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7$结论
结果表明$本方法简单(快速(准确$绝大部分

除草剂在 8(!6 和 56 !J@UJ添加水平下的回收率在
b696ed!5696e之间$H<0小于 !#96e&方法灵敏
度高$定量限均在 !6 !J@UJ以下&方法选择性好$能
有效消除基质干扰$适于测定各种蔬菜基质中 D8 种
除草剂的残留量’
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实验技术与方法
测汞仪固体直接进样测定保健食品中总汞的方法研究及方法比较

赵馨!周爽!马兰!尚晓虹!赵云峰
!国家食品安全风险评估中心"北京$!6665!$

摘$要!目的$研究测汞仪固体直接进样方法测定保健食品中总汞!通过与国标方法比较验证结果的可靠性% 方
法$采用测汞仪固体直接进样和原子荧光光谱法两种方法对保健食品中的总汞进行测定% 结果$几种不同浓度
加标的保健食品测汞仪测定的总汞结果与原子荧光法测定结果相符!回收率在 EEe d!!De之间!H<0q!6e% 结
论$测汞仪直接固体进样测定保健食品中总汞的方法具有准确"快捷"运行成本低"无环境污染等优点!和现有国
标原子荧光法测定同一样品!测定结果具有可比性!方法具有可推广性%

关键词!总汞& 保健食品& 固体进样& 直接测汞仪& 原子荧光光谱法& 食品安全

中图分类号!.!88&,D!#95#7&,D8b97!$文献标识码!/$文章编号!!66#<E#8D"56!7#67<65#8<6#

收稿日期!56!7<67<!8

基金项目!国家高技术研究发展计划"56!6//657667<6!#

作者简介’赵馨$女$主管技师$研究方向为食品卫生检验$)<AFBW’YBCJYBFCJ\HFCa!5D_ZKA

通信作者’周爽$女$助理研究员$研究方向为分析化学$)<AFBW’T]GKH[UHaJAFBW_ZKA

C3<3/&(.3’"-’$<-/*$-"*&’&+.3),#)% -’-/%53)$*)3,"2&/*$2-.(/*’1 .3"8&$
+&)$3"3).*’-"*&’&+"&"-/.3),#)% *’83-/"8+&&$

IGFK;BC$ IGKH *GHFCJ$ VF0FC$ *GFCJ;BFKGKCJ$ IGFK3HCRMCJ
"%GBCF(FQBKCFW%MCQM?RK?1KKS *FQMQL.BTU /TTMTTAMCQ$ XMBYBCJ!6665!$ %GBCF#

902")-,"% :0;3,"*<3$:K F̂WBSFQMQGMAM?ZH?LFCFWL]M?SB?MZQTKWBS TFA[WBCJAMQGKS RK?SMQM?ABCFQBKC KRQKQFWAM?ZH?LBC



!5#D$$ !
中国食品卫生杂志

%&’()*)+,-.(/0,11,,2&34’)() 56!7 年第 58 卷第 7 期

GMFWQG RKKS_=3"8&$2$ VM?ZH?LFCFWL]M?SB?MZQTKWBS TFA[WBCJFCS FQKABZRWHK?MTZMCZMT[MZQ?KAMQ?L‘M?MHTMS RK?
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FCS ‘BQGKHQ[KWWHQBKC_:GMAMQGKS ‘FTZKA[F?FPWMQKQGMCFQBKCFWTQFCSF?S AMQGKS FCS ZKHWS PMF[[WBMS CFQBKC‘BSM_

@3% A&)$2% :KQFWAM?ZH?L& GMFWQG RKKS& TKWBS TFA[WBCJ& SB?MZQAM?ZH?LFCFWL]M?& FQKABZRWHK?MTZMCZMT[MZQ?KAMQ?L&
RKKS TFRMQL

$$汞是多数保健食品需评价的卫生学指标之一’
与普通食品相比$保健食品组方复杂(基质及剂型
多样$尽管采用标准化方法可解决保健食品中汞的
测定 )!* $但面对大量的评价工作$快速(直接的检测
方法的研究变得尤为迫切’ 采用电热解<塞曼效应
的直接测汞仪具有测定结果可比(快速(操作简便(
无需消解试剂(检测成本低等优势$在食品检测中
的应用日益广泛 )5 g#* $但其在保健食品中的应用还
不够普及’ 本文比较了直接测汞仪与原子荧光
法 )8 gD*的测定结果$以说明直接测汞法对保健食品
中汞的测定的适用性$为进一步完善相关技术规范
提供支持’

!$材料与方法
!9!$主要仪器与试剂

./<"!8 m型测汞仪 "0-V);公司#(/1*<"E66
双道"北京科创海光#(分析天平"感量为 69! AJ#(
VF?T8 微波消解仪’

桃叶定值参考物质" *.V!8#b#(苹果叶定值参
考物质"*.V!8!8#均购自美国 (’*:$芹菜定值参考
物质"4Xk!66#E#(大米定值参考物质"4Xk!66!6#
均购自地质矿产部地球物理地球化学勘查研究所$大
豆粉定值参考物质":6b!67#购自 1/=/*$汞标准溶
液"4Xk6ED!b#购自中国计量科学研究院’
!95$方法
!959!$测汞仪工作原理

./<"!8 m型测汞仪的工作原理是基于 IMMAFC
效应的原子吸收光谱仪$仪器的光源<汞灯被放置在
一个永久磁场中$光源的共振发射波长为 58# CA$
共振线在磁场的作用下分裂出极化的 IMMAFC 组分
/m和 /g$/g组分通过吸收池$而 /m组分从吸收
池外部通过’ 在吸收池未通入汞蒸气时$两个 /组
分的强度是相等的$而当试样通过热解产生的汞蒸
气进入吸收池内时$/g组分的强度就会随汞蒸气
的浓度增大而衰减’ /m与 /g组分在强度上的差
别与汞蒸气的浓度成正比$经技术处理后得出样品
峰面积$经工作标准曲线换算得出总汞值’
!9595$样品前处理及测定

测汞仪固体直接进样法%样品经打碎并充分混

匀后$称取 69686 d69566 J于石英进样舟中"石英
舟经预先灼烧去除本底值#$在样品上均匀覆盖一
层 !66 d566 AJ分析纯无水碳酸钠粉末$推入测汞
仪进行检测’

原子荧光光谱法)8* %样品经打碎并充分混匀后$
称取约 697 J于聚四氟乙烯消解罐中$加入 8 AW硝
酸$浸泡过夜$微波消解仪消解"微波消解参考条件%
功率为 ! D66 k$!68 c升温 !6 ABC$保温!6 ABC&
!76 c升温 !6 ABC$保温 !6 ABC&!b6 c升温 !6 ABC$
保温 !6 ABC#后定容混匀’ 将原子荧光光谱仪调至最
佳状态$导入待测溶液进行检测’

5$结果与讨论
59!$线性试验

测汞仪采用称取梯度质量的汞定值参考物质
建立标准曲线$根据所测样品中总汞的含量选择不
同范围的标准工作曲线$线性范围 6968 d5 666 CJ’
图 ! 为分别称取 57(#8(DE("6(!!7 AJ大豆粉定值
参考物质":6b!67#$测定后绘制而成&图 5 为分别
称取 !7(5D(7"(85(D8 AJ桃叶定值参考物质" *.V
!8#b#$测定后绘制而成’

图 !$标准曲线<!

1BJH?M!$*QFCSF?S ZH?̂M<!

595$检出限和定量限
根据国际纯粹和应用化学联合会"’-=/%#对检

出限和定量限作出的规定$采用本方法在空白样品
中加标$测定的吸光度值达到 7 倍信噪比时$对应的
加标浓度为检出限&达到 !6 倍信噪比时$对应的加
标浓度为定量限’ 当称样量为 69! J时$检出限为
!98 !J@UJ$定量限为 #98 !J@UJ’
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图 5$标准曲线<5

1BJH?M5$*QFCSF?S ZH?̂M<5

597$样品基质效应的消除
采用测汞仪法测定样品时$部分保健食品在测

定过程中会出现强大的背景吸收$造成仪器计数困
难并极易出现假阳性’ 这种现象在其他文献中也
有提及 )b* $通常的做法是通过降低称样量$将背景
降低至可计数范围内进行测定$而称样量太小又会
造成测定的准确度和精密度降低(检出限增大等问
题’ 这种背景干扰现象在测定软胶囊时表现尤为
突出$为了解决这个问题$本试验在石英进样舟中
称量好样品后$再在样品上均匀地覆盖上一层无水
$$

碳酸钠粉末$无水碳酸钠可以吸收样品燃烧时产生
的一些酸性物质如硫化物(氮氧化物等$同时阻挡
住烟雾中的一些大分子颗粒$减少其引发的光散
射$从而降低了背景吸收对测定结果产生的不良影
响’ 以一个叶黄素软胶囊样品为例$如不覆盖无水
碳酸钠粉末$当称样量达到 76 AJ时$背景吸收峰就
已经超过允许范围$无法进行计数&而当在此样品
上覆盖一层无水碳酸钠粉末后$称样量为 !66 AJ时
几乎不产生干扰&当称样量达到 !86 AJ时$仍可正
常计数$其产生的背景值仅相当于称样量为 58 AJ
不覆盖无水碳酸钠粉末的背景值’ 进而本试验考
察了覆盖无水碳酸钠粉末对该样品加标回收率的
影响$具体结果见表 !’ 结果显示$在汞含量较高
时$二者结果基本一致$但汞含量较低时$不覆盖无
水碳酸钠粉末样品由于称样量少$干扰较大$其回
收率和标准偏差均明显落后于覆盖无水碳酸钠粉
末的样品’ 在样品上覆盖一层无水碳酸钠粉末不
但不会影响测定的准确性$而且可以有效地降低样
品的背景吸收$减少干扰$保证结果测定的准确度
和精密度’

表 !$无水碳酸钠对软胶囊中汞测定影响"1 fD#

:FPWM!$.KWMKRFCGLS?KHTTKSBHAZF?PKCFQM
加标浓度
"!J@UJ#

覆盖无水碳酸钠粉末 不覆盖无水碳酸钠粉末
测定值"!J@UJ# 回收率"e# H<0"e# 测定值"!J@UJ# 回收率"e# H<0"e#

896 #9" "596 d!!696 b9! 89D ED96 d!5E96 !59D

8696 #b9D "59# d"b96 595 #E98 "595 d!679" #9E

76696 5E79" "!9# d"D9" 596 5EE9b "!9b d!6D97 895

59#$方法的准确度和精密度
59#9!$实际样品加标试验

为验证测定实际样品时两种方法的可比性$本
$$

试验选取了常见的不同成分(不同剂型的保健食
品$进行了低(中(高 7 种水平的加标回收率和重复
性试验$具体结果见表 5’ 结果证明此两种方法在
$$

表 5$样品加标试验结果"1 fD#

:FPWM5$.MZK̂M?LKRQGMTFA[WM

样品名称$$$
加标量
"!J@UJ#

测汞仪法 原子荧光法

本底值
"!J@UJ#

测定值
"!J@UJ#

回收率
"e#

H<0
"e#

本底值
"!J@UJ#

测定值
"!J@UJ#

回收率
"e#

H<0
"e#

$ 颗粒剂
"营养补充剂#

$$包衣片
"螺旋藻#

$$糖衣片
"蜂产品#

$$硬胶囊
"灵芝#

$$软胶囊
"叶黄素#

896 896 EE96 d!!696 E95 897 "E96 d!!E96 b98
8696 q!98 #E95 "795 d!6!9E 79# q!96 #b9! E"9# d!6!9D 895
76696 5"59! "#9b d""9D !9b 5"898 "59b d!6#98 #9D
896 895 "D96 d!6E96 896 89! "696 d!!596 "96
8696 q!98 869E "D9E d!6895 797 q!96 859# "E9# d!6"9# 896
76696 5"D9D "#9D d!6#9! 79b 5"69! "79! d!6!9D #98
896 895 "596 d!!D96 E9E 89! "#96 d!!696 D97
8696 q!98 #E9b "79# d!6D9D 89! q!96 #D9D Eb9# d!6895 89"
76696 5"E9" "89E d!6#97 797 5"897 "89E d!659! 59E
896 !!9# "#96 d!6D96 596 !!9" !6E96 d!!E96 798
8696 D97 8#9D "79D d""9D 59! D95 8b9! "D9# d!6E96 #9"
76696 76696 "!98 d!6898 89! 7!695 "!9b d!6"9D D9b
896 #9" "596 d!!696 b9! 895 "696 d!!#96 b9b
8696 q!98 #b9D "59# d"b96 595 q!96 859E "79# d!!59# E9!
76696 5E79" "!9# d"D9" 596 5"89# "598 d!6#96 896
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测定实际样品时$不论是低浓度样品还是高浓度样
品均能得到令人满意的结果$经配对 2检验$差异无
统计学意义"Ai6968#’
59#95$定值参考物的测定

为了进一步比对测汞仪法和原子荧光法两种
检测方法的准确度和精密度$试验选择了保健食品
基质以外的 8 种定值参考物%桃叶 " *.V !8#b #(
苹果叶 " *.V !8!8 #( 芹菜 " 4Xk!66#E #( 大米

"4Xk!66!6#及大豆粉":6b!67#’ 对其中的总汞进
行多次重复性测定$测汞仪法的精密度在 !9#e d
89!e之间$原子荧光法精密度在 !9"e db97e之
间$测定结果与定值参考值一致$经配对 2检验$两
种方法测定结果间差异无统计学意义"Ai6968#$
表明测汞仪法测定结果与传统方法具有可比性$具
体结果见表 7’

表 7$定值参考物的测定结果"1 fD#

:FPWM7$/CFWL]M?MTHWQTKRTQFCSF?S ?MRM?MCZMAFQM?BFWT

标准物质名称$ 标示值"!J@UJ#
测汞仪法 原子荧光法

测定值"!J@UJ# H<0"e# 测定值"!J@UJ# H<0"e#

桃叶" *.V!8#b# 7! lb 7!9E 89! 779# D9"

苹果叶" *.V!8!8# ## l# #79! 59" #795 #9!

芹菜"4Xk!66#E# !#9D l59# !#96 89b !89b #9#

大米"4Xk!66!6# 897 l698 897 !9D #9" b97

大豆粉":6b!67# 55!"!75 d76"# 55!9b !9# 55896 !9"

7$小结
在有效消除基质背景影响的基础上$通过测

汞仪法与原子荧光法的比对试验$可见固体进样
测汞仪适合于保健食品中总汞的测定’ 该方法无
需对样品进行酸消解$降低了前处理可能造成的
测定损失$且操作简便$快速准确$适合于保健食
品中汞的高通量分析$是值得推广使用的快速测
定法’
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