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紫外分光光度法测定粉条中铝含量的 

两种前处理方法比较 

武琴园*, 吕  倩, 董  梅, 王  琴, 郑  敏, 韩金龙, 郭莉君 

(渭南市食品药品检验所, 渭南  714000) 

摘  要: 目的  比较干法灰化和湿法消解 2 种前处理方法对粉条中铝残留量测定的影响。方法  分别用干法

灰化和湿法消解两种方法处理样品, 采用国标方法显色后用紫外分光光度法测定加标样品及质控样中铝的含

量, 比较回收率和重复性。结果  干法灰化法回收率和重复性都明显高于湿法消解法。干法灰化法的回收率

为 99.3%~110.5%, 平均回收率为 104.3%; 湿法消解法的回收率为 70.2%~83.0%,平均回收率为 77.6%; 干法灰

化法的重复性 RSD 为 9.3%, 湿法消解法的 RSD 为 14.9%。结论  干法灰化法的前处理方法简单、快捷、可

操作性强, 对环境和实验者的危害更小, 更适合应用于粉条的批量检验。 
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Comparison of 2 pretreatment methods for determination of aluminium in 
starch noodles by ultraviolet spectrophotometry 

WU Qin-Yuan*, LV Qian, DONG Mei, WANG Qin, ZHENG Min, HAN Jin-Long, GUO Li-Jun 

(Weinan Institute for Food and Drug Control, Weinan 714000, China) 

ABSTRACT: Objective  To compare the effects of dry ashing and wet digestion on the determination of residual 

aluminum in vermicelli. Methods  Samples were treated by 2 pretreatment methods and analyzed by national 

standard method. Ultraviolet spectrophotometer was used to determine the content of standard-added samples and 

quality control samples. The recoveries and reproducibility of pretreatment methods were compared. Results  The 

recovery and reproducibility of dry ashing method were obviously higher than those of wet digestion method. The 

recoveries of dry ashing method were ranged from 99.3% to 110.5%. The average recovery was 104.3%. The 

recoveries of wet digestion method were ranged from 70.2% to 83.0%. The average recovery was77.6%. The RSD for 

reproducibility of dry ashing method was 9.3% and the wet digestion method was 14.9%. Conclusion  The 

pretreatment method of dry ashing is easy, fast, maneuverable and less harm to the environment and the experimenter, 

which is more suitable for batch inspection of vermicelli. 
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1  引  言 

粉条是以大米、豆类、薯类等为原料加工制成的丝状

或条状干燥的淀粉制品。粉条加工在我国有千余年的历史, 

各地均有生产, 有“无明矾做不成粉条”的说法。因其价格

低廉且烹饪过后口感爽滑极富弹性, 深受广大群众喜爱。
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近年来, 在监督抽检中粉条中铝超标的现象屡见不鲜[13]。

它在生产过程中通常使用明矾(硫酸铝钾)作为絮凝剂, 我国最

新标准规定粉条中铝残留量(以干物质计)不超过 200 mg/kg[4]。

铝是一种低毒性的金属元素, 它被人体摄入后不会引起急

性中毒, 但不易代谢, 会在体内蓄积。铝进入细胞后可与

蛋白质、酶等成分结合, 影响体内的多种生化反应, 导致

功能障碍。已有大量的科学研究显示[58], 长期过量摄入铝

会严重危害人体健康。因此, 建立准确、快速方便的方法

测定粉条等食品中的铝显得很有必要。 

目前国内有关铝的检测标准主要是 GB 5009.182- 

2017《食品安全国家标准食品中铝的测定》[9]。虽然也有

一些学者探讨了原子吸收、电感耦合等离子体质谱

(inductively coupled plasma mass spectrometry, ICP-MS)等

方法[1014]检测铝, 但考虑到实验成本、效率等因素, 目前

紫外可见分光光度法的应用仍最为广泛。紫外可见分光光

度法在实际操作中也存在一定的局限性, 比如空白值高、

结果易受干扰、环境污染大、操作繁琐等[1517]。因此本实

验以常见的不合格产品粉条为例, 详细比较了湿法消解法

和干法灰化法 2 种前处理方法, 重点考察了影响实验结果

准确性的回收率和重现性, 以期为提高粉条中铝残留量检

测的准确性及批处理效率提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

LAMADA25 紫外可见分光光度计(日本岛津公司); 

XB320M 电子天平(上海天美科学仪器有限公司); DB-2-4 可

调式温控电热板(天津红杉实验设备厂); SX-8-10 箱式电阻炉

(北京科伟永兴仪器有限公司); PB-10 酸度计(德国 Sartorius)。 

铝单元素标准溶液(100 μg/mL, 中国计量科学研究

院); 粉条中铝的质控样(BGW10122, 标准值为 70.1 mg/kg, 

中国计量科学研究院), 扩展不确定度(mg/kg, k=2)。 

盐酸、硫酸(优级纯, 北京化工厂); 硝酸(优级纯, 德

国默克公司); 无水乙醇、氨水、铬天青 S、TritonX-100(分

析纯, 国药集团试剂有限公司); 溴代十六烷基吡啶(分析

纯, 玛雅试剂有限公司); 乙二胺、对硝基酚、抗坏血酸(分

析纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 

(1) 湿法消解 

称取试样 0.2~3 g, 置于锥形瓶中, 加入 10 mL 硝酸, 

0.5 mL 硫酸, 在可调式控温电热炉或电热板上加热消化, 

直至消化液呈无色透明或略带黄色, 取出冷却, 用水转移

定容至 50 mL 容量瓶中, 混匀备用。同时做空白实验。 

(2) 干法灰化法 

称取试样 0.2~3 g, 置于石英玻璃坩埚中, 在电炉上预

灰化, 不冒黑烟时移入马弗炉中, 升温至 550 ℃碳化 2 h, 

放冷后取出。若灰化不完全, 再移入马弗炉中继续灰化 1 h, 

放冷后取出。用体积分数 1%的硫酸转移至 50 mL 量瓶中, 

定容至刻线, 摇匀备用。同时做空白实验。 

2.2.2  样品测定 

(1) 铝标准曲线的制备 

分别准确吸取 1.00 μg/mL 铝标准溶液 0.00、0.500、

1.00、2.00、3.00、4.00、5.00 mL, 分别置于 25 mL 比色管

中，并依次向各管中加入 1%硫酸溶液 1 mL, 加水至 10 mL

刻度。向标准管中滴加 1 滴对硝基苯酚乙醇溶液(1 g/L), 混

匀, 滴加氨水溶液(1:1, V:V)至浅黄色, 滴加 2.5%硝酸溶液至

黄色消失, 再多加 1 mL, 加入 1 mL 抗坏血酸溶液(10 g/L), 

混匀后加 3 mL 铬天青 S 溶液(1 g/L), 混匀后加 1 mL 3% 

TritonX-100 溶液, 3 mL 溴代十六烷基吡啶(CPB)溶液(3 g/L), 

3 mL 乙二胺-盐酸缓冲溶液, 加水定容至 25.0 mL, 混匀, 

放置 40 min, 待测。 

(2) 样品显色 

分别吸取 1 mL试样消化液、空白溶液分别置于 25 mL

具塞比色管中，加水至 10 mL。试样管中滴加 1 滴对硝基

苯酚乙醇溶液(1 g/L), 混匀, 滴加氨水溶液(1:1, V:V)至浅

黄色, 滴加 2.5%硝酸溶液至黄色刚刚消失, 再多加 1 mL, 

加入 1 mL 抗坏血酸溶液(10 g/L), 混匀后加 3 mL 铬天青 S

溶液(1 g/L), 混匀后加 1 mL 3% TritonX-100 溶液, 3 mL 

CPB 溶液(3 g/L), 加 3 mL 乙二胺-盐酸缓冲溶液, 加水定

容至 25.0 mL, 混匀, 放置 40 min, 待测。 

(3) 测定 

用 1 cm 比色皿, 于 620 nm 波长处, 用紫外分光光度

计测定显色后的试样溶液吸光度, 外标法定量。 

3  结果与分析 

3.1  干法灰化法的前处理方法摸索 

干法灰化前处理方法的摸索中, 首先使用了常用的陶瓷

坩埚, 实验结果明显偏大, 原因是陶瓷坩埚中铝的成分干扰

了样品的测定, 最后选用石英坩埚避免了容器自身影响。 

灰化结束后需选择适当的介质转移出样品。本实验考

察了纯水、0.5%硫酸、1%硫酸和 1%盐酸。实验结果显示, 

用 1%硫酸作为稀释液, 结果稳定可靠。 

在干法灰化法加标回收率实验时, 在石英玻璃坩埚

中直接加入标准溶液做空白加标实验, 加标回收率只有约

20%, 而用同种方法做质控样时结果满意。经过高温后发

现坩埚中有肉眼可观察到类白色固体附着在底部, 无法用

稀释液完全转移。经过摸索, 取没有添加明矾的粉丝样品

置于石英坩埚中, 再进行加标实验, 结果回收率良好。 

3.2  回收率实验 

取一批没有添加铝的粉丝制品作为空白样品, 取 3 个
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水平进行加标实验。称取回收率样品适量, 加入铝标准溶

液。分别按两种前处理方法处理样品。按“2.2”项下方法测

定。考察两种前处理方法的回收率。测定结果见表 1、表 2。 
 

表 1  湿法消解法的回收率 
Table 1  Recoveries of wet digestion 

编号 
加标浓度 
/(μg/ml) 

加标体积 
/mL 

理论量 
/μg 

测得量 
/μg 

回收率
/% 

1 100 0.5 50 35.11 70.2 

2 100 0.5 50 40.34 80.7 

3 100 0.5 50 38.26 76.5 

4 100 1.0 100 80.71 80.7 

5 100 1.0 100 70.31 70.3 

6 100 1.0 100 82.85 82.8 

7 100 2.0 200 156.13 78.1 

8 100 2.0 200 166.05 83.0 

9 100 2.0 200 152.60 76.3 

 

表 2  干法灰化法的回收率 
Table 2  Recoveries of dry ashing 

编号 
加标浓度 
/(μg/ml) 

加标体积 
/mL 

理论量 
/μg 

测得量 
/μg 

回收率
/% 

1 100 0.5 50 53.21 106.4 

2 100 0.5 50 54.14 108.3 

3 100 0.5 50 51.01 102.0 

4 100 1.0 100 100.69 100.7 

5 100 1.0 100 103.22 103.2 

6 100 1.0 100 110.52 110.5 

7 100 2.0 200 198.65 99.3 

8 100 2.0 200 205.33 102.7 

9 100 2.0 200 210.45 105.2 

 

分别比较两种前处理方法的加标回收率, 结果显示

湿法消解的回收率为 70.2%~83.0%, 平均回收率为 77.6%; 

干法灰化法的回收率为 99.3%~110.5%, 平均回收率为

104.3%; 干法灰化法的回收率明显高于湿法消解法。湿法

消解样品时 , 个人主观判断很关键 , 尤其是补加硝酸的

环节 , 可操作性不强 , 往往是由于个人观察到的情况有

差异导致最终结果的差距大; 相比较下 , 干法灰化法易

操作, 只要保证最后坩埚中的粉条样品完全变成白色或

者类白色的灰 , 再转移显色即可 , 且期间不使用大量的

硝酸, 避免了酸雾对实验人员的危害及环境的污染。 

3.3  重复性实验及结果 

取一批粉条样品, 称取 6 个平行样, 分别按两种前处

理方法处理。按“2.2”项下方法测定, 测定结果见表 3。 

实验结果显示, 湿法消解法的重复性测定结果的相

对标准偏差(relative standard deviation, RSD)为 14.9%; 干

法灰化法的重复性测定结果的 RSD 为 9.3%。干法灰化法

的前处理方法重复性更佳。 

3.4  粉条样品及质控样品测定 

取粉条样品和质控样, 分别按两种前处理方法处理, 紫

外可见分光光度法测定, 外标法计算样品中铝的含量。10

批粉条样品及粉条质控样的铝含量测定结果见表 4。 

从 10 批粉条的铝残留测定结果可以看出, 干法灰化法

的测定结果都比湿法消解法的高。质控样的标示值为   

70.1 mg/kg, 干法灰化法的测定结果为 66.5 mg/kg, 与标示

值更接近 , 回收率达到 94.9%, 而湿法消解法的结果为  

52.8 mg/kg, 回收率为 75.3%。样品的测定结果显示, 批号为

7、8、10的3批样品的含量在粉条铝残留量限度值(200 mg/kg)

的附近, 其最终结果的判定风险大, 因此选择回收率和重现

性更佳的干法消解法更符合实际实验要求。 

 
表 3  粉条中铝测定的重复性(n=6) 

Table 3  Repeatability of aluminium determination in starch noodles(n=6) 

编号 1 2 3 4 5 6 平均值 RSD/% 

湿法消解法铝含量/(mg/kg) 190.5 200.6 189.8 196.1 160.4 175.9 185.6 14.9 

干法灰化法铝含量/(mg/kg) 220.1 215.1 210.0 235.2 210.4 219.8 218.4 9.3 

 
表 4  质控样和 10 批粉条中铝的测定 

Table 4  Aluminum determination in quality control sample and 10 batches of starch noodles 

批号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 质控

湿法消解法铝含量/(mg/kg) 89.5 165.8 96.3 280.9 330.1 98.5 186.1 195.3 265.7 208.0 52.8

干法灰化法铝含量/(mg/kg) 110.1 179.6 122.5 290.6 350.7 113.7 200.8 209.9 281.0 228.1 66.5
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4  结  论 

紫外分光光度法测定粉条中铝含量, 国标中的前处

理方法为湿法消解法, 日常检验中发现该前处理方法耗

时、用酸量大, 实验中产生的酸雾对实验室的硬件及人员

也会造成不同程度的伤害。因此本实验探索了干法灰化的

前处理方法, 用 10 批粉条样品及质控样验证了该方法, 结

果表明干法灰化法的回收率和重现性都优于湿法消解法。

干法灰化法易于操作, 成本较低、环境友好, 对实验者的

毒害小, 可以应用于粉条中铝残留的批量测定。 
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