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微波消解-火焰原子吸收法测定平湖糟蛋中锌含量 

徐秋生*, 徐叶美 
(平湖市食品药品检测中心, 平湖  314200) 

摘  要: 目的  建立利用微波消解样品, 火焰原子吸收法测定平湖糟蛋中锌含量的检测方法。方法  加入 8 mL 

HNO3+2 mL H2O2组成的消化液, 采用多阶段程序升温, 最后微波消解-火焰原子吸收法测定。结果  测得平湖

糟蛋中锌含量范围 18.10~24.76 mg/kg, 锌的回收率 96.45%∼103.27%, 相对标准偏差(relative standard deviation, 

RSD)为 2.07%。结论  本方法操作简便、污染少、回收率高, 测定结果准确可靠。 
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Determination of zinc content in Pinghu egg preserved in rice wine by 
microwave digestion-flame atomic absorption spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method to determine zinc content in Pinghu egg preserved in rice 
wine by microwave digestion-flame atomic absorption spectrometry. Methods  Samples was added by di-
gested solution including 8 mL HNO3 and 2 mL H2O2, and determined by microwave digestion-flame atomic 
absorption spectrometry after multi-step warming program. Results  Zinc content in Pinghu egg preserved in 
rice wine ranged from 18.10 mg/kg to 24.76 mg/kg, zinc recovery rate was 96.45%∼103.27%, and the relative 
standard deviation (RSD) was 2.07%. Conclusion  The developed method is easy to operate, environ-
ment-friendly with high recovery rate. The result is accurate and reliable. 
KEY WORDS: zinc; Pinghu egg preserved in rice wine; microwave digestion; flame atomic absorption spec-
trometry 
 
 

 

锌是人体不可缺少的营养元素之一, 是维持机
体生长发育, 维持人体正常的味觉功能与食欲, 促进
正常发育不可缺少的元素之一[1-2], 缺锌将出现食欲
不振、精神错乱, 从而影响人体免疫功能。然而锌摄
入量过多也会导致锌中毒, 人体长期处于高锌状态
可导致肝、肾功能和免疫力受损, 出现恶心、呕吐、
腹泻等肠胃道症状[3]。平湖糟蛋(以下简称糟蛋)是中
华老字号产品, 已有 250 多年的生产历史, 糟蛋营
养丰富, 含有多种维生素和微量元素, 如铁、钙、镁

和锌等金属微量元素[4]。在 GB 2749-2003《蛋制品卫
生标准》[5]中明确了蛋制品中锌含量限量要求, 不得
超过 50 mg/kg。 

原子吸收光谱法具有灵敏度好、选择性高、测定

元素种类多等优点, 作为微量元素测定的首选方法, 
目前广泛应用于食品中重金属元素的检测[6]。传统的

样品前处理方法主要是湿法消化法和干法灰化法 , 
湿法消化消解过程中需要使用大量强酸、费时费力、

易污染环境, 而干法灰化存在消化时间长、易造成污
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染和损失、消化不完全等缺点[7-9]。微波消解法是近

年来发展起来的技术, 具有快速、完全、挥发损失少、
污染小等特点, 已成为目前较为理想的食品中重金
属元素测定的前处理方法[10-12]。本文研究采用微波消

解-火焰原子吸收法测定糟蛋中锌含量, 与国标干法
灰化法相比, 旨在找到准确、快速、稳定地测定蛋制
品中锌含量的方法。 

1  材料和方法 

1.1  材料  

糟蛋, 平湖市龙牌糟蛋有限公司生产。 

1.2  仪器  

美国 PerkinElmer AA400 原子吸收分光光度计, 
美国 CEM Mars6微波消解仪, 梅特勒 AL204电子天

平, LabTech ED16 电热消解仪。 

1.3  试剂  

硝酸、过氧化氢和盐酸均为优级纯(国药集团化
学试剂有限公司); 超纯水(国产超纯水机); 锌标准
溶液(1 mg/mL, 国家标准物质研究中心); 所有玻璃
仪器均以(1+1)硝酸溶液浸泡 24 h 以上, 再用超纯水
洗净备用。 

锌标准使用液(100 µg/mL): 吸取 10 mL锌标准
溶液置于 100 mL容量瓶中, 以盐酸(0.1 mol/L)稀释
至刻度混匀。 

2  试验方法 

2.1  仪器工作参数 

锌元素波长 213.9 nm, 灯电流 6 mA, 狭缝宽度
0.7 nm, 空气流量 10 L/min, 乙炔流量 2.5 L/min。 

2.2  样品制备 

干法灰化法准确称取均质糟蛋试样 2.5 g(精度至
0.0001 g)至瓷坩埚炭化, 然后移至马弗炉中灰化, 具
体按 GB/T 5009.14-2003《食品中锌的测定》[13]操作, 
用(1 mol/L)盐酸溶液定容至 25 mL, 混匀备用。同时
做试剂空白。 

微波消解法准确称取均质糟蛋试样 0.5 g(精度至
0.0001 g)至四氟乙烯消解罐中, 加入消化液, 拧紧盖
子将消解罐放入微波消解仪中, 微波消解程序按表 1
进行设定 [14], 消解完成后自然冷却至室温取出, 电

热消解仪赶酸至 1 mL左右, 用(1 mol/L)盐酸溶液定
容至 25 mL, 混匀备用。同时做试剂空白。 

 

表 1  微波消解程序 
Table 1  The procedure of microwwave digestion 

步骤
功率
(W) 

压力
(Pa) 

升温时

间(min) 
温度

(℃) 
保持时

间(min)

1 1200 350 5 120 3 

2 1200 350 8 180 10 
 

2.3  锌标准曲线溶液配制 

分别吸取 0、0.20、0.40、0.60、0.80、1.00 mL
锌标准使用液于 50 mL容量瓶中, 以(1 mol/L)盐酸溶
液稀释至刻度(各容量瓶中每毫升分别相当于 0、0.4、
0.8、1.2、1.6、2. 0 µg锌), 混匀备用。 

3  结果与讨论 

3.1  消化液选择 

微波消解一般选用一定比例的硝酸和过氧化氢

混合酸作为消化液, 消解后易于除去多余的酸, 从而
减少对原子吸收测定的干扰[15]。按 2.2中微波消解法
的规定, 采用相同的微波消解程序进行消解, 消化液
的比例和用量如表 2所示。 
 

表 2  消化液组成分比例 
Table 2  The composition ratio of digestion liquid 

HNO3(mL) H2O2(mL) 

5.0 5.0 

6.0 4.0 

7.0 3.0 

8.0 2.0 

9.0 1.0 

 
结果表明在 8 mL HNO3+2 mL H2O2组成的消化

液比例条件下, 采用多阶段程序升温, 消解液澄清透
明, 无残渣析出, 消解完全彻底。消化液用量控制在
10 mL左右, 用量过少将导致消解不完全, 用量过多
会导致消解罐内压力过大, 影响最终测定结果。 

3.2  标准曲线绘制 

按照仪器工作参数, 用火焰原子吸收法测定锌
标准溶液, 根据测得的试验数据以锌浓度为横坐标
X, 对应的各吸光度值 A为纵坐标 Y, 绘制标准曲线。
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测得标准曲线方程为 Y=0.4003X+0.0002, 线性相关
系数 R=0.9989, 详见图 1。 

 

图 1  锌标准曲线 
Fig. 1  Zinc standard curve 

 

3.3  锌含量测定结果 

取不同生产日期均质后糟蛋样品 3 份, 每份做
平行试验, 经微波消解后定容至 25 mL, 调节仪器工
作参数, 用火焰原子吸收法测定锌含量, 检测结果见
表 3。 

 
表 3  测定结果 

Table 3  The results of determination 

元素 
样品

编号 
称样量(g) 测定值

(mg/kg) 
平均值
(mg/kg) 

Zn 

1# 
0.5005 24.85 

24.76 
0.5011 24.68 

2# 
0.5014 21.54 

21.58 
0.5009 21.62 

3# 
0.5012 18.06 

18.10 
0.5003 18.15 

 
表 3 结果表明, 糟蛋锌含量范围 18.10~24.76 

mg/kg, 符合 GB 2749-2003《蛋制品卫生标准》 [5]     

要求。 

3.4  精密度实验 

取同一均质后糟蛋样品 6 份, 做精密度实验, 
经微波消解后定容至 25 mL, 调节仪器工作参数, 用
火焰原子吸收法测定锌含量, 检测结果见表 4。 

表 4 结果表明 , 锌含量相对标准偏差(relative 
standard deviation, RSD)为 2.07%, 说明该方法有较
好的重现性和精密度。 

表 4  精密度实验结果 
Table 4  The results of precision experiment 

元素
样品

编号
称样量

(g) 
测定值
(mg/kg) 

平均值
(mg/kg) 

RSD(%) 

Zn 

1# 0.5012 20.48 

20.73 2.07 

2# 0.5008 20.86 

3# 0.5006 21.17 

4# 0.5001 20.52 

5# 0.5015 21.21 

6# 0.5005 20.12 

 

3.5  回收率实验 

取同一均质后糟蛋样品 6 份, 加入不同量的锌
标准物质, 做回收率试验, 经微波消解后定容至 25 
mL, 调节仪器工作参数, 用火焰原子吸收法测定锌
含量, 检测结果见表 5。 
 

表 5  回收率实验结果 
Table 5  The results of recorvery 

元素 本底值
(mg/kg) 

加标量
(µg/mL) 

加标后
(mg/kg) 

回收率
(%) 

Zn 20.73 

0.4 
40.10 96.85 

40.02 96.45 

0.8 
61.18 101.10 

60.58 99.62 

1.2 
82.69 103.27 

82.06 102.22 

 
表 5结果表明, 锌加标回收率 96.45%~103.27%, 

平均回收率为 99.92%, 说明该方法有较好的准确度。 

3.6  结果比较 

取与微波消解法相同生产日期的糟蛋样品 3 份, 
经干法灰化后定容至 25 mL, 调节仪器工作参数, 用
火焰原子吸收法测定锌含量, 结果见表 6。 

 
表 6  微波消解与干法灰化锌含量结果比较 

Table 6  The comparison of results of zinc between mi-
crowave digestion and dry-ashing 

样品编号 
Zn含量(mg/kg) 

微波消解 干法灰化 

1# 24.76 24.05 

2# 21.58 20.89 

3# 18.10 17.52 
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表6结果表明, 微波消解法测得糟蛋中锌含量略
高于干法灰化测得的结果, 数值相差在 3%左右, 检
测结果令人满意。 

4  结  论 

通过实验, 确定了采用 8 mL HNO3+2 mL H2O2

的消化液比例, 多阶段程序升温的微波消解条件, 简
化了操作过程, 节省了检测时间, 提高了工作效率, 
与国标干法灰化法比较后, 验证采用微波消解-火焰
原子吸收法测定糟蛋中锌含量的可行性, 最终测得
糟蛋中锌含量范围 18.10~24.76 mg/kg, 锌的回收率
96.45%~103.27%, 相对标准偏差 (relative standard 
deviation, RSD)为 2.07%。结果表明采用微波消解-火
焰原子吸收法测定糟蛋中锌含量方法操作简便、污染

少、回收率高, 测定结果准确可靠, 适用于蛋制品中
锌含量的快速检测。 
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