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双位加热消解-原子吸收光谱法测定食品中 
多种元素的含量
赵 敏，周 聪*，邓爱妮，范 琼

（中国热带农业科学院分析测试中心，海南省热带果蔬产品质量安全重点实验室，海南 海口 571101）

摘  要：采用双位加热消解仪消解食品样品，用原子吸收光谱法测定样品中的铜、锰、锌、铁、铅、铬、镉元素含

量并进行了空白值、消解温度、消解时间、硝酸回收率以及方法可靠性实验。结果表明：用此法消解样品具有实验

的空白值低、精确度高、消解和除酸时间短等优点，大大提高了分析结果的准确性和分析效率，同时实验过程可回

收大于70%的硝酸，减少了酸性挥发物质对大气环境的污染。
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Abstract: After digestion of food samples with a double-control heating and digestion instrument, an atomic absorption 

spectrometer was used to measure the concentrations of various metal elements in the solution, including Cu, Mn, Zn, Fe, 

Pb, Cd, and Cr. To verify the scientificalness and reliability of the digestion procedure, analyses were performed on blank 

samples. Digestion temperature and time were optimized. Nitric acid recovery and the reliability of the proposed method 

were investigated. The results showed that this digestion method had the advantages of low baseline value, high accuracy 

and short time of digestion and deacidification, greatly improving the accuracy of analytical results and analysis efficiency. 

At the same time, more than 70% of nitric acid could be recovered during the analytical process, reducing air pollution.
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元素分析是食品分析的重要部分，用于元素分析的方

法主要有原子吸收光谱法[1-9]、电感耦合等离子体发射光谱

法[10-15]、电感耦合等离子体-质谱法[16-17]、原子荧光法[18-20]

等，不论什么方法均需要对样品进行实验前处理，需将

样品消化分解成为含有少许酸量的待测溶液，方可进行

下一步的仪器测定。目前实验室普遍采用的样品前处理

方法有马弗炉干灰化法、电热板湿消解法和微波消解法

3 种[21-23]，前者由于能耗高且样品转移麻烦，已很少被采

用，后两者则应用较多。尽管如此，电热板湿消解法和

微波消解法在实际应用中被证明仍然存在较多的缺点和

不足，主要体现在几方面：1）电热板湿消解法所使用的

消解容器多为小烧杯，由于小烧杯的高度较矮，有时样

品反应剧烈时会溅失，因此通常加盖表面皿进行消解，

但加盖表面皿会带来了除酸困难的问题，形成了消化样



148  2016, Vol.37, No.08             食品科学	 ※成分分析

品时盖表面皿和除酸时揭盖的常规操作方法，然而，揭

盖除酸使样品溶液暴露在环境空气当中，容易被空气中

的粉尘所污染，大大影响分析结果的精确度和准确度。

2）微波消解法使用聚四氟乙烯长管消解，虽然可以避免

样品溶液的溅失，但由于在多孔铝锭加热装置上完成，

消解管插入孔洞中无法观察到样品反应的状况，样品溶

液蒸干的现象时有发生，大大影响了分析结果的可靠

性。3）两种消解方法消解样品过程中均产生和排放大量

的有害气体，污染环境空气。

双位加热消解仪简称双位消解仪，是近年来在市

场上兴起的新型样品消解设备，文献[24-25]报道，其工

作原理是：在电热板的上部设置一个具有多孔（消解管

孔）加热框架结构（即上层发热板）。当开始消解样品

时，只是打开底层电热板工作，此时消解管的上、下部

位受热不匀（即底部温度高，上部温度低），在温差的

作用下，硝酸蒸汽在消解管壁上冷凝回流，很难蒸发，

样品得以充分消解，耗酸量较少；当样品消解完全后，

打开上层发热板，此时上下层发热板同时加热，消解管

的上、下部位受热均匀，消除了消解管上的温差，硝酸

蒸汽不再冷凝回流而蒸发，完成了快速除酸，提高了工

作效率；同时硝酸蒸汽在冷凝室内被冷凝回收，大大减

少了有害气体排放量。

目前很少见到有关双位加热消解仪应用方面的文献

报道，食品的种类繁多，组成差异较大（有高糖、高蛋

白和高脂肪食品等），不同食品样品的消解难易程度不

同，为此开展了双位加热消解法在食品元素分析中的应

用研究，旨在建立一项稳定、直观、环保的食品样品消

解方法。

1 材料与方法

1.1 样品采集和制备

在市场上随机抽取芒果、豇豆、猪瘦肉、茶叶和大

米等样品。将鲜样打成匀浆，干样制成粉末，装入旋盖

聚乙烯塑料瓶中，制成实验样品冷藏备用。

1.2 试剂与仪器

所用试剂均为优级纯；基改剂：配制质量浓度为

25 g/100 mL的磷酸二氢铵溶液。

M6原子吸收光谱仪 美国热电公司；AE200电子

分析天平 瑞士梅特勒-托利多公司；DR32-Ⅰ型双位消

解仪（专利号：ZL201320192003.0）、高效环保的样品

消解管及其专用塞、盖（专利号：ZL201420297633.9） 

海南鼎人科技有限公司。

1.3 方法

1.3.1 样品消解

称取（精确0.000 1 g）一定量的食品样品于双位消

解仪的专用消解管中，加入5 mL硝酸，并将消解管插入

到消解仪的孔位上。打开消解仪下层加热开关，设置加

热温度为150～200 ℃之间，进行样品消解；待样品消解

完全（溶液清亮）后打开消解仪上层加热开关，设置加

热温度为100～200 ℃之间，进行除酸处理，直至剩下少

许的黄色透明样品溶液为止。冷却后，转移至25 mL容量

瓶中，定容。同时做样品空白实验。

1.3.2 仪器测定

根据样品溶液中待测元素质量用火焰原子吸收法或

石墨炉原子吸收法测定铜、锰、锌、铁、铅、铬、镉元

素。其中用石墨炉原子吸收测定铅、铬、镉元素时加入

磷酸二氢铵作为基体改进剂，按照仪器操作规程分别测

定各待测元素的含量。

1.3.3 空白值实验

空白值可以反映样品溶液被污染的程度，进行空

白实验可以检验消解方法的科学性和可靠性，是检测质

量控制的重要技术指标之一。食品样品中铜、锰、锌、

铁、铅、铬、镉的含量较低，消解过程容易被污染，是

元素分析较为典型的代表，因此进行此几种元素的空白

值实验。

1.3.4 开展消解温度和时间的优化实验

在样品消解过程中，消解温度和时间是影响样品消

解效果的重要因素，不同样品消解方法所设定的消解温

度和时间不同，为此进行消解温度和时间的优化实验，

以确定最佳的实验方案。

1.3.5 方法可靠性分析实验

电热板湿消解法作为成熟的经典方法在元素分析

中被广泛采用，本研究以其作为对照进行方法的比对实

验，以检验本实验方法的可靠性。同时，用国家标准物

质进行多次重复消解实验，测定其多种元素的含量，对

照标准值和数理统计分析结果，检验本方法的精密度和

准确度。

1.3.6 消解酸的回收率实验

双位消解仪上配套的消解管为专利设计，尤其是专

用的塞盖，具有回收消解酸的功能，其原理是在上、下

层加热系统同时加热下，消解管通体均匀受热，消解酸

被蒸发进入到消解管塞、盖的缓冲室内，缓冲室与消解

管之间的温差作用将蒸发冷凝的酸液收集并回收。其中

消解酸回收率的大小可能与除酸的温度有关，因此开展

酸回收率实验，以探寻在确保样品消解完全的条件下，

最大限度回收实验用酸，建立环保科学的实验方法。

1.3.7 测试几种食品样品

处理好的样品测定铜、锰、锌、铁、铅、铬、镉元

素含量，同时做加标回收实验。
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2 结果与分析

2.1 空白值实验结果

取32 支双位消解仪专用玻璃消解管，分别加入5 mL

硝酸，按1.3.1节样品消解方法制成待测的空白溶液，再

用石墨炉原子吸收光谱仪分别测定空白溶液中的铜、

锰、锌、铁、铅、铬、镉元素的含量。表1表明：所测定

的各元素实验空白值较低，相对标准偏差小于10%。

表 1 铜、锰、锌、铁、铅、铬、镉空白值实验结果

Table 1 Contents of Cu, Mn, Zn, Fe, Pb, Cd, and Cr in blank samples 

determined by atomic absorption spectrometer after double-control 

heating and digestion

元素
实验
重复数

定容
体积/mL

测定平均值/
（ng/mL）

相对标准
偏差/%

铜 32 25 0.043 7.5

锰 32 25 0.062 6.5

锌 32 25 0.093 9.4

铁 32 25 0.084 9.9

铅 32 25 0.078 9.8

镉 32      25 0.002 3 8.6

铬 32 25   0.093 9.6

2.2 消解温度、时间及耗酸实验结果

表 2 不同消解温度条件下的消解时间及耗酸实验结果

Table 2 Results obtained for digestion times and acid consumption at 

different digestion temperatures as well as deacidification times

实验温度
（除酸温度/消解温度）/℃

加酸总
体积/mL

消解液测量
体积/mL

消解
时间/min

除酸
时间/min

200/150 5.00 4.85 45 22

180/160 5.00 4.90 41 26

160/170 5.00 4.80 37 31

140/180 5.00 4.70 35 35

120/190 5.00 4.75 32 40

100/200 5.00 4.60 33 43

消解温度和时间是决定样品消解效果和提高工作效

率的关键因素之一。首先只打开底层加热系统，上层加

热系统不工作，分别设定消解温度（下层加热）为150、

160、170、180、190、200 ℃ 6 组实验。待仪器加热达

到恒温状态时，取一份大米粉样品，每组实验设3 次重

复，分别称取1.000 0 g的样品，将消解管插入消解仪的孔

位上，各加入5.00 mL硝酸，从样品消解开始计时到样品

消解完全为止（棕色烟消失且溶液清亮），记录消解时

间和用吸管量取测量酸液量。待每组消解实验完成后，

固定设定消解温度（下层加热）为180 ℃，接着打开上

层加热系统至恒温状态，再分别设定除酸温度（上层加

热）为100、120、140、160、180、200 ℃ 6 组实验。以

除酸后所剩少量溶液（约0.5 mL）且清亮（没有棕黑色

碳化）为消解完全为标志（不达标时则重新称量样品进

行实验），测量各组实验除酸所消耗的时间，求得每组

实验数据的平均值。表2表明：随着消解温度的升高，消

解时间和除酸时间越短，但在消解阶段（上层不加热，

不同温度的酸损耗差别较小。在确保样品消解完全的前

提下，从节省能源和提高工作效率出发，确定本实验最

佳的除酸温度（上层加热）/消解温度（下层加热）为

140 ℃/180 ℃。

2.3 方法可靠性分析

2.3.1 方法比对实验结果

选择样品均匀度较高的大米粉样品为测试样，以电

热板湿消解法作为对照，与本方法同时进行样品消解，

每组进行12 次重复，用同一台原子吸收光谱仪分别测定

待测溶液中铜、锰、锌、铁、铅、镉、铬含量，求得平

均值和相对标准偏差。表3表明：本方法和对照方法相

比，测定值相当，但结果的精确度明显优于对照（本法

相对标准偏差小于10%）。

表 3 两种方法的比对实验结果（n=12）

Table 3 Comparison of analytical results obtained using the proposed 

method and hotplate west digestion (n = 12)

元素
测定平均值/（mg/kg） 标准偏差/（mg/kg） 相对标准偏差/%

本方法 对照法 本方法 对照法 本方法 对照法

铜 3.3 3.2 ±0.2 ±0.3 6.3 10.2

锰 13.1 13.1 ±0.2 ±0.5 1.6 3.8

锌 21.2 21.3 ±0.3 ±0.9 1.3 4.3

铁 7.4 7.3 ±0.2 ±0.8 2.5 10.6

铅 0.077 0.080 ±0.005 ±0.012 6.2 14.5

镉 0.12 0.13 ±0.01 ±0.02 6.9 14.3

铬 0.091 0.092 ±0.005 ±0.011 5.0 12.1

2.3.2 方法的准确度和精密度测定结果

表 4 方法的准确度和精密度

Table 4 Accuracy and precision of the proposed method 

元素
标准值/

（mg/kg）
测定平均值/
（mg/kg）

标准偏差/
（mg/kg）

相对标准
偏差/%

铜 2.7±0.2 2.6 ±0.2 7.2
锰 18.7±0.8 18.4 ±0.4 2.1
锌 26±2 26.5 ±0.3 1.3
铁 98±10 96 ±3.6 3.8
铅 0.19±0.03 0.19 ±0.01 7.9
镉 0.035±0.006 0.036 ±0.002 5.1
铬 1.8±0.3 1.7 ±0.01 7.1

设定仪器的除酸温度（上层加热）/消解温度（下层

加热）为：140 ℃/180 ℃，按1.3.1节样品消解方法消解

国家标准物质样品（GBW 10014 圆白菜），设12 次重复

实验，用原子吸收光谱仪分别测定待测溶液中铜、锰、

锌、铁、铅、镉、铬元素的质量，求得样品中各个元素

的含量，统计并对照标准值。表4表明：所测元素含量值

均落在标准值范围内，相对标准偏差小于10%，结果准

确度和精密度符合分析要求。

2.4 消解酸回收率

将消解温度（下层加热）固定设定为150 ℃。分
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别设定100、120、140、160、180、200 ℃的除酸温

度，以大米粉做实验，分别进行6 组实验条件的样品

消解实验，每组实验设3 次重复，每个重复均称量样

品0.250 0 g，各加入5.00 mL的硝酸，按1.3.1节样品

消解方法消解样品。待样品除酸完成后，倒取并测量

消解管塞中冷凝收集的酸液，与加入的消解酸总量

（5.00 mL）相除便得到了各个重复实验的消解酸回收

率。图1表明：消解酸的回收率随着除酸温度的升高而

降低，总体回收率在71%～87%之间。

100 120 140
温度/

/%

160 180 200
60

70

80

90

图 1 温度对消解酸回收率的影响

Fig.1 Influence of deacidification temperature on the recovery rate of 

volatile acid

2.5 食品样品的测定结果

取处理好的样品，每份样品均设6 个称量一致（芒

果样品2.000 0 g，豇豆、猪瘦肉、茶叶样称1.000 0 g）

的重复，在其中的3 个重复中加入一定量的待测标准溶

液，按1.3.1节样品消解方法消解样品，定容至25 mL，

用石墨炉原子吸收分别测定待测溶液中铜、锰、锌、

铁、铅、镉、铬的含量，求得样品中铅、镉、铬的含

量、加标回收率和相对标准偏差。表5表明：测得的标

准回收率为（100±5）%，相对标准偏差小于6.0%，结

果令人满意。

表 5 几种食品样品的测定结果

Table 5 Analytical results for the determination of metal elements in 

several food samples

样品 元素
加标量/

（ng/mL）
样液值/

（ng/mL）
样液加标值/
（ng/mL）

样品含量/
（mg/kg）

加标
回收率/%

相对标准
偏差/%

芒果

铜 1 000 71.2 1 094 0.89 102 2.5

锰 1 000 96.0 1 136 1.2 104 3.1

锌 1 000 392 1 368 4.9 98 5.7

铁 1 000 416 1375 5.2 96 5.2

铅 10 2.80 12.45 0.035 96 4.3

镉 1 1.68 2.71 0.021 103 4.8

铬 10 4.96 15.36 0.062 104 5.8

豇豆

铜 1 000 48.0 1 082 1.2 103 3.3

锰 1 000 300 1 345 7.5 104 2.1

锌 1 000 220 1 206 5.5 99 4.9

铁 1 000 304 1 283 7.6 98 5.4

铅 10 1.76 11.34 0.044 96 4.8

镉 1 1.76 2.75 0.044 99 5.7

铬 10 2.32 12.72 0.058 104 5.2

样品 元素
加标量/

（ng/mL）
样液值/

（ng/mL）
样液加标值/
（ng/mL）

样品含量/
（mg/kg）

加标
回收率/%

相对标准
偏差/%

猪瘦肉

铜 1 000 52.0 1 091 1.3 104 3.6

锰 1 000 12.4 1 015 0.31 100 5.2

锌 1 000 604 1 658 15.1 105 3.7

铁 1 000 416 1 467 10.4 105 4.5

铅 10 3.40 13.30 0.085 99 3.0

镉 1 3.00 4.05 0.075 105 3.4

铬 10 3.56 13.36 0.089 98 2.3

茶叶

铜 1 000 696 1 721 17.4 102 2.2

锰 1 000 3 284 4 319 82.1 104 1.4

锌 1 000 1 996 3 032 49.9 104 3.8

铁 1 000 5 480 6 453 137 97 4.1

铅 10 7.20 17.30 0.18 101 5.6

镉 1 6.00 7.02 0.15 102 3.9
铬 10 9.60 19.33 0.24 97 4.2

3 讨 论

众所周知，防止样品污染、提高分析效率以及保

护环境等是光谱分析样品前处理需要面对的关键技术问

题。双位消解管的塞盖上设计有缓冲室，避免了样品溶

液与环境空气的直接接触，实现全程封闭式的消解，减

少了环境污染物对样品溶液的污染，因此所测空白值结

果技术指标较为理想，获得较高的实验精密度。

温度是样品消解的最重要条件。尽管本研究以大米

粉为实验样品实验确定了最佳除酸温度（上层加热）/消

解温度（下层加热）为140 ℃/180 ℃，但食品样品种类

繁多，不同种样品的组成成分差异较大，如高脂肪类、

高蛋白类、高纤维类样品等，消解条件不能千篇一律，

对各类食品样品需要进行优化实验，以确定最佳的温度

条件，提高消解质量和工作效率。

实验结果表明，消解温度和除酸温度越高，消解速

度越快，工作效率更高。本研究采用样品消解和除酸分

步进行的消解模式，获得了良好的样品消解效果，但实

际工作中也可以采用样品消解和除酸同步进行的消解模

式，如果采用此种工作模式，则需要将消解温度和除酸

温度进行反向设置（即低温消解时设置高的除酸温度，

高温消解时设置低的除酸温度），同时进行温度条件优

化实验，确定最佳条件，以避免样品反应剧烈损失和确

保样品消解完全。

样品消解过程的酸用量也是实验分析的重要指标，

减少酸的用量，有助于降低酸对实验空白值的影响，提

高分析结果的精确度。在样品消解阶段，消解酸消耗较

小，分析原因是消解阶段只打开底层加热系统，上层加

热系统不工作，消解管只在底部受热，形成上下温差，

挥发酸在温差的作用下反复冷凝回流，可以最大程度减

少硝酸的用量，降低实验空白值。

此外，长期以来，样品消解过程中由酸分解产生的

续表5
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大量有害气体物质任由排放，严重污染大气环境，一直

是业内关注的问题。实验结果表明：本研究方法在不同

的温度条件下可回收71%～87%的消解酸，大大减少了有

害气体物质的排放量，降低环境污染的风险。
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