
第 27 卷,第 3期 光　谱　实　验　室 Vol . 2 7 , No . 3

2 0 1 0 年 5 月 Chinese J ournal of Sp ectroscop y L aboratory May , 2 0 1 0

微波消解-等离子体原子发射光谱法
测定杨梅中的微量元素

� 联系人,电话: ( 0577) 86689601(办) ; E-mail : shenyan@ wzu. edu . cn

作者简介:王晓赛( 1986—) ,女,浙江省永嘉县人,本科生,主要研究方向为化学。

收稿日期: 2009-09-17;接受日期: 2009-10-25

王晓赛　沈 燕
�
　季小武

a
　朱小琼

a
　韩 超

a

(温州大学化学与材料工程学院　浙江省温州市茶山高教园区　325035)

a(温州出入境检验检疫局　浙江省温州市　325027)

摘　要　采用微波消解-电感耦合等离子体原子发射光谱法( ICP-AES)测定杨梅中 Fe、Mg、Ba、Cu、

Al、Zn、Mn、Co 8种微量元素,对样品的前处理条件进行了探讨, 通过加标回收实验, 验证了分析数据的可

靠性, 在最佳测定条件下, 方法检出限为 0. 0005—0. 0100�g/ mL, 相对标准偏差≤2. 8% , 加标回收率为

95. 7%—105. 1%。方法快速、简便、准确, 适合常规分析。
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1　引言
杨梅(Myrica rubra Sieb et Zucc. )为双子叶纲杨梅科乔木, 广泛分布于我国南方各地。树木常

绿,枝叶繁茂,成熟果实呈紫红色,颜色鲜艳诱人、果味酸甜,可供生食。有关杨梅中多种微量元素同

时测定的报道比较少。ICP-AES由于具有灵敏度高、精确度高、稳定性好、线性范围宽、基体效应

小、分析速度快以及多元素同时测定等优点而被广泛应用于元素分析
[ 1—3]
。目前, 尚未见有关

ICP-AES测定杨梅中多种微量元素含量的报道。温州是中国有名的杨梅之乡, 为此, 我们采用

微波消解-ICP-AES对杨梅中Fe、Mg、Ba、Cu、Al、Zn、Mn、Co 8种微量元素的含量进行了测定,以期

对温州杨梅资源的进一步开发利用和栽培技术的改进提供一些参考依据。

2　实验部分

2. 1　主要仪器和试剂

IRIS ADVANTAGE等离子体发射光谱仪(美国热电公司) ; MARS 微波消解系统(美国 CEM

公司)。

待测元素标准储备液:国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院研制,临用时用5%硝酸配制成应

用液;HNO3、H2O2均为优级纯。实验用水均为超纯水( 18. 2M�·cm)。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　样品制备及处理

新 鲜杨梅用去离子水洗涤3次, 晾干。准确称取杨梅1. 0g于聚四氟乙烯消解罐中,加入8mL

HNO3浸泡过夜, 再加入2mL H2O2 ,在微波消解系统中消解15min,待消解完全后,转移到25mL容



量瓶中用超纯水定容至刻度。平行制备2份试剂空白,待测。

2. 2. 2　仪器测试条件

射频发生器功率: 1150W;辅助气体流量: 0. 5L·min- 1;蠕动泵提取样品量: 1. 85L·min- 1; 玻

璃同心雾化器;旋流雾化室;雾化器压力186kPa; 工作气体:氩气(纯度99. 99%以上) ; 轴向观测。

3　结果与讨论

3. 1　样品的前处理条件

考虑到样品中有机物的含量、消解后生成盐的溶解性、所选用酸的空白值等因素, 实验设计了2

种消解体系: ( 1) HNO3 ; ( 2) HNO3-H2O2。消解剂用量实验表明, 8mL HNO3+ 2mL H2O2即可达到

良好的消解效果。通过15min 消解,消解液无色透明,样品消解完全。

3. 2　分析线的选择

ICP-AES 对每个元素的测定都可以同时选择多条特征谱线,而且光谱仪具有同步背景校正功

能,因此实验中对每个测定元素选取2—3条谱线进行测定, 综合分析强度、干扰情况及稳定性, 选

择谱线干扰少、灵敏度高的分析线,结果见表1。

表 1　元素分析线

元素 分析线波长( nm) 元素 分析线波长( nm)

Fe 259. 8 Mg 279. 6

Ba 230. 4 Cu 224. 7
Al 237. 3 Zn 206. 2
M n 259. 4 Co 238. 9

3. 3　干扰的排除

为了避免混合标准溶液中元素过多导致相互影响,我们将元素分成两组测定
[ 4]
。第一组: Fe、

Al;第二组: M g、Ba、Cu、Zn、Mn、Co; 在分析过程中依次把空白、标准溶液、样品进行测定,仪器软件

自动把试剂空白信号扣除, 可消除试剂对测定元素的影响。

3. 4　方法的检出限及精密度

对空白溶液重复测定10次, 取3倍标准偏差所对应的浓度为各元素检出限,结果见表2。
表 2　元素检出限

元素
检出限

( �g/ mL )

RSD

( % )
元素

检出限

( �g/ mL)

RSD

( % )

Fe 0. 0039 2. 5 Mg 0. 0026 1. 8

Ba 0. 0008 2. 1 Cu 0. 0048 1. 4
Al 0. 0100 2. 2 Zn 0. 0008 2. 8
Mn 0. 0005 1. 9 Co 0. 0064 2. 3

3. 5　回收率实验

在所确定的实验条件下,采用标准加入法测定各元素回收率, 测定结果见表3。
表 3　元素回收率结果

元素 原含量( mg/ kg) 加标量( mg/ kg) 加标测定值( mg/ kg) 回收率( % )

Fe 29. 6 30 58. 3 95. 7

Ba 0. 42 0. 5 0. 90 96. 0
Al 5. 1 5. 0 9. 9 96. 1
M n 7. 3 10. 0 17. 5 102. 0
M g 55. 4 50. 0 104. 1 97. 4
Cu 0. 83 1. 0 1. 8 97. 1
Zn 1. 5 2. 0 3. 6 105. 1
C o N. D. 1. 0 0. 98 98. 0
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3. 6　样品测定

在所确定的实验条件下,测定了产自温州3个不同地区的杨梅样品中微量元素的含量, 测定结

果见表4。
表 4　杨梅样品中元素含量的分析结果 (mg/ kg, n= 6)

产地 Fe Ba A l Mn Mg C u Zn Co

永嘉 24. 3 0. 53 4. 1 6. 1 69. 2 0. 74 1. 4 N. D.

高楼 31. 7 0. 57 7. 2 7. 8 69. 6 0. 64 1. 2 N. D.

茶山 29. 6 0. 42 5. 1 7. 3 55. 4 0. 83 1. 5 N. D.

　注: N . D.表示未检出。

从表中结果可以看出, 3 个不同产地的杨梅中所测 8种元素的含量情况差别不大, Co 均未检

出, Mg、Fe、Mn、Al、Zn、Cu、Ba 的含量依次降低,其中高楼杨梅的Mg、Fe、Mn、Al、Ba 含量略高于
其他两地杨梅,而茶山杨梅的Zn、Cu 含量相对略高。
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Abstract　The determinat ion of eight elements ( Fe, Mg , Ba, Cu, Al , Zn, M n, Co ) in my rica

rubr a Sieb et Zucc. w as carried out by ICP-AES. T he my rica rubra Sieb et Zucc. sample w as

dig ested by m icrow ave digest ion technique. Under the optimal condit ions, the detect ion limit is 0.

0005—0. 0100�g/ mL, and the RSD≤2. 8%. The r ecovery is in the range of 95. 7%—105. 1%. T he

exper imental results show that the method is easy, rapid and accuracy.
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