*& &@?* u*@’ u*@+* 7@+& ’*@?7 u*@*+ u*@*& ’@’+* u*@*&

肝脏 *@87* 6*@7* u*@’ ’@*: :@8* (@:: 7@&6 u*@*& *@?++ u*@*&

鱼肝油 u*@*’* u’@** u*@’ u*@+* u’@** 8@&* u*@*+ u*@*& *@**8 u*@*&

+@+)质量控制样品研制
+@+@’)制备基质选择

海鱼肌肉中总汞’总砷的存在形态多样"与基
质结合形式复杂( 若采用添加汞’砷标准物质制
备质量控制样品"往往难以代表检测实际食品的
技术难度( 同时由于制备技术的局限性"采用添
加汞’砷标准物质制备样品的均匀性往往受到影
响( 选择海鱼自然基质制备质量控制样品"不进
行人工添加目标物"保持鱼体中汞’砷等元素代谢
结合的基本性质"且样品均匀性较好( 采用该样
品实施能力验证计划可更好地评估相关检验方法
的准确性(

+@+@+)原材料选择
海鱼肌肉中总汞’总砷含量相对较高"但因品种

不同差异较大( 即使同一品种中的总汞’总砷含量波
动也会较大#表 +$( 本研究在茂名市’汕头市等地海
港分别采集同网捕捞’品种相同’体型接近的鲳鱼’鲻
鱼’金线鱼’马鲛鱼等海鱼"每种 8 j& 条"测定每条鱼
中总汞’总砷含量( 8 种海鱼中总汞’总砷含量的相
对标准偏差#@FW$分别为 &@(&f j7’@&f和 ’7@*f
j8(@’f"详见表 8( 提示"即使同网捕捞’品种相同’
体型接近的海鱼中总汞’总砷的含量在每条海鱼之间
可能也会有较大差别"即存在明显的不均匀性问题(
若采用多条同品种海鱼制备同批质量控制样品在确
保目标物均匀性方面有较大的难度(

表 8)同品种不同鱼体肌肉中总汞’总砷含量测定结果
"ĤJN8)9NPN_GILHPIZL _N0VJP0ZDPZPHJGN_CV_]HL‘ H_0NLICIL GV0CJNZDPEN0HGN0[NCIN0ZD‘IDDN_NLPGH_ILNDI0E

样品
名称

测定
条数

体长范围
>CG

体质量范围
>aM

总汞含量 总砷含量

范围
>#GM>aM$

%B
>#GM>aM$

@FW
>f

范围
>#GM>aM$

%B
>#GM>aM$

@FW
>f

金线鱼 & +’ j+8 *@’6 j*@+7 *@*?& + j*@*6? & *@*:8 ’ ’*@6 7@&? j8@67 8@’* ’7@*

鲳鱼 8 ’: j+* *@’& j*@+’ *@*’6 6 j*@*+’ ’ *@*’( 8 &@(& ’@78 j8@?+ +@6& 8:@:

马鲛鱼 & 88 j8( *@?( j*@6’ *@*’7 ( j*@*+’ ( *@*’: * ’(@& ’@+? j+@:’ +@’? +(@8

鲻鱼 & 7’ j77 *@77 j*@7? *@**’ 6 j*@**8 7 *@**7 + 7’@& *@8’’ j+@*8 ’@78 8(@’

))在茂名市’汕头市等地海港分别采集鲨鱼’红烟管
鱼’石斑鱼’马鲛鱼’海鳗’带鱼等样品"在同一条鱼中
分别取背部肌肉和尾部肌肉测定总汞’总砷含量的

@FW分别为 ’@8&f j?@**f和 ’@&6f j’*@6*f"详见
表 &( 提示"在质量控制样品目标物均匀性方面"采用
同条海鱼制备比采用多条相同品种海鱼更有优势(



海鱼自然基质中汞和砷质量控制样品研制及在能力验证中应用!!!罗建波"等 !&8:)) !

表 &)同鱼体不同部位肌肉中总汞’总砷含量测定结果
"ĤJN&)9NPN_GILHPIZL _N0VJP0ZDPZPHJGN_CV_]HL‘ H_0NLICIL ^HCa HL‘ PHIJGV0CJNZDGH_ILNDI0E

样品
名称

体长
>CG

体质量
>aM

总汞含量范围
>#GM>aM$

%B
>#GM>aM$

@FW
>f

样品
名称

体长
>CG

体质量
>aM

总砷含量范围
>#GM>aM$

%B
>#GM>aM$

@FW
>f

鲨鱼 (8 7@&& ’@’&6 j’@+?7 ’@+’+ 8@?? 金线鱼 +8 *@8? 8@’’ j8@?: 8@8: :@’7

鲨鱼 (* 8@’* *@+’( j*@+8’ *@+7( &@8: 金线鱼 ++ *@8’ 7@?’ j8@*: 7@67 ?@*6

石斑鱼 8& ’@7& *@87? j*@8&+ *@88& ’@8& 马鲛鱼 8: *@6’ +@?? j+@6( +@:’ ?@’*

红烟管鱼 ’+6 ’@’* *@+*( j*@+7* *@+’: 7@88 马鲛鱼 88 *@?( ’@+8 j’@+6 ’@+? ’@&6

马鲛鱼 ’** 6@+* *@’?& j*@’(7 *@’6? ?@** 鲻鱼 7+ *@77 ’@66 j+@+’ +@*8 6@**

马鲛鱼 && ’@+* *@*8? + j*@*&’ 6 *@*8( ? 8@’+ 鲳鱼 +* *@+’ +@6: j7@*& +@(& 7@’6

海鳗 ’&+ ?@&& *@’&’ j*@’:8 *@’?+ &@?8 鲳鱼 ’: *@’& ’@+( j’@7: ’@78 7@’:

带鱼 ’8* +@+& *@’+’ j*@’78 *@’+: 8@6? 三文鱼 ?6 ?@+* *@686 j’@*: *@(&8 ’*@6*

+@+@7)海鱼肉粉制备
表 + 列出了各种海鱼的体型情况及总汞’总砷

含量范围( 由于本次制备的质量控制样品所需单
元量很大"综合考虑后确定以大型鲜活鞍带石斑鱼
为样品( 采集 7 条分别在广东省雷州市’湛江市碯
洲岛和海南省三亚市附近海域深海网箱养殖的鞍
带石斑鱼"取肌肉为原材料分别加工制备成海鱼粉
=’海鱼粉 .和海鱼粉 !三批质量控制样品#表 ?$"
制备过程严格按照实验室内部研制质量控制样品
指南操作 )7"’+* ( 值得注意的是网箱养殖海鱼肌肉中

的脂肪含量相对较高"鱼肌肉干燥后需采用石油醚
浸提除去脂肪( 石油醚加入比例依据鱼肌肉脂肪
含量而定"本次制备石油醚加入量为肌肉量的 ’ j
’@& 倍"可根据海鱼肌肉中脂肪含量适当调节石油
醚使用量( 石油醚加入比例过低脱脂效果不理想"
制备后的样品存在色泽不均’容易结团等问题( 石
油醚比例过高则造成浪费( 另外"由于质量控制样
品的制备量较大"采用真空冷冻干燥方式有一定难
度"经试验证实鱼肉糜在常压下 (* h干燥不会导致
鱼肉中汞的挥发损失"故采用 (* h直接干燥样品(

表 ?)鲜活鞍带石斑鱼制备质量控制样品情况
"ĤJN?);LDZ_GHPIZL ZDPEN[_N[H_HPIZL ZDd!%0KIPE E;G"5;<5*10*/"#5)*/410

样品编号 养殖海域
养殖时间
>年

鱼体质量
>aM

鱼体长度
>CG

溶剂提
取比例

海鱼粉重量
>aM

分装
样品数

海鱼粉 = 广东雷州 : j6 8:@8 ’7& ’@&4’ 7@(’ 7+*

海鱼粉 . 海南三亚 & j? 77@+ ’’7 ’@&4’ +@(7 +**

海鱼粉 ! 广东湛江 ? j: 8?@( ’+8 ’@*4’ 8@&6 76*

注%溶剂提取比例为石油醚体积#GJ$4鱼粉重量#M$

+@+@8)质控样品测定结果
采用直接测汞#9%=$法测定海鱼粉中总汞含

量"微波消解$;!1$%- 法测定总砷含量"测定结果见
表 : )6"’’* ( 同时测定欧盟鱼肉参考物质 #,2%$
..8++$ 和 鱼 肉 中 总 汞 和 甲 基 汞 标 准 物 质

#T.R’**+($进行对比试验"T.R’**+( 总汞均值
在标示值)#*@6& i*@*7$GM>aM*范围内"该样品没
有标示总砷含量( ,2%$..8++ 的总汞’总砷均值也
在标示值)#*@?*’ i*@*7*$和#’+@: i*@:$GM>aM*
范围内(

表 :)海鱼粉样品与标准物质中总汞’总砷含量测定结果
"ĤJN:)9NPN_GILHPIZL _N0VJP0ZDPZPHJGN_CV_]HL‘ H_0NLICZDd!%0HL‘ !2%0

样品名称
直接测汞仪测定总汞结果 微波消解$;!1$%- 测定总砷结果

测定
次数

范围
>#GM>aM$

%Bi0
>#GM>aM$

@FW
>f

测定
次数

范围
>#GM>aM$

%Bi0
>#GM>aM$

@FW
>f

海鱼粉 = ’7 *@7:( j*@8’6 *@7(7 i*@*’7 7@++ ’( ’@?6 j+@*& ’@(7 i*@*6: 8@&

海鱼粉 . ’8 *@?8’ j*@:8’ *@?(6 i*@*+6 8@*’ ’8 ’@’’ j’@7+ ’@+7 i*@*? 8@(

海鱼粉 ! ’8 *@+(( j*@7+? *@7’? i*@**: +@*? ’& ’@:* j+@+8 +@*: i*@’8 ?@:
,2%$..8++ 6 *@&(7 j*@?:& *@?+* i*@*+6 8@7& ’& ’+@** j’8@+* ’+@? i*@&* 8@’
T.R’**+( 6 *@::* j*@686 *@6++ i*@*7+ 7@6? ! ! ! !

注%!为无测定结果

+@7)样品质量评价
+@7@’)样品均匀性检查

样品均匀性检查采用单因子方差分析 )’+$’:* (

从海鱼粉 =’.’!三批质量控制样品中分别随机抽
取 ’* 份进行均匀性试验"每份样品做 + 次平行测

定"数据分析结果见表 6( 海鱼粉 =’.’!中总汞和
总砷的 $值均 u$*@*&#("’*$ "表明海鱼粉 =’.’!中总
汞和总砷含量是均匀的( 将 7 批样品分别发送到两
家技术支持机构进行应用检验"试验结果表明样品
的均匀性良好(
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表 6)海鱼粉中总汞’总砷均匀性检验的方差分析数据
"ĤJN6),bHJVHPIZL ZDPENEZGZMNLNIP]ZDd!%0

样品名称
测定
项目

差方和# FF$ 均方和#OF$ 自由度#9$

组间 组内 组间 组内 组间 组内
$ $*@*&#("’*$

海鱼粉 =

海鱼粉 .

海鱼粉 !

总汞 *@**’ 7? *@**’ &6 *@*** ’& *@*** ’? ( ’* *@(&6 * 7@*+

总砷 *@*:8 &* *@*?( 8* *@**6 +6 *@**? (8 ( ’* ’@’(+ 6 7@*+

总汞 *@**( ’: *@**& :? *@**’ *+ *@*** &6 ( ’* ’@:?( ? 7@*+

总砷 *@*8: ?+ *@*+’ 6* *@**& +( *@**+ ’6 ( ’* +@8+: ’ 7@*+

总汞 *@*** 87 *@*** 8’ *@*** *& *@*** *8 ( ’* ’@’?& ? 7@*+

总砷 *@+*8 *+ *@’&* +* *@*++ ?: *@*’& *+ ( ’* ’@&*( + 7@*+

+@7@+)样品稳定性检查
样品的均匀性检查结果可作为稳定性检查的

第一次数据( 将 7 批海鱼粉在室温条件下分别放置
+* ‘ 和 8 个月后各抽取样品"采用 4检验进行第二
次和第三次稳定性检查 )’7$’6* ( 试验结果#表 ($可判
定第二次和第三次检测值与第一次检测值之间差
异无统计学意义)4u4*@*&#+8$ * "说明室温贮存条件下

8 个月内"海鱼粉样品中总汞和总砷含量稳定性良
好( 将 7 批海鱼粉分别抽取 + 瓶"随同能力验证发
样时邮寄给国内两家不同的参加实验室"请其收到
样品后原包装寄回"然后进行飞行运输稳定性检
查"试验结果也表明样品稳定性良好( 稳定性检查
结果表明"在本轮能力验证期间"样品中总汞’总砷
含量不会发生变化(

表 ()测定海鱼粉中总汞’总砷含量稳定性试验数据#%Bi0$

"ĤJN(),bHJVHPIZL ZDPEN0PĤIJIP]ZDd!%0

样品名称
测定
项目

第一次测定
>#GM>aM$

第二次测定
>#GM>aM$

第三次测定
>#GM>aM$

第二次与
第一次比较 4

第三次与
第一次比较 4

4*@*&#+8$

海鱼粉 =

海鱼粉 .

海鱼粉 !

总汞 *@7(7 i*@*’+ : *@8*’ i*@*’’ 6 *@8** i*@**? ** ’@7(7 ’@&*8 +@*?8

总砷 ’@(7 i*@*6: * ’@6( i*@’+6 ’@6: i*@*:7 ? *@887 ’@*’6 +@*?8

总汞 *@?(6 i*@*+: ( *@:*’ i*@*+& ? *@:*& i*@*++ ’ *@7(* *@:’( +@*?8

总砷 ’@+7 i*@*?’ * ’@+8 i*@*:* 8 ’@+’ i*@*8( * *@?6: *@7:* +@*?8

总汞 *@7’? i*@**? ** *@7’+ i*@**6 ** *@7’8 i*@**& ** *@(7+ *@77: +@*?8

总砷 +@*: i*@’7( ’@(6 i*@*6& 7 +@*& i*@*(8 : ’@77( *@’?? +@*?8

+@8)能力验证计划的应用
+@8@’)实施情况

受国家食品安全风险评估中心委托"+*’? 年本
实验室实施了项目编号为 5%2/’?*’ 的海鱼粉中
总汞’总砷检测能力验证计划 )’(* ( 该计划采用海鱼
粉 =’.’!作为测试样品"对全国范围内 ’(7 个承担
食品安全风险监测的疾病预防控制机构实施能力
验证( 本实验室根据海鱼粉研制过程的检测技术
要点 为 参 加 实 验 室 提 供 了 能 力 验 证 作 业 指
导书 )+*$+’* (
+@8@+)考核结果评价

对各参加实验室反馈的海鱼粉 =’.’!样品中
总汞’总砷检测结果进行统计"采用稳健 #2ẐV0P$

统计技术的中位值为指定值"标准化四分位距
#S;d2$作为评定标准差( 按下式计算 Y值%#Bg
%$ 2V!J@"式中 B为该实验室检测结果&%为所有
实验室检测结果的中位值&!J@vJ7 gJ’ "V!J@v
*@:8’7 s!J@( 根据 Y值评价参加实验室的检测
结果"即%&Y&"+ 为满意结果&+ u&Y& u7 为
有问题结果&&Y&"7 为不满意结果 )++$+7* ( 本次
能力验证计划共有 ’(* 家实验室参加了海鱼粉中
总汞检测"’(+ 家实验室参加了海鱼粉中总砷检

测( 统计结果表明总汞和总砷检测结果的满意率
分别为 6’@’f#’&8 >’(*$和 6*@+f#’&8 >’(+$ (
+@8@7)检验方法间比较

参加本次能力验证计划的实验室主要采用
;!1$%- 法和原子荧光光谱#=F-$法测定总砷含量"
满 意 率 分 别 为 (+@?f # &*>&8 $ 和 :(@*f
#’*(>’76$( 部分实验室选用 T.&**(@’’!+*’8
,食品安全国家标准 食品中总砷及无机砷的测
定- )’**第一篇第二法 =F- 法进行测定"但却未按该
标准规定的样品前处理方法"而是采用微波消解"
由于海鱼粉消解不完全导致采用 =F- 法测定总砷
的结果偏低(

总汞含量测定主要采用 9%=’;!1$%- 和 =F-
法( 7 种检测方法的满意率分别为 (?@*f # +8>
+&$’66@?f#7’>7&$和 :?@+f#((>’7*$"采用 9%=
法测定总汞的满意率最高( T.&**(@’:!+*’8,食
品安全国家标准 食品中总汞及有机汞的测定- )’’*

第一篇第一法 =F- 法测定采用微波消解样品"所推
荐的消解程序对海鱼粉消解不完全"导致采用 =F-
法测定总汞的满意率较低( 建议对 T.&**(@’:!
+*’8 进行修订"增加 9%=法并对 =F- 法的前处理
进行改进(



海鱼自然基质中汞和砷质量控制样品研制及在能力验证中应用!!!罗建波"等 !&8()) !

7)小结
本研究在对海鱼中总汞’总砷含量分析的基础

上"选择同条海鱼肌肉为原料制备同批质量控制样
品"不进行人工添加目标物或稳定剂制备质量控制
样品"经均匀性和稳定性检查"制备的质量控制样
品性能良好( 应用所制备的样品对 ’(7 个实验室实
施了能力验证考核"为国家食品安全风险监测提供
了有力的技术支持(
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总局关于发布,食用植物油中乙基麦芽酚的测定-
食品补充检验方法的公告

+*’: 年第 (: 号

))按照(食品补充检验方法工作规定)!(食用植物油中乙基麦芽酚的测定)食品补充检验方法已经国家食
品药品监督管理总局批准!现予发布$

特此公告$

附件’食用植物油中乙基麦芽酚的测定".W- +*’:*6#

食品药品监管总局

二〇一七年八月十七日
"相关链接’EPP[’>>KKKB0‘HBMZbBCL>R-*’>!/**6:>’:?&&*BEPGJ#


