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食品中铝含量国标测定法的改进 

刘  越*, 李尔春, 张  潇, 党  欣, 贾  兵, 张亚锋 

(西安市食品药品检验所, 西安  710054) 

摘  要: 目的  通过优化微波消解试剂和微波消解条件, 解决国标推荐方法对生物样品消解不彻底的问题, 

使其能够准确测定食品中铝含量。方法  采用国标推荐的微波消解方法和优化后的微波消解方法进行样品的

前处理, 消解河南小麦、芹菜、猪肝、大虾和粉丝粉条等标准参考物质, 采用电感耦合等离子体发射光谱法测

定铝含量。结果  采用国标推荐的微波消解前处理方法, 试样测定结果远低于参考值。采用优化的微波消解

程序 (硝酸－氢氟酸体系), 标准参考物质的铝含量测定结果较为接近标准参考值。铝含量在 0~10.0 μg/mL 范

围内线性关系良好(r=0.9998), 标准参考物质中铝含量的回收率为 71.9%~110%, 相对标准偏差为 1.3%~6.3%。 

结论  硝酸－氢氟酸体系与优化的微波消解程序方法能将样品消解更为彻底, 使检测结果更加准确, 该法可用

于食品中铝含量的测定。 
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Improvement of national standard method for determination  
of aluminum in food 

LIU Yue*, LI Er-Chun, ZHANG Xiao, DANG Xin, JIA Bing, ZHANG Ya-Feng 

(Xi’an Institute for Food and Drug Control, Xi’an 710054, China) 

ABSTRACT: Objective  To solve the problem of incomplete digested of biological samples, by optimizing the 

reagent and the conditions of microwave digestion, making the aluminum content in food accurately determined. 

Methods  Using the microwave digestion method recommended by the national standard and the optimized 

microwave digestion method to pre-treat the sample, the standard reference materials such as Henan wheat, celery, 

pig liver, prawns and vermicelli noodles were digested, then the aluminum contents were determined by inductively 

coupled plasma optical emission spectrometry. Results  The microwave digestion pretreatment method 

recommended by the national standard was adopted, and the sample measurement results were far below the 

reference values. Using an optimized microwave digestion procedure (nitric acid-hydrofluoric acid system), the 

aluminum content of the standard reference material was closer to the standard reference value. Aluminum content 

had good linear relationship within 010.0 μg/mL (r=0.9998), and the recovery rates of aluminum content in 

standard reference materials were in the range of 71.9%110%, and the relative standard deviations were 

1.3%6.3%. Conclusion  The nitric acid-hydrofluoric acid system and the optimized microwave digestion 

procedure can make the sample digestion more thorough and make the detection result more accurate. The method 

can be used to determine the aluminum content in food. 
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1  引  言 

铝(Al)是地壳中含量最多的金属, 在自然界中以复杂

的硅酸盐、硫酸盐、氧化物等形式存在, 被认为是一种有

害的元素, 它能在人体内蓄积并产生慢性毒性[1,2]。如果长

期过量摄入铝元素, 铝会在人体内不断蓄积, 产生毒害作

用。铝主要进入脑神经细胞内, 对神经细胞造成毒性, 会

增加老年性痴呆症的发病几率; 同时人体中铝元素含量过

高, 会影响对磷的吸收, 而缺磷又会影响钙的吸收, 造成

沉积在骨质中钙的流失, 抑制骨生长, 导致骨软化症; 摄

入过量的铝, 还可能导致低磷血症, 骨质疏松, 易发生骨

折。此外对于婴幼儿摄入过量的铝, 会引起神经发育受损, 

导致智力发育障碍等[3]。 

世界卫生组织和联合国粮农组织(WHO/FAO)在 1989

年正式将铝确定为食品污染物加以控制。WHO 在 2004 年

推荐的铝元素的每日最大摄入量为 5 mg[4]。2011 年

WHO/FAO 食品添加剂专家委员会将铝的每周耐受摄入量

(provisional tolerable weekly intake, PTWI)由 7 mg/(kgꞏbw)

暂修正为 2 mg/(kgꞏbw), 欧盟标准为 1 mg/(kgꞏbw)[5]。 

目前, 关于食品中铝含量的测定以及人体摄入量的

研究已愈来愈多[415,1820], 大多都是通过测定食品中的铝

含量来判断是否超范围、超限量地使用含铝食品添加剂。

食品中的铝元素一部分来自于含铝食品添加剂、含铝炊具

和锡纸、除虫剂磷化铝[16]的使用, 同时因土壤、水质等因

素使得生物性食品中天然存在一定量的铝, 通过加工去皮

等工艺也不能去除。因此获得准确可靠的食品中铝含量, 

准确测定植物源性和动物源性食品中铝的含量, 能够为食品

安全风险评估、食品安全标准修订提供科学依据。目前, GB 

5009.182-2017《食品安全国家标准 食品中铝的测定》[17]中

采用的单硝酸消解体系适用于外源性铝, 但在测定生物样

品标准参考物质的过程中会遇到消解不彻底、测定结果低

于参考值的现象。这主要是由于生物样品中的铝被硅包裹, 

消解时没有被完全溶出[19,20], 而样品的消解效果对检测结

果具有十分重大的意义, 建立测定食品中铝含量的准确合

理的前处理方法, 可以提高检测数据准确性。因此, 对于

生物样品(即样品自然本底)铝的测定来说, 需要更彻底的

消解方法进行前处理。 

本研究中对比了 GB 5009.182-2017[17]第三法中推荐

的前处理方法与经优化的微波消解方法, 对河南小麦、芹

菜、猪肝、大虾和粉丝粉条等生物成分标准物质进行消解, 

利用电感耦合等离子体发射光谱法 (inductively coupled 

plasma optical emission spectrometry, ICP-OES)进行铝含量

的测定。通过优化的微波消解方法对不同基质生物成分标

准物质进行消解并测定, 建立准确检测食品中铝含量的方

法, 以期为准确测定食品中铝含量, 降低食品安全风险提

供依据。   

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

iCAP 7400 电 感 耦 合 等 离 子 体 发 射 光 谱 仪

ICP-OES(美国 Thermo 公司); ETHOS UP 微波消解仪(意大

利 Milestonesrl 公司); VB 15 赶酸器(美国 LabTech 公司); 

Mini-Q Integral 超纯水装置(美国 Millipore 公司)。 

铝标准溶液(1000 μg/mL, GSB04-1713-2004, 国家有

色金属及电子材料分析测试中心); 硝酸 HNO3(优级纯, 德

国 Merck公司); 氢氟酸 HF(UP纯, 苏州晶瑞化学股份有限

公司); 30%过氧化氢 H2O2(分析纯, 国药集团化学试剂有

限公司)。 

河南小麦 [GBW10046(GSB-24)]、芹菜 [GBW10048 

(GSB-26)]、猪肝[GBW10051(GSB-29)]、大虾[GBW10050 

(GSB-28)]等生物成分标准物质购于地球物理地球化学勘

查研究所 , 粉丝粉条中铝成分分析标准物质[GBW10022 

(16109)]购于中国计量科学研究院。 

2.2  实验方法 

2.2.1  标准溶液配制 

铝标准溶液配制: 精确吸取适量 1000 μg/mL 的铝标

准溶液, 用体积分数 5%硝酸(以浓硝酸为基准)逐级稀释配

成 0、0.500、2.00、5.00、8.00、10.00 μg/mL 的标准溶液。 

2.2.2  样品前处理 

粉丝粉条中铝成分分析标准物质根据证书要求 , 

于 85 ℃恒温干燥箱干燥 4 h。其他生物成分标准物质没

有要求。 

(1) GB 5009.182-2017 消解法 

分别准确称取 0.5 g(精确至 0.001 g)试样于聚四氟乙

烯消解内罐中, 加入 10 mL 硝酸加盖放置 1 h, 然后盖上内

罐盖, 旋紧外罐置于微波消解仪中按照微波消解程序进行

消解, 具体消解程序详见表 1。冷却后取出内罐, 置于赶酸

器于 140 ℃赶酸至近干, 用超纯水洗涤消解罐 3~4 次, 合

并洗液于 50 mL 聚丙烯离心管中, 并称重定容待测。同时

做空白试验。 
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表 1  GB 5009.182-2017 微波消解仪条件 
Table 1  Microwave digestion conditions of GB 5009.182-2017  

步骤 控制温度/℃ 升温时间/min 恒温时间/min

步骤 1 120 5 5 

步骤 2 150 5 15 

步骤 3 190 5 20 

 
 

(2) 优化消解体系消解法 

分别准确称取 0.5 g (精确至 0.001 g)试样于聚四氟乙

烯消解内罐中, 加入 8 mL 硝酸, 加盖放置 1 h, 再加入   

2 mL 双氧水或者氢氟酸(H2O2/HF)。然后盖上内罐盖, 旋紧

外罐置于微波消解仪中按照微波消解程序进行消解, 具体

消解程序详见表 2。冷却后取出内罐, 置于赶酸器于 140 ℃

赶酸至近干 , 用超纯水洗涤消解罐 3~4 次合并洗液于     

50 mL 聚丙烯离心管中, 并称重定容待测。同时做空白实验。 

由于氢氟酸对石英等含硅材料具有极强的腐蚀性 , 

消解完毕后一定要将氢氟酸彻底去除, 否则会对仪器的雾

化器等部件造成损坏[20]。为了将 HNO3+HF 体系中的氢氟

酸彻底除去, 在上述赶酸结束后向 HNO3+HF 消解体系的

消解罐内加入适量超纯水, 再次赶酸至近干后进行定容。 
 

 
表 2  微波消解仪参考条件(1) 

Table 2  Microwave digestion conditions (1) 

步骤 控制温度/℃ 升温时间/min 恒温时间/min

步骤 1 130 15 5 

步骤 2 180 15 15 

 

 
(3) 优化微波消解参考条件消解法 

分别准确称取 0.5 g (精确至 0.001 g)试样于聚四氟乙

烯消解内罐中, 加入 8 mL 硝酸, 加盖放置 1 h, 再加入   

2 mL 氢氟酸(HF)。然后盖上内罐盖, 旋紧外罐置于微波消

解仪中按照优化的微波消解程序进行消解, 具体消解程序

详见表 3。冷却后取出内罐, 置于赶酸器于 140 ℃赶酸至

近干, 再次向消解罐内加入适量超纯水, 再次赶酸至近干, 

用超纯水洗涤消解罐 3~4 次合并洗液于 50 mL 聚丙烯离心

管中, 并称重定容待测。同时做空白实验。 

 
表 3  微波消解仪参考条件(2) 

Table 3  Microwave digestion conditions (2) 

步骤 控制温度/℃ 升温时间/min 恒温时间/min

步骤 1 140 10 5 

步骤 2 170 5 10 

步骤 3 190 5 20 

2.2.3  试样测定方法 

(1) ICP-OES 仪器条件 

检测波长 396.15 nm, 射频功率 1150 W, 辅助器流量

0.5 L/min, 冷却器流量 12 L/min, 雾化器体流量 0.70 L/min, 

泵速 50 r/min。 

(2) 标准曲线的制作 

将铝标准溶液注入 ICP-OES 中, 测定铝元素分析谱

线的强度信号响应值, 以铝元素的浓度为横坐标, 其分析

谱线强度响应值为纵坐标, 绘制标准曲线。 

(3) 试样溶液的测定 

将空白溶液和试样溶液分别注入 ICP-OES 中, 测定

铝元素分析谱线的强度信号响应值, 根据标准曲线得到试

样中铝元素的浓度, 通过计算得到铝含量。 

3  结果与分析 

3.1  GB 5009.182-2017 国标方法测定结果 

按照 2.2.2(1)法进行消解 , 2.2.3 进行测定 , 结果见  

表 4。根据表 4 可知, 除粉丝粉条标准物质的回收率较高

之外, 其余标准物质的回收率均较低, 测定值均远低于参

考值。而粉丝粉条在制作过程中允许添加含铝食品添加剂, 

因此, GB 5009.182-2017 中采用的单硝酸消解体系仅适用

于外源性铝, 但在测定生物样品标准参考物质的过程中会

遇到消解不彻底、测定结果低于参考值的现象。 

 
表 4  基于 GB 5009.182-2017 微波消解条件下的标准物质中的铝

含量测定结果(n=6) 
Table 4  Determination result of aluminum content in standard 

materials based on GB 5009.182-2017 microwave digestion 
conditions (n=6) 

标准物质
参考值

/(mg/kg) 

HNO3(10 mL) 

测定值
/(mg/kg) 

相对标准

偏差/% 
回收率/%

河南小麦 210 38.4 3.4 18.3 

芹菜 1400 518 9.5 37 

猪肝 120 26.7 11 22 

大虾 290 136 3.6 47 

粉丝粉条 70.1±2 68 2.7 97 

 
3.2  改进消解体系的测定结果比较 

分别以硝酸－双氧水体系和硝酸－氢氟酸体系采用

2.2.2(2)法进行消解, 按照 2.2.3 进行测定, 结果见表 5。由

结果可知, 以硝酸－双氧水体系消解上述几种生物成分标

准物质时, 依然是除粉丝粉条外测定结果均低于参考值, 

如对河南小麦标准物质进行微波消解, 测定检测铝的结果

为 43.7 mg/kg, 远低于参考值 210 mg/kg。通过查阅生物成
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分标准物质证书, 河南小麦、芹菜和大虾等生物成分样本

中都含有部分的硅, 硅主要以硅酸盐水合二氧化硅或单硅

酸的形式存在; 部分铝参与了硅酸盐的构成, 这部分被硅

酸盐晶格包裹的铝不溶于普通酸, 只有氢氟酸才能将其从

晶格中释放出来[20]。因此在进行样品处理时可以加入适量

氢氟酸。对于硝酸－氢氟酸体系, 由结果可知, 河南小麦、

猪肝和大虾的铝含量测定值有显著提高, 但是仍不能将其

中的铝完全消解出来。而芹菜生物成分标准物质的结果不

太理想, 在消解完成后消解罐底部均有肉眼可见的残渣, 

说明芹菜在此过程中消解不彻底, 因此需要优化微波消解

条件来提高消解效率。 

3.3  消解溶剂用量的研究比较 

由 3.2 结果可知, 在 2.2.2(2)条件下消解芹菜生物成分

标准物质时, 测定的铝含量值远低于参考值 1400 mg/kg, 

并且在消解罐底部有肉眼可见的残渣, 因此可能是由于消

解体系中溶剂用量较少、消解不彻底造成的。在此基础上, 

加入 8 mL 硝酸, 加盖放置 1 h, 再加入 4 mL 双氧水或者氢

氟酸(H2O2/HF), 按照 2.2.2(2)方法中微波消解参考条件消

解芹菜生物成分标准物质, 测定结果见表 6, 铝含量有较

大的提高, 但仍未达到参考值。但可以发现, 通过适当增

加消解溶剂用量可以提高消解效率, 且平行性更好, 试验

的相对标准偏差 (relative standard deviation, RSD)值由

6.5%~34.2%下降至 0.36%~5.4%。由于氢氟酸对消解设备

及电感耦合等离子发射光谱仪的雾化器等零件有腐蚀作用, 

所以没有进行更进一步的实验。 

3.4  微波消解参考条件的研究比较 

在上述实验基础上 , 通过适当提高消解温度并延

长消解时间来优化微波消解条件 , 即按照 2.2.2(3)方法

对河南小麦、芹菜、猪肝和大虾等生物成分标准物质进

行消解, 结果见表 7。与 3.2 中硝酸－氢氟酸体系相比较, 

在消化能力更强的微波消解条件下, 消解液测得的铝含

量有显著提高, 而且在此微波消解条件下可以非常有效

地将样品中被硅包裹的铝溶解出来, 极大提高分析测试

的准确度。 

 
 

 
表 5  基于微波消解条件(1)下的不同酸体系对标准物质中的铝含量测定值的影响(n=6) 

Table 5  Influence of different acid systems on the determination of aluminium content in standard reference materials based on 
microwave digestion condition (1) (n=6) 

标准物质 参考值/(mg/kg) 

HNO3+H2O2 (8:2, V:V) HNO3+HF (8:2, V:V) 

测定值/(mg/kg) 相对标准偏差/% 回收率/% 测定值/(mg/kg) 相对标准偏差/% 回收率/%

河南小麦 210 43.7 4.5 20.8 173 8.8 82.5 

芹菜 1400 575 6.5 41.1 479 30 34.2 

猪肝 120 24.3 10 20.2 95.7 4.7 79.7 

大虾 290 145 8.7 50.1 241 3.1 83.0 

粉丝粉条 70.1±2 72.2 0.50 103 75.0 2.9 107 

 

 
表 6  基于微波消解条件(1)下的不同酸用量对标准物质芹菜中的铝含量测定值的影响(n=6) 

Table 6  Influence of different acid dosages on determination value of aluminum content in celery standard reference material based on 
microwave digestion condition (1) (n=6) 

标准

物质 
参考值

/(mg/kg) 

HNO3+H2O2 (8:2, V:V) HNO3+HF (8:2, V:V) HNO3+H2O2 (8:4, V:V) HNO3+HF (8:4, V:V) 

测定值/(mg/kg) RSD/% 测定值/(mg/kg) RSD/% 测定值/(mg/kg) RSD/% 测定值/(mg/kg) RSD/%

芹菜 1400 575 6.5 479 34.2 709 0.36 943 5.4 
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表 7  基于不同微波消解条件下的硝酸-氢氟酸体系对标准物质中的铝含量测定值的影响(n=6) 
Table 7  Influence of HNO3-HF system on the determination of aluminium content in standard reference materials based on different 

microwave digestion conditions (n=6) 

标准物质 参考值/(mg/kg) 
微波消解参考条件(1) 微波消解参考条件(2) 

测定值/(mg/kg) RSD/% 回收率/% 测定值/(mg/kg) RSD/% 回收率/% 

河南小麦 210 173 8.8 82.5 205 2.1 97.6 

芹菜 1400 479 30 34.2 1006 3.0 71.9 

猪肝 120 95.7 4.7 79.7 102 4.5 85.0 

大虾 290 241 3.1 83.0 258 6.3 89.0 

粉丝粉条 70.1±2 75.0 2.9 107 76.8 1.3 110 

 
3.5  利用国标法和本研究得出的样品前处理方法对

市场上典型的食品进行铝含量分析 

利用 GB 5009.182-2017 第三法中推荐的前处理方法

与经优化的微波消解方法对市售的锅盔、蔬菜锅盔、绿豆

粉丝、蕨根粉丝和油条等典型食品进行消解, 并进行铝含

量的测定, 结果见表 8。从中可以看出, 经过本研究优化的

前处理方法消解的食品, 其铝含量值均高于采用国标方法

消解的铝含量值。表明采用国标中的前处理方法对于市场

常见的典型食品同样存在消解不彻底的现象存在, 而本文

中优化的微波消解方法可以更加彻底地将食品中的铝释放

出来, 提高了检测的准确性。 
 

表 8  基于国标法和微波消解参考条件(2)+(HNO3+HF)方法对市

售食品进行铝含量分析 
Table 8  Aluminum content of typical food in the market based 

on the national standard method and microwave digestion 
condition (2)+(HNO3+HF) 

市售食品 国标方法/(mg/kg) 
微波消解参考条件

(2)+(HNO3+HF) /(mg/kg) 

锅盔 18.3 36.8 

蔬菜锅盔 9.80 18.3 

绿豆粉丝 29.5 34.5 

蕨根粉条 168 232 

油条 82.0 97.0 

 

4  结论与讨论 

本文通过对比国标推荐的前处理方法和经优化的微

波消解方法, 对河南小麦、芹菜、猪肝、大虾和粉丝粉条

等生物成分标准物质进行消解, 测定其铝含量。结果表明, 

GB 5009.182-2017 中采用的单硝酸消解体系仅适用于毒性

较大的外源性铝, 在测定生物样品过程中会遇到消解不彻

底、测定结果偏低的现象。而采用优化后消解能力较强的

硝酸－氢氟酸体系在微波消解程序(2)条件下测定结果更

接近标准参考值, 更加准确。由于生物成分样本中大都含

有部分的硅, 硅主要以硅酸盐水合二氧化硅或单硅酸的形

式存在; 部分铝参与了硅酸盐的构成, 因此常规的消解方

法不能将其从晶格中释放出来。而经优化的方法可以较好

地将样品中被硅包裹的铝溶解出来, 极大地提高了检测的

准确性, 并且具有很好精密度、重复性和再现性, 优于传

统方法, 回收率也有明显提高。该方法的建立为规范食品

行业生产经营活动, 增强该领域食品安全监管工作的规范

性、科学性和有效性, 保障食品安全, 具有重要意义。 
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