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原子荧光法检测食品中总汞的影响 

因素分析 
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摘要: 随着国民对营养健康的重视度提高，食品质量安全也成为了人们日常关注的重点，其中汞及其化合物在自

然界分布非常广泛，具有高挥发性、高毒性和有害蓄积的特点。本文对 GB5009.17-2021《食品安全国家标准 食

品中总汞及有机汞的测定》中第一法原子荧光光谱法在检测食品总汞时对样品前处理关键点、上机检测过程结合

检测实验进行了全面分析。前处理关键点的分析主要包括：样品称量、检测器具的清洗及使用、微波消解过程酸

的用量、微波消解程序的优化、设定及微波消解完成后对过量硝酸的消除方法等进行分析研究；样品在上机检测

时对检测设备原子荧光光度计关键参数的分析包括：仪器参数的设定及优化方式、仪器关键部件的日常维护方式

等方面；通过对整个检测过程各方面分析研究，找出影响检测结果准确性的主要因素进行改进和固化执行，进而

更有效的提高测定结果的准确性。 
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Abstract: With the increase of people's attention to nutrition and health, food quality and safety have also become the 

focus of people's daily attention, among which mercury and its compounds are widely distributed in nature, with high 

volatility, high toxicity and harmful accumulation. In this paper, the first method of atomic fluorescence spectroscopy in 

GB5009.17-2021 "National Food Safety Standard - Determination of Total Mercury and Organic Mercury in Food" was 

comprehensively analyzed in the detection of total mercury in food, and the key points of sample pretreatment, the 

on-machine detection process and the detection experiment were comprehensively analyzed. The analysis of key points 

of pretreatment mainly includes: sample weighing, cleaning and use of detection instruments, amount of acid in 

microwave digestion process, optimization and setting of microwave digestion program, and analysis and research on the 

elimination method of excess nitric acid after microwave digestion is completed. The analysis of the key parameters of 

the atomic fluorescence photometer of the detection equipment during the sample testing on the machine includes: the 

setting and optimization of the instrument parameters, the daily maintenance method of the key components of the 

instrument, etc.; Through the analysis and study of all aspects of the entire detection process, the main factors affecting 

the accuracy of the detection results are identified for improvement and solidification implementation, so as to more 
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effectively improve the accuracy of the measurement results. 

Keywords: Atomic Fluorescence Method; Total Mercury; Microwave Digestion; Influencing Factors 

 

1 引言 

随着国民对营养健康的重视度提高及国家对食品

安全的最严追责，食品质量安全也成为了人们日常关

注的重点。其中汞及其化合物在自然界分布非常广泛，

具有高挥发性、高毒性和有害蓄积的特点[1-2]。2015

年颁布的食品安全法中提出在食品安全风险监测和评

估中汞是一项不可或缺的限量检测指标[3]。食品中总

汞检测目前主要采用微波消解法的前处理技术，使用

氢化物原子荧光光谱法（HG-AFS）[4-8]进行检测，该

检测技术为痕量分析。在具体检测过程中前处理的影

响因素包括样品称量、消解时酸的加入量及消解程序

的优化设定、中和过量酸的方法、器具的清洗使用等；

仪器设备相关因素包括仪器参数的设置、气体压力的

控制、主要备件的更换等内容。 

上述因素直接或间接的影响了检测结果的准确性。

因此明确并控制食品中总汞项目检测过程中影响结果

准确性的因素，是提高结果准确性的最有效手段。 

2 总汞检测时样品前处理主要因素 

2.1 样品的称量 

痕量分析检验过程，样品的称量很容易被人忽略，

因为痕量分析检测灵敏度较高，称样量的选择对检测

结果影响很大，合理的选择称样量可以有效的减小检

测过程中产生的误差，食品中总汞检测样品的称量应

注意以下内容： 
(1) 称量前应使样品恢复至室温，并进行充分混匀，

使称量的样品均有代表性； 

(2) 根据不同状态样品选择合适的称样量，根据样

品状态及含量选择称样量，合适的称样量应确

保样品消解完全，同时具有较高的响应值； 

(3) 对未知含量的样品应该先选择符合方法要求较

小的称样量，避免含量过高对检测过程造成污

染；对已知含量范围的样品，如质控样、加标

回收率样品，选择称样量时尽量使得上机检测

时待测液浓度落在标准工作曲线中间浓度范围； 

2.2 检测器具的清洗及使用 

汞污染具有持久性，易迁移性，高度的生物富集

性[9]，因此检测汞过程中器皿的清洗和使用会对检测

结果的准确性产生直接影响，检测中使用的器具及器

皿的清洗需要注意以下几点内容： 

(1) 器皿使用前先用纯净水进行至少三次清洗，清洗

后将水沥干浸泡于硝酸（1+4）溶液中 24 小时以

上，也可以使用硝酸（1+1）浸泡过夜，取出后

使用纯净水将残留的硝酸冲洗干净，清洗过程最

好使用流动水，避免清洗过程产生二次污染； 

(2) 消解罐的使用，同批样品消解使用的消解罐应为

同一批次购买的消解罐，避免因使用次数不同产

生的磨损程度不一致，导致透过微波的能力不一

致使样品消解状态产生差异，一般旧批次消解罐

吸收微波能力增强，新旧批次消解罐混用，导致

新消解罐内样品消解不完全，检测值偏低。 

(3) 配制还原剂时尽量不要长时间使用玻璃器皿

盛装，如使用玻璃器皿配制完成后立即转移至

聚乙烯器具中，因为玻璃器材质对汞的吸附能

力要高于聚乙烯材质，反复使用的玻璃器皿吸

附的汞元素会被还原剂洗脱，会导致空白值增

大，使样品结果偏低。 

(4) 配制曲线或者检测加标回收率及质控样等明确含

汞元素样品的器皿需单独进行清洗浸泡，避免交

叉污染； 

(5) 浸泡器皿的硝酸溶液日常使用过程中做好防

护避免污染且需要定期进行更换，每日均有检

测样品时不要超过 2 个月； 

2.3 消解用酸的加入量及消解程序的 

优化设定 

对于微波消解法前处理，最关键的就是样品的消

解效果，而对消解过程产生直接影响的就是消解用酸

的加入量和微波消解仪消解程序的设定。目前

GB5009.17-2021 中体现的微波消解使用的酸为硝酸，

建议购买进口硝酸，根据日常数据对比进口硝酸空白

值较小杂质含量低； 
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硝酸的加入量应根据样品消解状态来判定，一般硝酸

加入量为 4-10mL，保证样品消解后应为澄清透明的样液； 

微波消解仪消解程序的设定应为一个梯度升温过

程，确保样品消解过程是一个平稳的反应过程，消解

程序的最高温度选择不易过高，但需保证消解后的样

品澄清透明。不同样品类型选择的消解程序不一致，

如样品成分比较复杂需要加完硝酸后静止过夜后进行

消解，以免压力过大产生危险。 

2.4 消除消解后过量硝酸的方法 

微波消解过程中加入的酸均为过量的酸，消解后

需将过量的硝酸进行去除。以免酸浓度过高与还原剂

发生剧烈反应，导致待测元素损失。常用的去除残留

硝酸的方法有加热蒸发法（俗称“赶酸”）[10-12]和氢氧

化钠中和法[13]。 

(1) 电热赶酸法：在专用赶酸加热板上温度设置在

80-160°C，赶酸时间约为 3-4 小时，该方法时

间较长对赶酸剩余量要求较高，容易出现将样

品蒸干导致检测值偏低。日常应将消解后的样

液剩余量控制 1mL 左右，可以使用一个空的

消解罐加入 1mL 清水作为参照。 

(2) 酸碱中和法去除硝酸：目前常用方法有加入

2-3ml 饱和氢氧化钠或者加入 2-3ml 氨基磺酸

溶液（100g/L）进行中和，加入饱和氢氧化钠

进行酸碱反应中和过量的硝酸，此方法反应比

较剧烈试样会出现冒泡、发热以及颜色变化等

现象，样液本身温度过高时还会发生喷溅现象，

反应结束后需要至少冷却 30min 以上才能够

进行转移。而使用 2-3mL 氨基磺酸溶液

（100g/L）中和残留硝酸则没有出现以上异常

现象，所以可以直接进行转移，大大缩短了实

验时间，提高了实验效率以及安全性[14]。 

酸碱中和法去除过量硝酸建议选择使用 2-3mL 氨

基磺酸溶液（100g/L）中和残留硝酸，反应时间短且反

应比较平和可以有效避免待测元素损失。 

3 总汞上机检测时仪器设备的 

影响因素 

3.1 仪器参数设置 

原子荧光光度计检测时涉及主要参数有负高压、

灯电流、原子化器高度、元素灯光斑位置、载气及屏

蔽气流量、读数时间、延迟时间； 
(1) 负高压及灯电流的选择：负高压和灯电流是保

证检测时仪器具有较高的灵敏度的重要参数，

但同时要求标准空白值不能过大，标准空白过

大导致样品检测荧光值负值较大，检测结果偏

低，建议日常样品空白及样品减去标准空白后

吸光度值不能小于-50。 

(2) 原子化器及元素灯光斑位置：原子化器高度选

择确保原子化器炉丝与屏蔽炉芯上端在同一

水平，同时保证光斑调节器刻度线在元素灯光

斑范围内；元素灯光斑位置调节对检测灵敏度

及准确性影响极为重要，日常需要调节空心阴

极灯的方向来保证激发光源能准确的照射在

火焰的中心[15]，上下高度需根据样品荧光值

进行调节，在保证较高灵敏度的情况下最好样

品荧光值＞-50；荧光值过低会导致检测结果

响应值低无法保证样品准确检出； 

表 1 相同加标浓度样品荧光值负值大小及灵敏度对回收率结果

的影响对比 

样本 
回收率本底

荧光值 
加标样荧光值 

0.010mg/kg 加标

回收率 

1 
-46.16 39.89 62.32% 

-38.69 44.79 70.66% 

2 
-5.10 373.20 108.16% 

-9.52 369.15 107.02% 

(3) 载气及屏蔽气流量调节：仪器默认值为仪器最

佳选择条件，但是仪器实际的气流量可能达不

到设置要求，每旬使用气体流量计检测载气气

路及屏蔽器气路实际流量，如果测得流量与仪

器设置不符可以对仪器载气及屏蔽气流量参

数进行调节使其实际气流量符合要求； 

(4) 读数时间及延迟时间设置：这两个参数实际就是

仪器的检测器检测待测元素时的时间，这个过程

会出现一个样品检测峰型，根据检测时样品的峰

型进行调节相关参数，样品提前出峰需要减小延

迟时间，相反则调大延迟时间，如通过调节延迟

时间样品出峰还是不完整则需要延长读数时间；

不完整的样品峰型会导致被测样品定量不准确； 

3.2 仪器关键部件日常维护 

原子荧光需定期维护的备件有元素灯、一级气液

分离器、屏蔽石英炉芯、点火炉丝及管路； 
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(1) 元素灯一般在相同浓度点工作液荧光值灵敏

度下降至新灯的 1/2 时更换，灵敏度下降过多

会导致工作曲线各浓度点荧光值跨度变小，从

而使回收率结果偏低，每次更换元素灯要对光

斑位置进行重新调节； 

(2) 一级气液分离器、屏蔽石英炉芯：由于一级气液

分离器、屏蔽石英炉芯为玻璃及石英材质对汞吸

附性强，需使用硝酸溶液（1+1）浸泡 24 小时后

更换，更换周期不超过 3 个月，否则使检测系统

产生记忆效应会变导致回收率结果偏高。

表 2 一级气液分离器及屏蔽石英炉芯更换前、后回收率结果对比 

备件更换前后 样品空白荧光值 本底样荧光值 加标样荧光值 0.010mg/kg 加标回收率 

更换前 42.0 
49.45 668.95 113.17% 

43.29 662.07 113.00% 

更换后 7.72 
20.95 550.39 105.05% 

20.08 523.80 100.48% 

 

(3) 点火炉丝及管路：一般在点火炉丝出现变形时

进行更换，而管路在每次更换一级气液分离器、

屏蔽石英炉芯时一起更换，因为长时间经历氧

化还原反应会使管路老化对汞的吸附变强，导

致检测系统污染，样品响应值降低。 

 

图 1 样品峰出峰提前 

 

图 2 正常样品峰 

4 结论 

通过对总汞检测结果准确性的影响因素分析得出

结论：对总汞这种痕量元素分析，日常要重点关注可

能产生污染的相关因素，还要关注空白值和检测灵敏

度的变化根据变化大小对使用试剂、设备备件、器皿

等进行及时的排查处理，以保证出具结果的准确性。 
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