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比较微波消解和湿法消解测定粉条粉丝中 

铝含量的优缺点 

徐  慧 1, 朱禹澎 1, 高  鹏 1, 孙晓阳 1, 宋奇繁 2* 

(1. 辽阳市食品检验检测所, 辽阳  111000; 2. 重庆医药高等专科学校, 重庆  401331) 

摘  要: 目的  比较微波消解法和湿法消解法 2 种前处理方法测定粉条粉丝中铝含量的优缺点。方法  以粉条粉丝

中铝成分分析标准物质为样品, 通过微波消解和湿法消解分别处理样品, 后用电感耦合等离子体质谱法(inductively 

coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)测定标准样品中铝的含量, 对精密度和回收率, 以及 2 种前处理消耗时间和

试剂消耗量等方面进行对比。结果  用微波消解法处理的 2 种标准物质回收率的相对标准偏差(relative standard 

deviation, RSD)分别为 3.1%、2.7%, 回收率分别为 97.8%、97.3%, 消耗试剂为 5 mL, 消解完全用时 4~5 h; 湿法消解

法处理 2 种标准物质的 RSD 为 4.7%、3.7%, 回收率分别为 92.6%、92.9%; 消耗试剂为 15 mL, 消解完全用时 5~7 h(不

包括浸泡过夜时间)。结论  2 种消解方法都适合日常检验要求, 并有很好的效果, 但微波消解更准更快。 
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Comparison of the advantages and disadvantages of microwave digestion 
and wet digestion for determination of aluminum content in vermicelli 
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(1. Liaoyang Food Inspection and Testing Institute, Liaoyang 111000, China; Chongqing Medical and Pharmaceutical 
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ABSTRACT: Objective  To compare the advantages and disadvantages of microwave digestion and wet digestion in the 

determination of aluminum content in vermicelli fans. Methods  Standard aluminum sample was processed with 

microwave digestion and wet digestion, and the content of aluminum in standard samples was determined with inductively 

coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS). Comparison was performed on precision, accuracy, recovery rate and the 

consumption amount of reagent and time between the 2 pretreatment methods. Results  The RSDs of 2 standard 

substances treated by microwave digestion method were 3.1% and 2.7%, the recovery rates were 97.8% and 97.3 %, reagent 

consumption was 5 mL, and dissolve completely took 4~5 h. The RSDs of 2 standard substances treated by wet digestion 

method were 4.7% and 3.7%, the recovery rates were 92.6% and 92.9%. Reagent consumption was 15 mL, and dissolve 

completely took 5~7 h (not including overnight soaking time). Conclusion  This 2 digestion methods are able to meet the 

require of daily sample detection and analysis, but microwave digestion method is more accurate and reliable. 

KEY WORDS: microwave digestion; wet digestion; inductively coupled plasma mass spectrometry; aluminum; 

vermicelli 
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1  引  言 

铝是人体所需的微量元素, 但过度摄入会对身体产

生危害, 仅 10%~15%的铝能排出体外, 大部分富集在体内, 

从而导致神经系统出现混乱引起痴呆[15]。日常食品中, 粉

丝、面粉油炸食品中铝含量较高。但 GB 2760–2014 《食

品安全国家标准 食品添加剂使用标准》中规定面制品含

量不得超过 100 mg/kg[6]。目前铝的检测方法有很多种, 分

光光度法[7]、石墨炉法[8]、电感耦合等离子体发射光谱法

(inductively coupled plasma emission spectra, ICP-ES)、电感耦

合等离子质谱法(inductively coupled plasma-mass spectrometry, 

ICP-MS)等。分光光度法灵敏度低, 铝属于高温元素, 使用

石墨炉法时受到的干扰多, 不稳定。电感耦合等离子体发

射光谱法、电感耦合等离子体质谱法灵敏度、准确度高, 检

测快速, 使用方便。相比 ICP-ES 法, ICP-MS 可通过内标物

有效规避其他干扰, 是目前金属元素检测效果最好的方

法。此外, 样品前处理是样品检测的关键[11], 本研究采用

微波消解和湿法消解 2 种前处理方法提取标准样品中的铝, 

选择 ICP-MS作为检测仪器, 比较 2种消解方法的优缺点[12], 

以期为日常食品中铅的检测提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

PQ-MS 电感耦合等离子体质谱仪(德国耶拿分析仪器

股份公司); Multiwave 微波消解仪(安东帕公司); PH64- 

360 电热板(北京华仪行科技有限公司); AW320 天平(日本

岛津公司)。 

2 种粉条粉丝中铝成分分析标准物质(GB W10119: 

浓度为 27.1 mg/kg、GBW10122: 浓度为 70.1 mg/kg)(中国计

量科学研究所); 铝标准溶液(浓度 1000 μg/mL, 国家有色金

属及电子材料分析测试中心)、锗标准溶液(浓度 1000 μg/mL, 

国家有色金属及电子材料分析测试中心); 硝酸(电子UP级, 

成都市科隆化学品有限公司); 高氯酸(优级纯, 天津政成

化学制品有限公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  溶液配制 

用 2%硝酸将铝的标准溶液分别稀释成 0.1、0.2、0.5、

1.0、2.0、5.0 mg/L。将锗稀释成 50 μg/L 的溶液作为内标

溶液。 

2.2.2  样品前处理[13,14] 

(1) 微波消解 

分别称取 GB W10120、GB W10122 标准物质 0.3 g

左右于消解罐中, 每个样品称量 6 份。分别加入 5 mL 硝酸, 

按表 1 消解。冷却后取出消解罐, 在赶酸器上以 150 ℃赶

酸至 1 mL, 消解罐放冷后, 将消化液转移至 25 mL 容量瓶

中, 用水少量多次洗涤消解罐, 洗液合并于容量瓶中并定

容至刻度, 混匀备用; 同时做试剂空白。 

 
表 1  微波消解的升温程序 

Table 1  The temperature programming of microwave digestion 
system 

步骤 设定功率/w 升温时间/min 恒温时间/min 

1 750 5 5 

2 1100 5 30 

 

(2) 湿法消解 

分别称取 GB W10120、GB W10122 标准物质 1 g 左

右于于锥形瓶中, 每个样品称量 6 份。分别加入 15 mL 混

酸, 在电热板上 100 ℃加热 1 h、150 ℃加热 1 h、180 ℃加

热 2 h、然后升至 200 ℃加热, 期间若变黑色补加硝酸直到

白烟, 消化液成无色透明加热至 1 mL 冷却, 用水定容至

25 mL。同时作试剂空白。 

2.2.3  电感耦合等离子体质谱仪条件 

分析模式: 扫描模式: 跳峰; 每峰点数: 1; 样品读数: 3。 

等离子体 : 等离子气流量 : 9 L/min; 辅助气流量 :  

1.65 L/min; 雾化气流量: 1 L/min。采样深度: 5 mm; 雾化

器温度: 3 ℃; 碰撞气体: He: 110 mL/min。 

3  结果与分析 

3.1  精密度及回收率实验 

将粉条标准样品通过微波消解和湿法消解处理, 12 个

样品通过 ICP-MS 检测其结果并计算出样品中铝的含量值, 

求出其精密度和回收率。微波消解法处理的 GB W10120、

GB W10122 回收率分别为 (97.8±3.1)%和 (97.3±2.61)%, 

RSD 分别为 3.1%、2.7%。湿法消解法处理的 GBW10120、

GBW10122 回收率分别为 (92.6±4.31)%和 (92.9±3.45)%, 

RSD 分别为 4.7%、3.7%。2 种方法都符合正常检测要求, 但

微波消解结果更优于湿法消解, 与真实值更为贴近。主要

因为微波消解为密闭空间, 避免了消解过程中元素的损失

和污染。湿法消解为开放式消解, 消解时间长, 不可控制

因素多, 较易造成元素的损失和污染。 

3.2  试剂消耗量和时间的比较 

微波消解试剂用量为 5 mL, 消解完全用时 4~5 h, 空

白值低, 操作方便简单。但使用微波消解仪处理消解样品数

目特定: 8、16、24、32、48。湿法消解, 试剂用量 15~20 mL, 

消解完全用时 6 h 左右, 样品数量不定, 空白值相对微波

偏高, 试剂具有腐蚀性相对危险, 消解后期需要人员长时

间操作, 不利于大批量检测。此外本次实验以粉条粉丝的

铝成分的标准物质为样品, 样品易于消化, 实际复杂食品

消解时, 微波消解处理试剂消耗量和时间没有太大变动, 

但湿法消解, 酸的加入量和消解时间会增大。 
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4  结  论 

通过上述研究比较, 微波消解和湿法消解前处理的

精密度和回收率均符合实验室质量检测要求, 但微波消解

更为精准, 损失较小, 回收率相对更高、精密度更小, 与真

实值更为贴近, 尤其对于盲样考核, 未知样品测试, 微波

消解都是最优的选择[1517]。且实验中微波消解试剂消耗量

和时间均远少于湿法消解, 操作安全简单, 复杂样品和简

单样品处理相差不大, 无需检验员长时间处理, 适用大批

量食品检测。综上, 在日常食品检测中, 微波消解是前处

理方法优于湿法消解。 
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