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摘  要: 食品中重金属元素痕量分析消解技术是分析过程中最关键的步骤, 直接关系到分析方法的优劣。本文

概述了干灰化、湿式消解、微波消解和高压罐消解 4种方法的原理和特点; 根据重金属元素特性, 探讨了的各

种消解方法的适用范围、应用情况、最新进展及其对不同元素和检测仪器的适用性。本文表明: 1. 控制消解过

程的污染, 降低样品空白值是重金属痕量分析质量控制的关键点; 2. 高压罐消解法和微波消解法的样品空白

值低于湿式消解法和干灰化法; 3. 应根据元素特性、检测目的以及样品空白值大小选择合适的前处理消解方法: 

食品中汞的测定宜采用高压罐消解或微波消解法, 食品中砷的测定最好采用湿式消解法, 食品中铅、镉、铜、

镍、铝和硼的质量控制考核或本底值测定可采用高压罐消解和微波消解, 而日常检测或半定量测定可采用湿式

消解。 
关键词: 食品; 重金属; 痕量分析; 消解 

Progress and application in the digestion technology of trace heavy metal 
elements determination in food 

HU Shu-Guang1, 2*, SU Zu-Jian1, HUANG Wei-Xiong1, LIANG Xu-Xia1, CHEN Ming1, CAI Wen-Hua1, 
WANG Jing1, ZHANG Xue-Wu1, TANG Liu-Ying1, HUANG Zhen-Bo3, PENG Sheng-Hui4 

(1. Reference Laboratory of Heavy Metals of National Food Safety Risk Monitoring, Center for Disease Control and Pre-
vention of Guangdong Province, Guangzhou 511430, China; 2. School of Life Sciences, Sun Yat-Sen University, Guangzhou 

510275, China; 3. Center for Disease Control and Prevention of Heyuan City, Heyuan 517000, China; 
4. Center for Disease Control and Prevention of Meizhou City, Meizhou 514071, China) 

ABSTRACT: The digestion technology in determination of trace heavy metal elements in food was the key 
step in the analysis process, which was directly related to the quality of the determination method. The prin-
ciples and characteristics of dry ashing digestion, wet digestion, microwave digestion and high-pressure tank 
digestion methods were summarized in this paper. According to the characteristics of heavy metal element, ap-
plicable scope, application characteristics, the latest progress and applicability on detection instruments of var-
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ious digestion methods were discussed. This conclusion was as follows: Controlling the pollution of digestion 
process and reducing the sample blank value were the key points of quality control of trace heavy metal ele-
ments determination; Sample blank values for high-pressure tank digestion and microwave digestion were low-
er than those for wet digestion and dry ashing digestion; According to the characteristics of elements, objective 
of detection and sample blank values, appropriate digestion methods were selected: Determination of mercury 
in food should adopt high pressure digestion or microwave digestion method; The determination of arsenic in 
food should adopt wet digestion; In addition, the assessment of the quality control for the determination of lead, 
cadmium, copper, nickel, aluminum and boron in food or the background value determination could adopt high 
pressure tank digestion and microwave digestion, and daily test or semi-quantitative determination could adopt 
wet digestion. 
KEY WORDS: food; heavy metal; trace determination; digestion 
 
 

 
 

1  引  言 

近年来, 食品中有害重金属元素对人体的危害
渐渐被人们所认识[1,2]。世界各国制订了严格的食品

中重金属限量[3,4]指标, 对食品中重金属元素痕量分
析方法的准确性、选择性、灵敏度以及分析效率提出

了较高的要求。而样品消解是重金属元素痕量分析过

程中最关键的步骤, 所需时间最长[5], 直接关系到分
析方法的优劣。目前, 食品中重金属元素痕量分析消
解方法正向着快速、高效、低耗、低污染、微型化、

自动化的方向发展。食品消解目的是消除基体干扰, 
浓缩待测组分, 使样品能满足分析方法要求, 对消解
过程的要求是高效, 简单, 降低外来污染及被测物损
失, 避免空白值增大或不稳定, 影响测定结果的准确
性和精密度[6]。 

常见的食品消解方法有: 溶解法、熔融法、烧结
法、干灰化法、湿式消解、微波消解、压力罐消解等
[2,7]。溶解法主要针对的是基体中的主要成分为易溶

性矿物质的样品, 对于食品中重金属的检测并不适
用。熔融法与烧结法一般是采用碱性试剂作为熔融剂, 
这对坩埚等器皿具有侵蚀作用, 而且可能会引入较
大的污染以及基体干扰, 所以熔融法与烧结法不适
用于食品中重金属的检测。有效、常用的消解方法为: 
干灰化法、湿式消解法、微波消解法和压力罐消解法。 

2  干灰化法 

干灰化法是利用高温对样品进行灰化分解, 低
温炭化至无烟后于马弗炉高温灼烧至完全, 被测物
以固态形式残存。方法优点有: 步骤简单, 易于操作

并可同时处理大量样品, 能彻底破坏有机物, 溶解残
留物的酸用量少, 样品溶液酸度低。缺点有: 耗时长; 
挥发性元素易气化损失 ; 某些元素易被坩埚滞留 ; 
易受环境污染。 

2.1  干灰化法的应用 

干灰化法适用于不会造成挥发损失的高沸点元

素前处理[8], 如铬、铝、砷等:  

a. 油炸样品中铝的测定, 一般采用 800 ℃干灰

化, 高温可把共存的金属离子大部分气化去除[9], 同

时解决了样品中油脂含量高、湿法难消化等问题[10]。

瓷质坩埚的主要成分铝硅酸盐会带来铝的污染, 因

此测定铝的样品需要选用石英坩埚[11]。 

b. 测定硼的样品灰化前, 必须确保样品呈碱性, 

以防硼砂转化为硼酸, 硼酸在高温时能与水蒸气一

同蒸发, 影响测定结果的准确性。一般采用 Na2CO3

作碱化剂[12]。 

c. 对测定总砷样品的灰化, 高温可把低温不能

消解的砷形态无机化, 但需硝酸镁作为助熔剂提高

熔样效果, 轻质氧化镁作为砷吸收剂, 高温逸出的砷

被吸收形成不挥发的焦砷酸盐, 焦砷酸盐易溶于水

形成砷离子而被测定[13]。 

干灰化法不适合易挥发的元素, 如汞; 也不适

用于与其周围的无机物反应而转变为易挥发性化合

物的元素, 如铜、铅、镉, 这是因为食品中含有相当

量的氯离子和磷酸根, 在干灰化时铅、镉等金属会生

成易于挥发的金属氯化物或磷酸盐, 最终导致结果

偏低 [14,15]; 轻质样品需注意炭化过程中燃烧过快导

致样品飞溅造成的损失[16]。 
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2.2  干灰化法的新进展 

除了传统电加热马弗炉外, 最近还出现了采用
微波和红外为热源的马弗炉。传统马弗炉灰化样品一

般需时 4~6 h, 而微波马弗炉只需 10 min即可灰化完
全, 且无需炭化步骤就可直接灰化[17,18], 具有独到的
优势: 速度快、能耗少、效率高、重现性好、工作环
境清洁, 使操作者的安全防护得以提高。 

3  湿法消解 

湿法消解是在一定温度下, 在氧化性酸(或非氧化
性酸)存在下(必要时加入一些氧化剂或催化剂), 借助
化学反应分解试样, 使待测组分以液态形式存在于溶
液中。该方法优点为: 设备简单, 操作简便, 效率高, 多
样品同时处理, 易实现自动化。缺点为: 消化过程敞开, 
需要较多试剂, 消化所用的玻璃仪器对金属存在吸附
和解吸作用, 这些都会导致空白值较高。因此, 在操作
中应使用纯度高的酸和尽量少添加其他试剂, 既要保
证样品消化完全, 又要尽量降低空白值[19, 20, 21, 22]。另外, 
敞开消化导致某些元素仍会气化损失。 

3.1  湿式消解中酸消解体系 

湿式消解中酸消解体系可分为单一的氧化性酸

体系和多元混合酸体系。常见的多元混合酸体系有硝

酸-高氯酸、硝酸-硫酸、硝酸-高氯酸-硫酸等[23]。 
3.1.1  单一硝酸体系 

浓硝酸是最常用且是唯一可以单独使用的消解

用氧化性酸[24], 在加热条件下可温和、缓慢、安全地
分解绝大部分有机物。消解后, 金属元素均以易溶于
水的硝酸盐形式存在于溶液中。但是, 单纯用硝酸对
油脂或脂肪含量高的食品消解耗时长, 且经常会出
现炭化。因此, 对于此类样品可采用干灰化法或多元
混合酸体系进行消解。 
3.1.2  硝酸-高氯酸体系 

高氯酸在加热条件下是最强的氧化剂和脱水剂, 
能使有机物产生剧烈的分解反应, 易造成燃烧、爆炸, 
因此高氯酸一般不单独用于消化, 而是和硝酸配合
使用。硝酸-高氯酸体系在加热条件下, 消化快, 氧化
完全, 尤其是高脂肪或高蛋白样品的理想消解方法
[25]。但是加入高氯酸会引入氯的干扰, 对石墨炉或
ICP-MS的测定造成不同程度的干扰。 
3.1.3  硝酸-硫酸体系 

热、浓的硫酸兼具强氧化性和强脱水性, 高沸点

的硫酸在消解过程中不易挥发损失, 可较快地分解试
样, 破坏有机物。硫酸常与硝酸配合使用, 可提高消解
温度和消解效果, 硝酸对蛋白质分解效果好, 且反应
温和, 而硫酸对糖类、脂肪分解效果好, 两者配合起来, 
对食品样品的消化效果很好。但是, 此体系的缺点是: 
很多金属元素会转化为难溶性硫酸盐造成损失, 特别
是对于碱土金属的消解, 不宜采用硫酸; 其次, 消解
完成后, 残留的高沸点硫酸较难去除; 另外, 硫酸的
存在会对石墨炉或 ICP-MS的测定造成一定的干扰。 
3.1.4  硝酸-高氯酸-硫酸体系 

基于高氯酸的强氧化性和硫酸的高沸点, 在硝
酸-高氯酸体系中加入硫酸, 可在硝酸-高氯酸氧化基
础上, 提高体系沸点, 也可提高此体系的氧化能力, 
氧化一般情况下不易氧化的样品。 

3.2  湿式消解的应用 

根据金属元素的特性和不同的仪器方法, 可以
选择不同的消解体系:  

a. 原子吸收和 ICP-MS 的测定温度高, 对样品
消解的完全程度要求不高, 只需样品消解后溶液均
一稳定, 而原子荧光测定的原子化温度低, 要求样品
消解彻底;  

b. 采用 ICP-MS 分析样品, 可采用单一硝酸体
系, 因为高氯酸、硫酸会产生大量的多原子离子干扰, 
并且硫酸难在等离子体中解离, 会腐蚀破坏仪器;  

c. 采用石墨炉原子吸收测定分析样品, 既可采
用单一硝酸体系, 又可根据样品类型和反应进度, 使
用其他消解体系。在测定铅、镉、铝时, 应尽量避免
使用高氯酸, 避免灰化阶段形成气态的氯化物而导
致损失;  

d. 采用硫酸消解样品, 硫酸铅的形成将造成食
品中铅的测定结果偏低;  

e. 原子荧光法测定总砷需要进行氢化反应, 消
解要把各种形态的砷转变为可测定的无机砷[26]。而

砷形态中的二甲基砷、砷甜菜碱和三甲基胂氧即使在

热硝酸中的仍比较稳定[27], 研究发现二甲基砷酸盐
在硝酸中 207 ℃才开始分解, 260 ℃左右才能完全分
解为无机砷。砷甜菜碱 100 ℃左右开始分解, 200 ℃
左右分解完全, 分解的中间产物三甲基胂氧却是一
种很难分解的砷化物, 须在硝酸环境 300 ℃保持 1.5 
h 才能完全分解。因此, 对富含有机砷的样品, 只有
采用干法消解, 或硝酸-硫酸-高氯酸湿法消解才能准
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确测定样品中的总砷[28], 而采用硝酸-高氯酸-硫酸消
解体系, 消解时间需时 2∼3 d。 

f. 采用湿法消解测定样品中总汞, 高温消解易
造成汞的挥发 [29], 室温消解又难以消解彻底, 可在
加热条件下, 加上冷凝回流管进行消解[30]。回流装置

可防止汞的挥发, 加标回收率达95%以上[31], 但该方
法实验操作繁琐。 

g. 常用的玻璃仪器易引入硼的污染, 湿法消解
测定硼的样品时应尽可能少用玻璃器皿, 同时也要
注意选用硼含量低的试剂[32]。硼在食品中一般以硼

砂形式存在, 硼砂在酸消解体系中转化成硼酸, 硼酸
易受热分解损失, 故消解温度不宜超过 200 ℃[33]。 

3.3  湿式消解的新进展 

针对传统湿式消解操作强度大的缺点, 仪器公
司开发了全自动湿式消解仪。该消解仪通过智能软件

控制, 全自动升温, 实现了消解、赶酸、定容一站式
处理, 无需人工干预。此外, 该消解仪采用聚四氟乙
烯材料, 使得氢氟酸可在湿法消解中使用。但是, 聚
四氟乙烯材料的使用也限制了消解的温度不能太高。 

4  高压罐消解 

高压消解罐消解是在常压湿消化法的基础上密

封加压, 利用外部加热, 在密闭的消解罐内产生高温
高压来达到快速消解难溶物质的目的, 它能防止消
解溶剂和挥发性元素的损失 [34,35], 同时也降低了环
境污染。 

该方法的优点为: 样品分解能力强; 避免易挥
发元素气化损失, 容易控制污染; 酸用量减少; 前处
理所需设备只需烘箱、高压罐, 价格低廉[36]。缺点为: 
某些样品分解不完全; 容器密封性不足; 温度偏低; 
取样量少; 高压可能带来一定的安全隐患。 

4.1  高压罐消解的硝酸-氢氟酸消解体系 

高压消解罐内杯材料为聚四氟乙烯, 抗酸抗碱, 
可在硝酸消解体系中加入氢氟酸, 能快速把硅酸盐
分解成气态 SiF4, 达到除硅的效果[37], 因此对于硅含
量较高的样品可采用硝酸-氢氟酸体系进行消解, 有
利于难溶元素的游离[38]。但是消解后必须对氢氟酸

加以处理和赶出, 以降低其对仪器的腐蚀。 

4.2  高压罐消解的应用 

由于高压罐密闭和采用惰性材料使得该方法的

空白低, 适合大部分重金属元素消解, 特别适合易受
污染的元素, 如汞、铅、铬和铝:  

a. 实验表明: 采用一般消解方式, 对于面制品
中添加剂铝的测定都可以消解完全并准确测定 , 
但测定植物食品中铝本底值的结果却严重偏低 , 
这是由于植物食品中含有一定含量的硅 , 硅与铝
结合紧密, 必须去除硅的束缚才能准确测定。因此
需采用硝酸-氢氟酸体系进行高压罐有利于铝本底
的准确测定。 

b. 高压罐消解比较适合总汞的测定, 其密闭系
统可降低汞的损失, 但需控制硝酸用量, 避免酸气泄
漏 [39], 体系冷却后才能开罐, 否则汞蒸气将随着酸
雾冒出而损失[40]。 

c. 高压罐消解法和微波消解法都不适合富含有
机砷食品中总砷的测定, 因为两者的消解温度都不
能超过 220 ℃, 但消解温度低于 250 ℃就不能将海产
品以及其它食品中有机砷完全转化为无机砷, Welz
等 [41]用硝酸将海洋生物样品在高压罐中密闭消解 , 
用原子吸收光谱法测定的结果与标准作比较只有

40%的回收率。 

5  微波消解 

微波消解是近期国内外广泛使用的样品消解方

式[42, 43]。微波加热是一种直接的“内加热”方法, 在试
样的不同深度均可产生热效应, 使加热更迅速, 且更
均匀, 大大缩短了加热时间[44]。与传统的加热技术

“由表及里”的“外加热”相比, 微波加热的效率更高。
一般可分为两类[45]: 敞口微波消解和密闭微波消解, 
而我们常用的一般是密闭微波消解。 

它有以下几个优点: 加热快, 热能利用率高; 加
热均匀, 深度强; 消解快, 溶样迅速; 所用试剂量少; 
避免了痕量元素的挥发损失及样品的污染; 易于实
现自动化[46, 47]。缺点为: 消解罐容积较小, 样品取量
较少; 消解过程中难以对消解情况进行直观、动态监
控; 微波消解仪器和消解罐价格偏高, 入门成本高。 

5.1  微波消解的应用 

与高压消解罐消解相类似, 微波消解常用的溶
剂有硝酸、硫酸、氢氟酸、过氧化氢等。出于安全, 微
波消解中应避免使用高氯酸[48]:  

a. 硝酸-硫酸体系有利于提高反应温度, 但过高
温度容易破环消解罐。 
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b. 硝酸-氢氟酸体系也主要是针对含硅量较高
的样品, 用以除去硅的干扰。 

c. 过氧化氢在酸性条件下是强氧化剂, 反应释
放氧气有利于氧化和分散样品, 但加入过氧化氢后
样品需预消化 1∼2 h后再进入微波系统, 避免密闭体
系压力过大而酸气泄漏造成损失。此外, 过氧化氢的
用量也需适度控制以避免降低体系的氧化性。 

d. 与高压罐消解法一样, 微波消解适用于食品中
总汞、铝本底以及铅、镉、铬、铜等元素的测定[49, 50, 51], 
不适用于富含有机砷食品中总砷的测定。Damkroge
等用硝酸-过氧化氢体系对标准物质 BCR278 贻贝组
织和 BCR422 鳕鱼肌肉进行了微波消解, 结果表明, 
微波系统消解并不完全, 对 BCR278 砷的回收率为
13%, 对 BCR422砷的回收率为 2%[52]。 

5.2  微波消解的新发展 

针对传统微波消解系统的不足, 超级微波化学
平台被研究并开发出。该平台使用 SPC 单反应室微
波消解技术, 加上其预加压技术, 改变了传统微波系
统的设计规则, 实现了超高压、超高温、超大量和超
高通量批处理。 

6  各种消解方法的可行性以及空白 

综上所述, 根据本实验室食品中重金属检测的
长期实践, 将测定各种元素采用的前处理方法的可 

行性以及相应空白值汇总于表 1。 
由于样品空白值的大小与稳定性很大程度地影

响方法的检出限与定量限 [53,54], 控制消解过程的污
染, 降低样品空白值是重金属检测质量的控制关键
点, 控制实验污染的措施包括: 始终保持实验室中试
剂、容器、通风橱以及环境的洁净; 应多使用聚四氟
乙烯、聚乙烯等储存待测溶液和试剂, 少使用玻璃器
皿; 实验过程中, 待测液应尽可能密闭, 少转移, 少
添加各种试剂和助剂。 

表 1 可知: 采用聚四氟乙烯材料作为容器的高
压消解罐消解法和微波消解法也可减小样品空白值, 
铅的空白值一般在 1∼3 μg/L; 使用玻璃器皿的湿式
消解法空白值一般在 2∼6 μg/L; 使用瓷坩埚的干灰
化法空白值在 3∼10 μg/L 左右(一般不采用干灰化法
测定食品中铅)。 

根据元素的特性、检测目的以及样品空白值的大

小选择合适的消解方法, 这些方法应做到省力、省时, 

且应避免样品污染, 减少环境污染; 对精密度、准确

性要求高的实验, 尽可能选择空白值低的高压消解

罐消解和微波消解; 而对大批量、准确性要求一般的

测定, 可选择空白值略高的湿式消解或干灰化法。因

此: 食品中汞的测定, 选择采用高压消解罐消解和微

波消解法; 食品中砷的测定, 采用湿式消解法; 食品

中铅、镉、铜、镍、铝和硼的质量控制考核或本底值 

表 1  各种前处理方法的可行性及相应空白值 (μg/L) 
Table 1  The feasibility of various pretreatment methods and corresponding blank value (μg/L) 

 
干灰化法 湿式消解 高压罐消解 微波消解 

可行性 空白值 可行性 空白值 可行性 空白值 可行性 空白值 

铅 × - √ 2~7 √ 0~3 √ 0~3 

镉 × - √ 0.02~0.05 √ 0~0.03 √ 0~0.03 

镍 √ 3~8 √ 1~5 √ 0~3 √ 0~3 

铜 × - √ 1~6 √ 0-3 √ 0~3 

硼 √ 1~3 × - √ 5~15 √ 5~15 

铝 √ 1~3 √ 40~80 √ 20~50 √ 20~50 

铬 √ 4~10 √ 2~7 √ 0~4 √ 0~4 

砷 √ 5~10 √ 1~5 × - × - 

汞 × - √ 0.03~0.10 √ 0~-0.04 √ 0~0.04 

注: 1. 干灰化法: 试样灰化至白灰状后, 从高温炉取出坩埚冷却, 用硝酸溶液(1+1)溶解并用水定容至 10 mL; 湿式消解法: 硝酸与其它酸
的混酸 10 mL消解试样至终点, 冷却后用水定容至 10 mL; 高压罐消解和微波消解: 试样采用 5 mL硝酸消解后, 在电热板上赶酸至 0.5 

∼1.0 mL, 冷却后用水定容至 10 mL。2. 测定食品中铝和硼采用石英坩埚干灰化。 
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测定, 可采用高压消解罐消解和微波消解, 而大批量
的日常检测或半定量要求的测定则可采用湿式消解。 

7  结  语 

目前, 随着各种仪器技术的发展与应用, 食品
中重金属元素痕量分析技术得到了很大发展。从元素

特性, 仪器分析方法要求以及空白值大小选择合适
的消解方法是确保重金属痕量分析准确性的重要保

障。前处理消解技术的深入研究将对食品重金属痕量

分析的发展起到积极的推动作用。 
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“功能性食品研究”专题征稿 

 
功能性食品是指具有营养功能、感觉功能和调节生理活动功能的食品。目前已研发的功能性食品主要

包括：增强人体体质（增强免疫能力，激活淋巴系统等）的食品；防止疾病（高血压、糖尿病、冠心病、

便秘和肿瘤等）的食品；恢复健康（控制胆固醇、防止血小板凝集、调节造血功能等）的食品；调节身体

节律（神经中枢、神经末稍、摄取与吸收功能等）的食品和延缓衰老的食品等。由于其特殊的营养功能，

越来越得到人们的关注。 

鉴于此，本刊特别策划了“功能性食品研究”专题，由北京大学工学院副院长、食品与生物资源工程研

究所所长、中国食品科技学会功能食品分会常务副理事长兼秘书长陈峰教授担任专题主编，围绕功能性食

品的营养研究、开发应用、安全质量控制等问题展开讨论，计划在 2014年 6月出版。 

本刊编辑部及陈教授欢迎各位专家为本专题撰写稿件，以期进一步提升该专题的学术质量和影响力。

综述、实验报告、研究论文均可，请在 2014 年 6 月 10 日前通过网站或 Email 投稿。我们将快速处理并优

先发表。 

投稿方式： 
网站：www.chinafoodj.com 

Email：tougao@chinafoodj.com 
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