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摘  要: 目的  采用 4种不同的前处理方法结合 2种不同检测方法对海蜇产品中铝含量进行测定, 探索简

易、精密度高、准确度高、适用性强的检测方法。方法  取鲜海蜇、盐渍海蜇、即食海蜇样品, 采用水煮

消解、酸煮消解、微波消解、电热板消解 4 种不同前处理方法结合滴定和 ICP-MS2 种方法测定海蜇产品

中铝, 同时做精密度及回收率试验。结果  酸煮消解、微波消解及电热板消解 3种前处理方法检测结果经

统计学检验无显著性差异(P>0.01), 三种前处理方法的 RSD%<2%, 回收率在 101.2%~105.4%; 水煮消解

法测定铝含量低, 与其他方法有显著性差异(P<0.01); 酸煮消解-ICP-MS 法回收率低, 只有 78.7%。结论  

水煮消解法提取率低, 不适用于海蜇产品中铝提取; 酸煮滴定法检测成本低、有较高精密度及准确度, 可

被企业及检测机构用于海蜇中铝的测定; 电热板消解-滴定法亦取得满意效果 , 样品量较大时可考虑代替

酸煮滴定法用于企业检测; 微波消解-ICP-MS测定法操作方便、灵敏度高、回收率高, 适用于检测条件较

好的研究机构。 
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ABSTRACT: Objective  Four different pre-treatment methods combined with two different detection 
methods was established to determinate the aluminum content in jellyfish products to explore simple, precise, 
accuracy, strongly applicable detection method. Methods  Fresh jellyfish, salted jellyfish and instant jellyfish 
samples were prepared by boiled digestion, acid digestion, microwave digestion and electric-heating-plate 
digestion respectively, and then aluminum content of each sample was determined using titration and ICP-MS 
methods, respectively. The precision and recoveries were measured simultaneously. Results  There were no 
significant difference among 3 preparation approaches including acid digestion, microwave digestion and 
electric-heating-plate digestion with paired t-test (P>0.01). The recoveries were in the range of 
101.2%∼105.4% with RSD<2%. Significant difference was found between boiled digestion and the other 
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methods (P<0.01), and the recovery ratio was only 78.7% for acid digestion-ICP-MS method. Conclusion  
Boiled digestion was not suitable for pretreatment of aluminum in jellyfish products with low extraction rate. Acid 
titration method could be used for the determination of jellyfish aluminum by enterprises and inspection agencies, 
with low costs, high precision and accuracy. Electric-heating-plate digestion plus titration method could be applied 
with satisfactory precision and accuracy to replace acid titration detection by the enterprises in case of a large 
quantity of samples. Microwave digestion plus ICP-MS method was suitable for research institutes of high 
standard facilities, because of its convenient operation, high sensitivity, and high recovery ratio. 
KEY WORDS: jellyfish products; aluminum; preparation; determination method 
 
 

 
 

1  引  言 

近年来, 关于铝对人体产生危害的研究不断加
深, 食品中铝含量也越来越受到人们的关注[1-7]。研

究表明, 铝具有神经毒性 [4]和生殖毒性 [5-7], 其对人
体产生的毒性作用是缓慢、不易被察觉的, 然而造成
的后果却是严重、不可恢复的[2]。为此WHO于 1989
年正式将铝确定为食品污染物加以控制[8]。除药源性

铝之外, 人体中铝的主要来源是食物性铝和铝制炊
具溶出的铝。含铝食品添加剂是食品中铝的主要来源

之一, 我国生产和使用的含铝食品添加剂主要是明
矾(十二水合硫酸铝钾)[7]。海蜇在生产过程中必须使

用明矾脱水及脱毒性粘蛋白, 在一定程度上增加了
产品的品质, 但同时也引入了铝的残留问题。我国的
海蜇产品普遍存在铝含量高, 面临不合格下架的困
境, 生产企业苦不堪言, 因此探索合适的检测方法及
判定标准等工作尤为迫切。 

国内外关于食品中铝的测定方法有着大量研究
[8-20], 目前国内测定海蜇中的铝的方法有 GB/T 
23374-2009 《食品中铝的测定 电感耦合等离子体
质谱法》[10]、铬天青 S分光光度法[12]、原子吸收分

光光度法等[13], SC/T 3210-2001《盐渍海蜇皮和盐渍
海蜇头》中测定明矾含量的水煮滴定法[9]、酸煮滴

定法[11]。岑剑伟对水煮滴定法、酸煮滴定法、原子

吸收光谱法及分光光度法四种方法进行了初步比较
[14], 并提出水煮滴定法不能够很好地提取海蜇中的
铝[11]。本文拟在此研究基础之上采用水煮消解、酸

煮消解、微波消解、电热板消解四种不同前处理方

法结合滴定和 ICP-MS 等对海蜇产品中铝进行测定, 
探讨测定结果的差异以及方法的适用性, 以期为检
测部门及生产企业建立灵敏度高、精密度高、适用

性强的检测方法。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

捣碎机、DL-1型万用电炉(上海乔跃电子有限公
司); 微量酸式滴定管(最小分度值为 0.01 mL, 天津
市天玻玻璃仪器有限公司); MARS 微波消解仪(美国
CEM公司); EH35B型电热板(LabTech公司); ICP-MS 
7500ce型电感耦合等离子体质谱仪(安捷伦公司)。 

优级纯硝酸(天津市科密欧化学试剂有限公司); 
0.6 mol/L高氯酸溶液(天津市科密欧化学试剂有限公
司); 0.03 mol/L EDTA溶液(天津市红岩化学试剂厂); 
1:1氨水溶液(国药集团化学试剂有限公司); 1:1盐酸
溶液(天津市科密欧化学试剂有限公司); 乙酸钠缓冲
溶液(天津市光复科技发展有限公司); 冰乙酸(天津
市瑞金特化学品有限公司); 六次甲基四胺缓冲溶液
国药集团化学试剂有限公司); 0.5%二甲酚橙指示剂
(成都市科龙化工试剂厂 ); 铝元素溶液标准物质
(GBW(E)080219 中国计量科学研究院, 100 μg/mL); 
锌标准溶液 (GBW08620 中国计量科学研究院 , 
1000±1 μg/mL)。实验用水均为 milli-Q高纯水。 

2.2  方  法 

2.2.1  样品前处理方法 
水煮消解, 参考水产行业标准 SC/T 3210-2001

《盐渍海蜇皮和盐渍海蜇头》[9]。称取 20 g混匀捣碎
的样品, 放入烧杯内加水煮沸, 过滤于 500 mL 容量
瓶中, 冷却至室温后, 用水稀释至刻度。 

酸煮消解, 参考岑剑伟等提出的酸煮滴定法测
定海蜇产品中的明矾的操作方法[11]。用 0.6 mol/L高
氯酸代替水煮沸样品 6 min。 

微波消解, 经反复实验确定 CEM MARS微波消
解仪程序条件为: 室温~120 , ℃ 升温时间 5 min, 恒
定 120 , ℃ 保持 5 min; 120~160 , ℃ 升温 5 min, 恒定
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160 , ℃ 保持 5 min; 160~180 , ℃ 升温 10 min, 恒定
180 , ℃ 保持 5 min。称取样品 2~5 g(精确至 0.0001 g)
于消解罐中, 加入 10 mL硝酸, 按照微波消解仪操作
步骤消解, 消解完成之后将消解罐放在控温电热板
上于 140~160 ℃赶酸, 待冷却后将消解液转移至 50 
mL 比色管中, 用高纯水洗涤消解罐 3 次, 合并于比
色管中定容, 待测定; 同时做试剂空白试验。 

电热板消解, LabTech EH35B型电热板仪器条件
为: 室温~120 , ℃ 恒定 120 , ℃ 保持 5 min; 升温至
180 , ℃ 恒定 180 , ℃ 保持 2 h, 再升温至 220 ℃。称取
样品 2~5 g(精确至 0.0001 g)于消化管中, 加入 10 mL
硝酸, 在控温电热消解器上加热消解, 若变棕褐色, 
再加硝酸, 消解至冒白烟, 消解液呈无色透明或者略
带黄色, 加 10 mL 高纯水蒸发至冒白烟, 取出冷却, 
转移至 50 mL 比色管中, 用高纯水洗涤消解罐 3 次, 
合并于比色管中定容, 待测定; 同时做试剂空白试验。 
2.2.2  样品检测方法 

滴定法, 采用上述四种消解液, 按照水产行业
标准 SC/T 3210-2001《盐渍海蜇皮和盐渍海蜇头》[9]

中 EDTA滴定方法进行操作。 
ICP-MS 测定法 , 经反复摸索优化 , 安捷伦

ICP-MS 7500ce 型电感耦合等离子体质谱仪最佳工
作条件见表 1。亦采用上述四种消解液, 用 2%硝酸
溶液配制铝浓度为 0、10.0、20.0、40.0、80.0、120.0 

µg/L的标准系列。 

2.3  评价方法 

2.3.1  精密度计算 
使用不同前处理及检测方法测定盐渍海蜇中

铝的含量 , 通过计算各变异系数来评价其方法的
精密度。 
2.3.2  回收率试验 

向盐渍海蜇样品中加入铝标准溶液使得加标量

分别为 100、200、300、400、500 mg/kg, 测定回收
率, 比较不同方法结果的差异性。 
2.3.3  数据统计方法 

所得数据采用 ANOVA和 Duncan氏多重比较分
析法进行统计分析, 显著性水平设置为 P<0.01。 

3  结果与分析 

3.1  不同前处理方法处理的样品状态 

水煮消解、酸煮消解、微波消解、电热板消解四

种前处理方法的实验现象见表 2。 
从表 2可看出, 水煮消解过滤后残渣明显, 仍存

在较多的固形物, 造成提取不完全; 酸煮消解、微波
消解及电热板消解几乎无残渣, 提取完全。但处理批
量样品时, 相对微波消解及电热板消解而言, 酸煮消
解法使用样品量较大, 费力且费时。 

表 1  ICP-MS 仪器工作条件 
Table 1  Instrument parameters for ICP-MS 

项目 参数 项目 参数 

等离子体气流速 15.0 L/min 采样浓度 8.0 min 

载气流速 1.17 L/min 测点数 3 

射频功率 1300 W 分析时间 0.1 s 

雾化室温度 2 ℃ 重复次数 3 

表 2  四种不同前处理方法的现象差异 
Table 2  Different pretreatment phenomena of 4 methods 

前处理方法 样品用量(g) 消耗时间 实验现象 

水煮消解 20 6 min 沸腾剧烈, 产生大量气泡, 消解液呈白色浑浊状, 有大量残渣, 过滤速度慢。

酸煮消解 20 6 min 沸腾时有少量气泡, 消解液呈浅黄色浑浊状, 少量残渣, 过滤速度快。 

微波消解 2~5 1~2 h 无残渣, 消解液呈浅黄色透明状。 

电热板消解 2~5 4~5 h 无残渣, 消解液呈浅黄色透明状 
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3.2  不同检测方法测定结果的比较 

水煮消解、酸煮消解、微波消解、电热板消解四

种前处理方法得到的四种消解液分别用滴定法和

ICP-MS 法测定, 鲜海蜇、盐渍海蜇及即食海蜇的测
定结果见表 3所示。 

从表 3可看出, 用水煮消解法处理的鲜海蜇、盐
渍海蜇和即食海蜇, 无论是用滴定法还是 ICP-MS法
测出的铝含量都远低于其他三种前处理法测出的铝

含量(P<0.01), 说明水煮消解法未能有效提取样品中
的铝。 

对于同类海蜇样品, 采用微波消解及电热板消解
不同前处理方式, ICP-MS测定结果普遍略高于滴定法
测定结果; 但酸煮消解法得到的消解液采用滴定法和
ICP-MS 法检测得到的铝含量相差较大(P<0.01), 分析
其原因是酸煮过程中使用高氯酸残留的 CI-容易和 H、
O、Ar等结合, 对 Al的测定产生干扰。 

同类海蜇样品, 使用相同检测方法, 酸煮消解、
微波消解和电热板消解三种前处理方式对铝的提取

效果差别不大, 电热板消解略高, 微波消解次之, 酸

煮消解最低。鲜海蜇中铝含量为 8.17~8.82 mg/kg; 盐
渍海蜇中铝的含量为 555~586 mg/kg; 即食海蜇中铝
的含量为 377~415 mg/kg。表明酸煮消解、微波消解
及电热板消解均能有效地提取样品中的铝。 

3.3  方法精密度的比较 

不同检测方法测定结果精密度比较, 见表 4所示。

从表 4可以看出, 水煮消解法提取不完全且平行性较

差, 水煮消解滴定法及水煮消解-ICP-MS法 RSD%较

大, 分别为 6.59%和 3.44%; 酸煮消解、微波消解及

电热板消解结合滴定和 ICP-MS 法的 RSD%均小于

2%, 符合分析要求。 

3.4  方法回收率的比较 

8中不同方法回收率见表 5所示。从结果看, 酸

煮消解-ICP-MS 法回收率较小为 78.7%, 分析其原

因可能是高氯酸的使用干扰 ICP-MS 仪器测定; 水

煮消解、微波消解、电热板消解及酸煮滴定测定方

法均有较高的回收率, 达到 101.2%~105.4%, 符合

分析要求。 

表 3  不同检测方法铝的测定结果 
Table 3  Monitoring results of content of aluminum using different methods 

样品名称 方法 铝含量 mg/kg 样品名称 方法 铝含量 mg/kg 

鲜海蜇 

水煮消解滴定法 0 

即食海蜇 

水煮消解滴定法 65.1 

水煮消解-ICP-MS法 0.052 水煮消解-ICP-MS法 62.3 

酸煮消解滴定法 8.60 酸煮消解滴定法 377 

酸煮消解-ICP-MS法- 4.12 酸煮消解-ICP-MS法- 191 

微波消解滴定法 8.17 微波消解滴定法 376 

微波消解-ICP-MS法 8.72 微波消解-ICP-MS法 384 

电热板消解滴定法 8.77 电热板消解滴定法 400 

电热板消解-ICP-MS法 8.82 电热板消解-ICP-MS法 415 

盐渍海蜇 

水煮消解滴定法 163    

水煮消解-ICP-MS法 171    

酸煮消解滴定法 561    

酸煮消解-ICP-MS法 355    

微波消解滴定法 562    

微波消解-ICP-MS法 571    

电热板消解滴定法 577    

电热板消解-ICP-MS法 586    
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表 4  方法精密度比较 
Table 4  Comparison of precision of different determination methods 

方法 测定次数 n 样品中铝的含量(mg/kg) RSD% 

水煮消解滴定法 10 163±10.8 6.59 

水煮消解-ICP-MS法 10 171±5.89 3.44 

酸煮消解滴定法 10 561±4.69 0.84 

酸煮消解-ICP-MS法 10 355±6.81 1.92 

微波消解滴定法 10 562±10.6 1.88 

微波消解-ICP-MS法 10 571±6.15 1.08 

电热板消解滴定法 10 577±9.61 1.67 

电热板消解-ICP-MS法 10 586±5.42 0.92 

表 5  方法的加标回收率比较 
Table 5  Comparison of recoveries of determination methods 

加标量 mg/kg 100 200 300 400 500 平均回收率% 

水煮消解滴定法 
回收率范围% 

99.2~100.7 100.7~101.3 101.1~101.5 99.0~101.1 99.9~100.8 101.2 

水煮消解-ICP-MS法 
回收率范围% 

99.7~103.0 99.9~102.2 99.7~104.2 98.9~103.3 99.1~103.1 102.7 

酸煮消解滴定法 
回收率范围% 

92.3~107.8 93.6~105.6 96.2~107.5 95.0~102.2 90.6~109.3 104.4 

酸煮消解-ICP-MS法 
回收率范围% 

65.5~81.2 60.2~79.3 70.1~80.1 58.1~80.1 55.1~71.3 78.7 

微波消解滴定法 
回收率范围% 

88.8~110.1 92.5~101.5 95.6~111.2 89.9~102.1 90.1~102.3 101.4 

微波消解-ICP-MS法 
回收率范围% 

89.2~110.3 89.9~101.3 91.3~103.6 99.2~111.3 95.6~105.1 104.9 

电热板消解滴定法 
回收率范围% 

85.4~111.2 90.2~104.3 89.6~108.2 95.2~107.1 91.2~101.5 105.4 

电热板消解-ICP-MS 法
回收率范围% 

89.3~106.2 90.2~104.2 88.8~110.1 79.6~101.0 80.6~102.1 103.8 

注：每个加标实验结果为 3次测定的结果。 

 

4  讨  论 

4.1  海蜇产品中铝的来源 

从检测结果来看, 鲜海蜇中铝的含量远低于盐
渍海蜇及即食海蜇中铝的含量, 充分印证了岑剑伟
2010 年提出海蜇产品中的 Al 元素来源主要为加工
过程添加产生的观点[14]。因此, 采用微波消解及电热
板消解等完全消化的前处理方法测定铝的结果可用

于判定外加明矾含量的多少。 

4.2  各种方法的特点 

检测结果的差异主要是各种前处理方法对铝的

提取效率差异引起的, 水煮消解时海蜇组织没有被
有效地分解, 导致海蜇中的铝提取不完全。但在加标
回收率试验中, 水煮消解法也具有较高的回收率, 表
明水煮法只能将游离的 Al 离子提取出来, 而不能将
与海蜇组织结合的 Al 离子提取出来。因此水煮消解
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法不适合用于海蜇中铝的前处理方法。 
酸煮滴定法可有效地将海蜇中的铝提取出来 , 

测定结果精密度及准确度均符合分析要求, 但处理
批量样品时, 相对微波消解及电热板消解来说操作
繁琐, 费力, 费时。同时由于酸煮消解液酸度较大, 
不适用于 ICP-MS上机测定。 

微波消解法操作简便, 灵敏度和准确度高, 尤
其适用于大量样品的前处理。微波消解得到的样品消

解液可用于滴定法和 ICP-MS法测定, 滴定法相对费
时费力, ICP-MS灵敏度及精密度高但较为昂贵。 

电热板消解法同样灵敏度和准确度高, 消解样
品时相对于微波消解较为费时, 但相对酸煮消解法
来说又较为省时。  

4.3  检测方法的适用性 

经过本研究分析, 酸煮滴定法检测成本低、有较
高精密度及准确度, 可被企业及检测机构用于海蜇
中铝的测定; 样品量较大时可考虑采用电热板消解-
滴定法。微波消解-ICP-MS测定法操作方便、灵敏度
高、回收率高, 更适用于条件较好的研究机构。 

5  展  望 

研究过程中发现, 现行的 GB 2760-2011《食品添
加剂使用卫生标准》(水产品及其制品中铝残留量应
≤100 mg/kg(干样品, 以 Al 计))不适用于水分含量较
高海蜇产品, 并且与行业标准 SC/T 3210-2001《盐渍
海蜇皮和盐渍海蜇头》[9]标准不统一, 有待于进一步研
究; 此外也应从安全食用海蜇产品角度加强研究, 以
期有效脱除海蜇产品中的铝, 降低铝残留的危害。 
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