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摘　要　研究了 ICP2A ES 测定苹果浓缩果汁中K、N a、Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu 和Pb 的各种条件。样品处

理方法简便, 避免了待测元素的污染和损失, 结果准确。检出限、精密度和准确度均符合质量管理的要求。
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1　前言
中国加入世贸组织后, 发达国家对中国的苹果浓缩果汁需求量日益巨增, 据统计, 2003 年中国

出口苹果浓缩果汁48 万 t, 出口苹果浓缩果汁占世界市场的57% [1 ]。苹果浓缩果汁中钾、钠、钙、镁、
磷、铁、锌、铜和铅的含量是极其重要的质量指标, 为了满足对苹果浓缩果汁质量的要求, 指导并监
控生产过程的质量[2 ] , 本文对苹果浓缩果汁中钾、钠、钙、镁、磷、铁、锌、铜和铅的分析方法进行了研
究, 按照欧盟果蔬汁饮料工业协会 (A IJN )的规定[3 ]和GB öT 18963—2003 标准[4 ] , 使用 ICP2A ES 进
行测定。苹果浓缩果汁样品处理, 用石英烧杯进行湿法硝化, 避免了钾、钠的污染, 减少了易挥发元
素的损失, 样品经硝化稀释后, 直接测定, 方法简便准确。本研究对钾、钠、钙、镁、磷、铁、锌、铜和铅
的测定条件进行了优化, 在国内首次用一种方法直接对苹果浓缩果汁中钾、钠、钙、镁、磷、铁、锌、铜
和铅进行测定。

2　实验部分

2. 1　仪器及工作条件

In trep idÊ 等离子体原子发射光谱仪 (美国热电公司)。激发功率1352W , 雾化气压力172. 4kPa。

溶液冲洗流量1. 85mL öm in, 溶液分析流量1. 85mL öm in, 样品冲洗时间30s, 延迟时间0。

2. 2　主要试剂与标准溶液

将质量浓度为1göL 的K、N a、Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu 和Pb 标准溶液用5% HNO 3 稀释, 配成浓

度为10m göL 的标准溶液用于谱线校准, 并配制 1m göL、5m göL、10m göL 的K、N a 混合标准溶液,

1m göL、5m göL、10m göL 的Ca、M g、Fe、Zn、Cu 和Pb 混合标准溶液, 1m göL、5m göL、10m göL 的 P

标准溶液。

硝酸为优级纯, 其他试剂均为分析纯, 实验用水为蒸馏水经去离子处理的超纯水。
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2. 3　样品及处理

苹果浓缩果汁选用市售100% 苹果果肉果汁。

取苹果浓缩果汁5. 00mL 于石英烧杯中, 加入浓硝酸10mL , 加盖表面皿, 放置过夜 (12h) , 在低

温电炉上加热回流蒸发至近干; 再加入10mL 浓硝酸加热蒸发至近干, 移入50mL 容量瓶中, 水稀释

至刻度, 摇匀, 此溶液为待测液。

3　结果与讨论
3. 1　分析谱线的选择

根据被测成分谱线波形, 分析每条谱线的强度、灵敏度以及干扰情况, 选择分析谱线如下: K

766. 491nm、N a 589. 592nm、Ca 393. 366nm、M g 279. 553nm、P 177. 499nm、Fe 259. 940nm、

Zn 213. 856nm、Cu 324. 754nm、Pb 220. 353nm。

3. 2　激发功率的选择

固定所有的仪器工作条件, 改变激发功率。激发功率由750—1500W 变化, 试验了各元素的谱

线强度。研究发现对于K、N a 这样的易激发元素, 激发功率过大, 由于电离作用增大, 相对谱线强度

反而增大; Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu、Pb 随着功率增大, 相对谱线强度增大, 但是当激发功率过大时, 背

景过大, 综合考虑同时测定9 种元素, 选择工作功率为1352W。

3. 3　雾化气压力的影响

在激发功率为 1352W 的条件下, 固定仪器其他工作条件, 雾化气压力由 103. 4—310. 2kPa 变

化, 实验表明, 当雾化气压力 172. 4kPa 时, 多数元素有最大的谱线强度, 所以本实验采用的雾化气

压力为172. 4kPa。

3. 4　测定酸度的影响

制备1m göL 混合标准溶液样品时, 加入不同量的硝酸, 测定对灵敏度的影响, 实验表明酸度对

本实验影响不大。在一定酸度下对本实验操作有利, 因此选择酸度5%。

3. 5　灵敏度与检出限

在实验最佳条件下, 测定系列标准溶液得到校准曲线方程, 求得灵敏度分别为S K = 15. 3

(m göL ) - 1、S N a= 136 (m göL ) - 1、S Ca= 19054 (m göL ) - 1、S M g= 1521 (m göL ) - 1、S P = 3. 21 (m göL ) - 1、

S Fe= 19. 4 (m göL ) - 1、S Zn= 240 (m göL ) - 1、S Cu= 42. 1 (m göL ) - 1、S Pb= 5. 49 (m göL ) - 1。

实验中按 IU PA C 的定义, 在最佳条件下测定空白液11 次, 检出限按公式CL = 3Ρn- 1öS
[6 ]计算,

结果分别为 K 0. 03m göL、N a 0. 01m göL、Ca 0. 01m göL、M g 0. 001m göL、P 0. 01m göL、

Fe 0. 005m göL、Zn 0. 002m göL、Cu 0. 008m göL、Pb 0. 01m göL。

3. 6　测定结果与回收率

在实验最佳条件下测定苹果浓缩果汁样品中K、N a、Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu 和Pb 的质量浓度,

结果见表1。
表 1　样品测定结果 (n= 10,mg·L - 1)

测定元素 K N a Ca M g P Fe Zn Cu Pb

X 518 357 179 16. 6 19. 5 3. 54 0. 573 0. 641 < 0. 01

Ρn- 1 15. 8 7. 72 6. 79 1. 05 0. 904 0. 223 0. 0487 0. 0603 -

RSD (% ) 3. 0 2. 2 3. 8 6. 4 4. 6 6. 3 8. 5 9. 4 -

　　从表1 看出, 本方法精密度较好。
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制备样品时, 在苹果浓缩果汁中加入表2 所示的K、N a、Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu、Pb 标准溶液, 测

定回收率。结果见表2。
表 2　样品标准加入回收实验 (mg·L - 1)

测定元素 K N a Ca M g P Fe Zn Cu Pb

原含量 518 357 179 16. 6 19. 5 3. 54 0. 573 0. 641 < 0. 01

加入量 300 150 200 20 20 4 0. 4 0. 4 0. 1

测得值 824 519 382 34. 9 40. 3 7. 71 0. 936 1. 01 0. 110

回收率 (% ) 102. 0 108. 0 101. 5 91. 5 104. 0 104. 3 90. 8 92. 3 110. 0

　　由表2 可见, 回收率在90. 8% —110% 之间, 表明有很好的测定准确度。

4　结论
本方法将样品硝化后, 直接完成K、N a、Ca、M g、P、Fe、Zn、Cu、Pb 的测定, 样品处理方法简单,

测定方法快速, 准确度高。
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D eterm ination of Potass ium , Sod ium , Calc ium ,M agnesium , Phosphorus,
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Abstract 　 T he variou s condit ion s fo r determ inat ion of po tassium , sodium , calcium ,

m agnesium , pho spho ru s, iron, zinc, copper and lead in the app le ju ice concen tra ted is studied by

ICP2A ES. T he experim en ta l condit ion s w ere op t im ized. T he m ethod is simp le w ith h igh p recision

and accu racy fo r quality con tro l.
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