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茶叶中总汞含量测定的样品前处理研究 

陈  旭 1, 2* 

(1. 四川大学化学工程学院, 成都  610065; 2. 攀枝花市产品质量监督检验所, 攀枝花  617000) 

摘  要: 目的  研究优化茶叶中总汞含量测定时的样品前处理。方法  参照 GB 5009.17-2014《食品安全国

家标准 食品中总汞及有机汞的测定》前处理过程, 采用正交试验对影响微波消解的温度、时间和功率因素进

行研究, 获得较优的样品前处理参数, 以此对盲审样品进行验证。结果  测定茶叶中总汞含量时, 可采用样品

与硝酸直接加热方式进行预处理, 微波消解过程对总汞回收率影响的因子由大到小为温度、功率和时间; 最佳

微波消解参数为温度 80 ℃、时间 8 min和功率 1200 W, 微波消解后的样品不需挥酸操作可直接定容测定; 在

最优前处理工艺参数条件下, 盲审样品测定结果与其公布值基本一致。结论  此样品前处理方式基本满足茶

叶中中总汞含量测定的需求。 
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Sample pretreatment during determination of total mercury in tea 
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2. Panzhihua Commodity Inspection Bureau, Panzhihua 617000, China) 

ABSTRACT: Objective  To optimize pretreatment during determination of total mercury in tea. Methods  

According to GB 5009.17-2014 National food safety standard Determination of total mercury and organic mercury 

in food, the conditions of microwave digestion including temperature, time and power were optimized by the 

orthogonal experiment, then optimal parameters of sample pretreatment were obtained and were applied to validate 

the blind review sample. Result  When determining total mercury content in tea, the processing of sample 

pretreatment was fit to directly heat with nitric acid. The temperature was the major influencing factor of microwave 

digestion, followed by power and time. Optimalized parameters of microwave digestion were as follows: temperature 

was 80 , time was 8 min and power was 1200 W. The process of volatile acid could be concealed without the ℃

capacity after microwave digestion. Under the condition of the optimal pretreatment process parameters, the result of 

evaluation system of sample was satisfied with the proclamation value. Conclusion  The method of sample 

pretreatment is appropriate for determination of total mercury in tea. 
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1  引  言 

汞是一种剧毒元素, 广泛存在于各类环境介质和食

物链中。若长期食用被汞污染的食品, 由于重金属的富集

作用可引起汞中毒症状 , 故需严格控制食品中的汞含量
[1-5]。在现行国家标准 GB 2762-2012[3]中规定了 10大类食

品中重金属汞的污染限量值。由于汞在常温下即可蒸发, 

前处理方式不当则很容易造成汞元素的损失或检测进样

干扰, 故国家标准 GB 5009.17-2014[6]中规定样品需采用

密封方式进行处理, 目前前处理常用方式主要有压力罐

消解法、微波消解法和回流消解法 3 种。微波消解法相

对其他 2种消解法具有速率快、效率高等优点, 故使用最

为广泛[7-9]。 

国家标准 GB 5009.17-2014《食品安全国家标准 食品

中总汞及有机汞的测定》对样品的前处理过程为: 称取一

定量样品与过量酸混合后, 放置过夜, 然后置于微波消解

器内进行微波消解。因高压密封条件造成了消解过程酸无

法挥发排除, 造成消解后样品中酸量过高, 根据标准该样

品可直接进样测定, 但如此高的酸度是否会对测定结果带

来影响, 目前尚未见文献报道。故本研究以茶叶样品为研

究对象, 对影响样品前处理的主要因素进行研究, 并根据

最优前处理结果对某次茶叶粉末的盲审考核样品进行测定, 

以验证方法的适用性。 

2  材料和方法 

2.1  仪器和试剂 

PRO 微波消解仪 (奥地利安东帕 (中国 )有限公司); 

AR2140 电子天平 (美国奥豪斯仪器 (上海 )有限公司 ); 

JF-946A 恒温电热板 (东莞市长安金锋电子工具厂 ); 

AFS9780原子荧光光度计(北京海光仪器有限公司)。 

硝酸(优级纯, 国药集团化学试剂厂); 氢氧化钾(优级

纯, 国药集团化学试剂厂); 硼氢化钾(优级纯, 国药集团化

学试剂厂); 重铬酸钾(优级纯, 成都科龙化学厂)。 

汞标准液(GSB 04-1729-2004, 1 g/mL, 国家有色金属

及电子材料分析测试中心)。 

茶叶粉末盲审样品(四川省食品药品监督管理局); 茶

叶试样(国胜茶厂)。 

2.2  试验方法 

2.2.1  仪器条件 

原子荧光光度计中参照表 1 的参数对样品中的汞含

量进行测定。 

2.2.2  标准曲线绘制 

10 μg/mL汞标准中间液配制: 吸取 1.0 mL汞标准溶

液(1000 μg/mL)于 100 mL容量瓶中, 用重铬酸钾的硝酸溶

液(0.5 g/L)稀释至刻度, 混匀。 

表 1  原子荧光光度计测定参数 
Table 1  Parameters of atomic fluorescence spectrometry 

参数 单位 控制值 

光电倍增管负高压 V 260 

汞空心阴极灯电流 mA 30 

原子化器温度 ℃ 200 

载气流速 mL/min 300 

屏蔽气流速 mL/min 800 

 

50 ng/mL汞标准使用液配制: 吸取 0.5 mL汞标准中

间液(10 μg/mL)于 100 mL容量瓶中, 用重铬酸钾的硝酸溶

液(0.5 g/L)稀释至刻度, 混匀。 

分别吸取浓度为 50 ng/mL 的汞标准使用液: 0.00、

0.10、0.20、0.50、1.00和 2.00 mL于 50 mL容量瓶中, 用

10%硝酸溶液稀释至刻度 , 混匀。各自相当于汞浓度为

0.00、0.10、0.20、0.50、1.00和 2.00 ng/mL。参照表 1参

数进行原子荧光光谱法测定。按式 1可计算出样品中的汞

含量。 
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            (1) 

其中, XHg为试样中总汞含量, mg/L; c 为试样中总汞含量, 

ng/mL; c0为空白样中总汞含量, ng/mL; m为试样质量, g。 

同时, 通过样品测定的回收率来评价测定结果的准

确性, 样品测定回收率按式 2进行计算。 
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其中, c为试验测定值, ng/mL; c1为本底值, ng/mL; c2为补

加量值, ng/mL。 

2.2.3  样品前处理 

为考察预处理参数对样品测试结果的影响, 首先称

取 0.2~0.5 g茶叶试样各 15份, 按 3份一组分别加入微波消

解内灌中, 各加入 6 mL浓度为 10%的硝酸。然后各组按表

2 的参数对样品进行预处理。然后转移至微波消解器中在

180 ℃条件下消解 10 min后, 取下样品, 按表 2温度进行挥

酸操作, 消解內罐中的液体接近 0.5 mL时, 取下內罐, 将消

解液转移至 10 mL塑料容量瓶中, 用纯水定容至刻度, 然后

转移至原子荧光光度计中按表 1参数测定样品中汞含量。 
 

表 2  试样前处理条件 
Table 2  Pretreatment conditions of sample 

序号 预处理温度/℃ 预处理时间/min 挥酸温度/℃

1# 室温 放置过夜 / 

2# 80 25 未挥酸 

3# 80 25 80 

4# 100 25 100 

5# 120 25 100 
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2.2.4  正交实验设计及验证实验 

为考察微波消解参数对样品中汞含量测定的影响 , 

对影响微波消解的温度(60、80、100 )℃ 、时间(5、8和 12 

min)和功率(800、1000 和 1200 W)3 个因子开展 4 因素 3

水平的正交实验(L9(3
4))。茶叶试样预处理按表 2中 3#样品

方式进行处理。 

根据样品理处理和微波消解实验的结果, 选择最优

的前处理和微波消解条件对盲审考核样品中的汞含量进行

测定, 然后与盲审样品最终公布结果进行对照。 

3  结果与分析 

3.1  样品预处理对检测结果的影响 

样品预处理参数对检测结果的影响见表 3。 

由表 3可知, 本次试验对样品共进行了 4种方式的预

处理, 其中, 1#样品参照国家标准 GB 5009.17-2014进行放

置过夜处理, 但在微波消解过程中产生大量泡沫, 并溢出

消解內罐, 导致样品报废, 而未进行放置过夜处理则未出

现样品溢出现象, 其原因为微波消解温度条件下, 硝酸将

还会与样品中的含碳或含氮物质反应, 生成 CO2或氮氧化

物溢出, 造成消解过程样品溢出[10,11]。故其他 4 个样品采

用直接加热方式进行预处理, 对比 4 个样品可见, 在预处

理和挥酸温度为 80~120 ℃范围内, 随着温度的升高, 样品

回收率急剧降低, 当温度达 120 ℃时, 样品回收率仅为 

19.2%。其原因为在酸性条件下, 硼氢化钾将与样品中的汞

离子发生式 3和式 4的反应[12-14]。 

4 2 3 3KBH 3H H O K H BO 8H      （新生态氢） (3) 

2
28H Ag Ag 2H 3H                 (4) 

由于生成的液态汞蒸汽压大, 随着温度升高, 汞的挥

发增大 , 造成样品中汞含量降低 , 造成汞回收率急剧降

低。故在考虑反应效率和汞回收率条件, 样品预处理和挥

酸温度设定为 80 ℃。 

同时, 对比 2#和 3#样品, 样品未挥酸操作的回收率较

挥酸操作高, 表明进行挥酸操作将对样品测定结果产生一

定影响, 由式 3 可见, 由于进行挥酸操作后, 体系酸性降

低, 硼氢化钾酸化速率降低, 造成样品中汞离子反应不完

全, 引起汞回收率的降低。故微波消解后的样品不需要进

行挥酸操作。 

3.2  影响微波消解的关键因素 

微波消解参数对样品回收率影响的正交试验结果见表 4。 

由表 4可见, 微波消解过程影响样品回收率的影响因

子由大到小分别为: 温度、功率和时间。由于样品消解过

程主要发生式 3 和式 4 的反应, 反应活性主要受温度的影

响, 但温度过高会带来汞的挥发增加, 造成样品回收率降

低。最优的微波消解条件为: 温度 80 ℃、时间 8 min和功

率 1200 W。 

 
 

表 3  样品预处理对测定结果的影响(n=3) 
Table 3  Effect of sample pretreatment on testing results (n=3) 

序号 挥酸时间(h) 本底值(ng/mL) 加入量(ng/mL) 测得值(ng/mL) 测得平均值(ng/mL) 平均回收率(%) RSD/%

1#* / / / /  / / 

2# 未挥酸 16.12 20 

36.32 

36.53 101.1 0.20 36.55 

36.72 

3# 24 20.72 20 

35.17 

35.34 86.8 0.62 36.03 

34.82 

4# 19 4.35 20 

10.83 

7.82 32.1 2.67 6.9 

5.74 

5# 12 5.72 20 

4.98 

4.94 19.2 1.66 3.26 

6.57 

注: 1#样品消解时产生大量泡沫, 并溢出消解内灌, 造成样品报废。 
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表 4  正交实验结果 
Table 4  Result of orthogonal experiment 

因素 温度( )℃  时间(min) 功率(W) 空白 回收率(%) 

实验 1 60 5 800 1 76.2 

实验 2 60 8 1000 2 78.3 

实验 3 60 12 1200 3 79.4 

实验 4 80 5 1200 3 85.1 

实验 5 80 8 800 1 96.7 

实验 6 80 12 1000 2 94.7 

实验 7 100 5 1000 2 90.2 

实验 8 100 8 1200 3 89.7 

实验 9 100 12 800 1 88.6 

均值 1 77.97 83.83 86.87 87.17  

均值 2 92.17 88.23 84.00 87.73  

均值 3 89.50 87.57 88.77 84.73  

极差 14.20 4.40 4.77 3.00  

 
 
 

表 5  盲审样品测定结果(n=3) 
Table 5  Determination result of blind review sample (n=3) 

编号 1# 2# 3# 平均 RSD/% 公布结果 

汞含量(ng/mL) 15.9 15.4 14.8 15.4 0.55 15.0 

 
 
 

3.3  稳定性试验 

对盲审样品在 80 ℃条件下预处理 25 min后, 转移至

微波消解室内, 按消解温度为 80 ℃和功率 1200 W条件下

消解 8 min, 然后定容直接进入原子荧光光谱仪中, 样品中

汞含量的测定结果见表 5。 

由表 5可见, 盲审样品中汞含量测定值与其公布值比

较接近, 且测定结果标准方差仅为 0.55%, 满足≤2%的要

求[14,15], 表明样品前处理方式能满足样品中汞含量的测定

要求。由于参照国家标准(GB 5009.17-2014)时, 需要茶叶

样品与硝酸混合放置过夜操作, 然后直接消解, 由于放置

过夜温度低, 硝酸与茶叶样品反应不充分, 其在微波消解

条件下反应剧烈, 易造成样品溢出。故测定茶叶中总汞含

量时, 可将茶叶样品与硝酸进行预处理, 然后直接进行微

波消解, 此方法还可缩短样品测定周期。 

4  结  论 

测定茶叶中总汞含量时, 可采用样品与硝酸直接加

热方式进行预处理, 预处理温度 80 ℃为宜。微波消解过程

对总汞回收率影响的因子由大到小为温度、功率和时间, 

最佳微波消解参数为温度 80 ℃、时间 8 min和功率 1200 W, 

微波消解后的样品不需挥酸操作可直接定容测定。控制样

品最优前处理工艺参数条件下, 盲审样品测定结果与其公

布值基本一致, 此样品前处理方式基本满足样品中总汞含

量测定的需求。 
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