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微波消解--
原子荧光光谱法测量小麦粉中砷

引言：

砷属于《GB2762-2017 食品安全国家标准》

食品污染物限量元素之一，其中规定谷物中总砷

含量不能超过 0.5 mg/kg[1]；国际食品法典委员会

（CAC）在 2010 年第 72 次会议颁布了《食品和

饲料中污染物和毒素通用标准》，规定糙米总砷限

量为 0.35 mg/kg[2]。砷污染属于全球问题，中国属

于砷污染较严重的国家之一，主要分布于山西、内

蒙古、新疆、陕西、四川、安徽、湖南、贵州、吉

林、黑龙江、河南和山东等地区，其中一些地区存

在严重砷中毒事件。

地 方 性 砷 中 毒 主 要 是 因 环 境 污 染， 当 地 居

民 长 期 通 过 饮 水 和 食 物 摄 入 过 量 的 砷 而 引 起 的

[3]。研究发现，砷可以通过呼吸道、消化道和皮

肤进入人体，在人体内富集可引起皮肤损害以及

全身各系统、各器官的毒副反应，甚至发生癌变

［4-10］，直接威胁人民的身体健康和生命安全。在

砷污染区发现，砷过量不仅影响农作物的品质和

摘要：我国是砷污染比较严重的国家，土壤中砷通过食物链进入人体，对人民的身体健康造成极

大的影响，因此加强食品中砷含量快速准确的检测很有必要。本文建立了微波消解 - 原子荧光

光谱法检测小麦粉中的 As 元素含量的方法，对微波消解和仪器使用条件进行了优化，检测方法

快速，简单。工作标准曲线显示 As 元素在（0.2000 ～ 5.0000）ug/kg 质量浓度范围呈线性关系，相

关系数为 0.9999。小麦粉中 As 元素检测结果为 0.412 mg/kg，标准偏差为 0.009 mg/kg。采用

GBW(E)100493 标准物质对本实验所采用的方法进行验证，结果显示测定值和标准值一致，表明

本实验中小麦粉中 As 元素的测定方法是可靠的。
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产量 [11,12]，而且很容易富集在植株体内进入食物

链 [13-15]。在贵州黔西南洲兴仁县交乐村污染区三

个区域进行小麦采样，用氢化物发生 - 原子荧光

光谱法对其中砷进行了检测，其中两个区域的砷

含 量 分 别 为 0.85 mg/kg 和 0.58 mg/kg [16]， 超 过

了 GB2762-2017 中 规 定 的 砷 限 量。 研 究 数 据 出

示，人体通过食物摄入的砷含量占人体砷总量的

20%[17]。这些研究资料和数据警示我们对人类生

存环境和食品中砷含量及时准确的检测，对保护

人民身体健康具有非常重要的意义。

本文针对目前国内 As 元素污染的现状，结合

甘肃省白银地区土壤遭受重金属严重污染情况，从

白银污染区选取小麦样品进行实验。本实验采用微

波消解 - 原子荧光光谱法（AFS）测定小麦样品中

的 As，优化了实验条件。通过 GBW(E) 100493 小

麦粉成分分析标准物质对实验方法进行验证，测定

结果与标准值一致。

1 实验部分

1.1 主要仪器和试剂

原子荧光光谱仪：型号 PF7，北京谱析仪器

公 司； 电 子 天 平： 型 号 AT201， 瑞 士 Mettler-

Toledo 公 司； 超 纯 水 机： 型 号 Milli-Q Integral 

5， 美 国 Millipore 公 司； 微 波 消 解 仪： 型 号

Multiwave PRO，奥地利 Anton Paar 公司；鼓风

干燥箱：型号 DHG-9920A，上海一恒公司；碾

磨 仪： 型 号 ZM200， 德 国 Retsch 公 司； 筛 分

仪： 型 号 AS200， 德 国 Retsch 公 司。 试 剂： 砷

单元素溶液标准物：GBW0861，标准值 1000ug/

mL， 中 国 计 量 科 学 研 究； 小 麦 粉 成 分 分 析 标

准 物 质：GBW(E) 100493， 标 准 值 0.04mg/

kg±0.01mg/kg，钢研纳克检测技术有限公司；优

级纯硝酸；优级纯盐酸；分析纯硼氢化钾，抗坏

血酸和硫脲；超纯水（18.2MΩ.cm）。

1.2 实验方法

1.2.1 样品采集与制备

小麦粉标准物质原料采自白银重金属污染区东

大沟沿岸，将选购的小麦经过脱壳、除杂、清洗

后，于 80℃的温度条件下烘干 24 小时。分批置于

碾磨机中粉碎，用筛分仪通过 100 目筛网筛分，筛

分后的样品装在 PE 封口袋中密封干燥保存，等所

有的粉碎筛分步骤完成后，将全部样品置于滚筒式

均分仪，进行 360 度方位摇匀至 24h，使其最大可

能达到均匀。均分好的样品在干净工作台上进行双

层包装，首先将样品装入专用聚乙烯材质的食品级

真空袋，用真空封口机抽真空熔封；外包装采用复

合膜铝箔袋二次抽真空密封，以防样品稳定性受外

界环境的影响。最后经 60Co 辐照灭菌后于避光干

燥处储存。

1.2.2 样品前处理

消解样品时，先在消解罐中加入分析纯浓硝

酸 6mL, 设定清洗消解条件，于微波消解仪中微波

消解清洗，冷却后再分别用自来水和纯净水各冲洗

1 遍，再加分析纯浓硝酸重复上述微波清洗操作两

次，以防消解系统引入干扰。清洗好后，用重量法

在消解罐中依次称取约 0.5g（准确到 0.0001g）的

小麦粉样品 7 份，GBW(E)100493 标准物质 2 份，空

白 2 份，分别加入 6 mL 的浓硝酸，置于微波消解

仪中消解（消解条件见表 1）。

消 解 好 的 样 品 转 移 至 50mL 带 盖 聚 乙 烯 管

中，先用超纯水多次清洗消解管壁，再转移至聚

乙烯管中，尽量使消解罐中的样品完全转移，以

防 损 失； 其 后 加 入 5mL 的 5% 的 抗 坏 血 酸 和 5%

的硫脲的混合溶液，再加超纯水至 50mL 左右，准

确称量；用聚乙烯管和溶液总重量减去空聚乙烯

管质量，获溶液质量，再用溶液质量除以小麦粉

样品质量得样品稀释倍数，记录称量数据，待反

应约 1 小时后待测。
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表 1  微波消解方法

Table 1 Microwave digestion method

1.2.3 校准曲线的配制

采用重量法称取一定量（精确到 0.0001 g）As

单元素溶液标准物质到带盖 50mL 聚乙烯管中 , 加

2%HNO3 稀释成浓度为 50.0000 ug/kg 的标准储备

液。再准确称量一系列储备液，依次加入 5 mL 的

抗坏血酸和硫脲的混合溶液，再加 2% 硝酸至 50 

mL, 准确称量配制成浓度为 0.2424 ug/kg、0.4864 

ug/kg、0.9723 ug/kg、2.429 ug/kg 和 4.8677 ug/

kg 的标准系列。由工作校准曲线（见图 1）可见，As

元素在 (0.2000 ～ 5.0000) ug/kg 质量浓度范围呈线

性关系，线性方程为 y=586.02x-11.75（y 表示荧

光信号强度，x 表示标准系列溶液浓度；），相关

系数为 0.9999。

图 1  As 的标准曲线

Figure 1 Standard curve of arsenic

1.2.4  仪器工作条件

原子荧光光谱仪优化参数：光电倍增管电压

280 V；主灯电流为 40 mA；辅灯电流 40 mA；载

气流量 300 mL/min；屏蔽器流量 600 mL/min；读

数时间 20s；读数方式采用峰面积。图 2 小麦粉样

品在不同温度下的失水率对比。

  

2 结果和讨论

2.1 微波消解条件优化

首先保证微波消解系统足够清洁，以免污染样

品，致使测定过程带来干扰。用微波消解仪一次性

消解样品，压力太小、温度太低，样品消解不完全；压

力太大，温度太高，样品中易挥发元素会因酸气泄

漏造成元素损失。对难消解样品也可根据其化学性

质加入氧化性更强的酸或氧化试剂。通过条件优化

在小麦粉中加入 6mL 浓硝酸在高温高压的微波条

件下（见表 1）就能消解成无色澄清透明的溶液，满

足检测要求，因此不考虑加入其他强氧化性酸。

2.2 仪器参数的优化

实验显示仪器的灯电流越大，激发的荧光强度越

大，仪器灵敏度越高，噪声也会随之增加，而且灯电

流过大，会导致灯的寿命变短 [18]，故在满足测定条件

的原则下，尽量选择低电流。在本实验中，灯电流选

取 40mA。而光电倍增管的负高压越大，仪器灵敏度相

应增大，噪声也随着增强，综合考虑信噪比和灵敏度

适合实验测定的情况下，本实验选择了 280V 的负高压。

载气流量过小不能及时携带砷的氢化物进入石

英炉，致使荧光信号变弱，而载气流量太大，气化

的原子在光路中滞留周期短，同样减弱砷的荧光信

号 [19]。屏蔽气体主要给原子化气一个稳定的外围

环境，以免氢化物氧化，也能稳定火焰和提高荧光

发射强度的作用 [19]。此次测定载气和屏蔽气流量

分别设定为 300 mL/min 和 600 mL/min，既保证

仪器性能稳定，也能获得较高的灵敏度。
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序号 步骤 功率
时间

（min）
E

1 功率爬坡 700 W 10
内部温度限

值 ：2 40℃；

红外温度限值：190℃ 

2 保持功率 700 W 5

3 功率爬坡 1400 W 10

4 保持功率 1400 W 25

5 冷却 / / 70℃
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2.3 还原剂的选择

所用硼氢化钾和氢氧化钾的量太大会生产过量

氢气稀释砷氢化物 [16，18]，降低灵敏度，过少使反

应不彻底，同样将减弱荧光信号，影响测量结果，结

合这些因素选用 10 g/L 硼氢化钾溶液和 5g/L 的氢

氧化钾溶液作为该实验的还原剂。

2.4 共存元素干扰

由 于 小 麦 粉 基 体 比 较 复 杂， 共 存 元 素

多。 通 过 干 扰 实 验 [18-23] 发 现 绝 大 部 分 元 素

Zn、Cd、Cr、Mo、Mn、Ca、Mg、Al、Sr 等

离 子 只 有 共 存 量 非 常 大 时 才 对 砷 的 测 定 造 成 干

扰；Cu、Co、Fe 和 Ni 等元素共存量比较大时会

干扰 As 元素的检测，加入 5% 的硫脲和 5% 的抗坏

血酸可形成络合物 , 起到配位剂和掩蔽剂的作用，从

而消除这些元素的干扰。通过电感耦合等离子体质

谱法测得上述元素含量远远低于上述文献中共存离

子的量。本实验选用 5ug/L 的硫脲和 5ug/L 的抗坏

血酸作为掩蔽剂以防共存元素干扰。

2.5 小麦粉样品失水率计算

小麦粉样品在整个制作过程中，通过很多环

节，在最终的样品中会引入一定的水分含量，尤其

是开袋之后泄真空的样品，容易吸收空气中的水

分。为了测定结果准确可靠，要么消解样品前对样

品进行干燥脱水，要么计算样品失水率进行水分校

正。本实验在 60℃、80℃和 100℃三个温度条件下

进行水分测试，1h 称量记录结果 1 次，总共测量

9h, 测试结果见图 2。

图 2 所示，60℃ 时，样品烘干 5h 后失水率趋

于稳定；80℃时，烘干 2 h 后样品失水率基本趋于

稳定；而 100℃时，烘干 1h 样品失水率已趋于稳

定。综合上述三个温度条件，本实验建议温度 80 

C ，烘干时间 2 h 进行样品测定前的失水处理，既

保证效率，也防止样品中易挥发元素损失。

图 2 小麦粉样品在不同温度下的失水率对比

Figure 1 Comparison of the water loss rate for different 
temperatue in wheat folur

2.6 测量结果

将 1.2.2 中消解好的样品溶液通过原子荧光光

谱法对 As 元素按照上述方法进行测定，每个样品

平行测定 2 次，计算获得 As 元素在小麦粉样品中

含量 0.412 mg/kg，标准偏差为 0.009 mg/kg，相

对 标 准 偏 差 为 2%（ 见 表 2）。 为 了 保 证 测 量 结

果的准确和实验方法的可行和可信，用小麦粉标

准物质 GBW(E)100493 对测定方法进行验证，测

量 数 据 0.0409 mg/kg， 标 准 偏 差 为 0.0002 mg/

kg；GBW(E)100493 的 As 元素标准值为 0.04 mg/

kg，扩展不确定度为 0.01 mg/kg，方法验证结果与

标准值比较见表 3。数据结果显示 GBW(E)100493

标准物质测定结果和标准物质标准值一致，说明该

方法对测定小麦粉中的 As 元素是可靠的。

安全与检测
SAFETY AND TESTING

样品号 1 2 平均值

1 0.427 0.422 0.425

2 0.404 0.405 0.405

3 0.418 0.423 0.421

4 0.407 0.397 0.402

5 0.417 0.421 0.419

6 0.402 0.403 0.403

7 0.418 0.421 0.412

测定结果和标准偏差 0.412 ±0.009；相对标准偏差为
2%。 
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表 2  小麦粉中 As 元素含量测定结果     ( 单位：mg/kg)

Table 2 Determination results of arsenic in wheat flour (unit: mg/kg)

表 3 小麦粉中 As 元素测定方法验证结果       ( 单位：mg/kg)
Table 3 Verification result for the determination method of 

arsenic in wheat flour (unit: mg/kg) 

3 结论

采用微波消解 - 原子荧光光谱法测定小麦粉中

的砷含量，建立了微波消解和仪器工作较优条件。As

元 素 在（0.2000 ～ 5.0000）ug/kg 质 量 浓 度 范 围

呈线性关系，线性方程为 y=586.02x-11.75，相关

系数为 0.9999；As 元素测定结果相对标准偏差为

2%。使用 GBW(E)100493 标准物质验证显示本实

验所采用的方法对小麦粉中 As 元素的测定是可靠

的，可用于类似食品基体中 As 元素的检验检测。
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GBW(E)100493 小麦粉成分分析标准物质测量值 

编号 1 2 平均值

1 0.427 0.422 0.425

2 0.404 0.405 0.405

测定值和标准偏差 0.0409±0.0002

GBW(E)100493 中 As 元素标准值和扩展不确定度
0.04±0.01


