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原子吸收光谱法测定花粉中的微量元素
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许昌学院化学系 , 河南 许昌　461000

摘 　要 　采用中温灰化样品 , 6 mol ·L - 1 HNO3 浸取灰化物 , 用 LaCl3 和 CsCl 消除相关干扰 , 应用标准曲

线法在同一溶液中利用空气2乙炔火焰原子吸收光谱法测定花粉中 Zn , Cd , Fe , Mn , Pb , Mg , Cu , K , Ca 和

Na 共 10 种元素含量。结果表明 , 花粉含有丰富的 Zn , Mg , K , Ca , Na 以及 Fe , Mn , Cu , 有害元素 Pb 的含

量很低 , Cd 未检出。以野霍香花粉为例 , 详细研究确定了合适的样品处理及消除干扰条件 , 考察了方法的

准确度和精密度。在选定的条件下 , 花粉中各元素间相互不干扰 , 可在同一份制备液中进行 10 种元素的分

别测定。方法的加标回收率在 9314 %～11210 %之间 , 相对标准偏差在 013 %～216 %之间 ( n = 5) , 测定结果

准确可靠。
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引 　言

　　花粉有着独特的营养价值和广泛的用途。目前 , 由花粉

加工而成的新型天然系列保健食品、饮料、药物和日用品投

放市场后 , 深受人们欢迎。建立快速、可靠、简便测定花粉

中微量元素的方法 , 从微量元素的角度考证花粉的药用价值

和保健功能 , 为生产提供可靠的微量元素含量数据 , 为进一

步开发利用这一丰富的植物资源 , 有着重要的实际意义。

花粉中微量元素的测定 , 国内文献报道很少 , 测量方法

一般是采用原子发射光谱分析法 [1 ] 。本文采用火焰原子吸收

光谱法测定了野霍香、虞美人和蒲公英花粉中的 Zn , Cd ,

Fe , Mn , Pb , Mg , Cu , K , Ca 和 Na 共 10 种元素。对样品的

处理条件和测定过程中可能存在的干扰等进行了详细研究。

1 　试验部分

111 　主要试剂与标准溶液

K , Na , Cu , Cd , Mn 标准溶液 (购自国家标准物质研究

中心 , 浓度均为 100μg ·mL - 1 ) 。硝酸锌、硝酸铁、硝酸铅、

碳酸钙、氧化镁等均为基准试剂 (上海试一试剂厂) , 硝酸

(分析纯 , 信阳市化学试剂厂) , 氯化镧 (分析纯 , 天津市华东

试剂厂) , 氯化铯 (分析纯 , 北京化工厂) 。实验用水为二次蒸

馏水。

Table 1 　Flame spectrometry working condition

元素 波长/ nm 灯电流/ mA 狭缝/ nm 空气流量/ (L ·min - 1) 乙炔流量/ (L ·min - 1) 增益/ V 燃烧器高度/ mm

Zn 21319 3 013 61 8 112 292 4

Cd 22818 3 014 61 5 115 256 6

Fe 24813 6 012 71 0 115 345 7

Mn 27915 4 012 61 5 115 330 4

Pb 28313 3 012 61 0 115 303 5

Mg 28512 4 014 61 0 115 158 7

Cu 32418 2 014 61 5 115 226 4

K 40414 4 014 61 5 110 264 4

Ca 42217 4 014 61 0 115 189 7

Na 58910 3 014 61 0 110 212 5
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　　Zn , Fe , Pb , Ca , Mg 标准储备液 (用相应的基准试剂配

制 , 浓度均为 100μg ·mL - 1 ) 。

112 　仪器与工作条件

WFX21F2B2 型原子吸收分光光度计 (北京第二光学仪器

厂) ; Cu , Fe , Mn , Zn , Pb , Cd , Ca , Mg , K和 Na 共 10 种元

素空心阴极灯 (北京第二光学仪器厂) 。仪器工作条件见表 1。

113 　样品来源与溶液制备

三种花粉均由河南卓宇蜂业有限公司提供。将花粉于

105 ℃烘干 3 h , 冷至室温后装入玻璃广口瓶中 , 放入干燥器

中备用。准确称取样品 015 g 左右于 30 mL 瓷坩埚中 , 置电

炉上炭化 [2 ]至不冒烟 , 移入马弗炉于 550 ℃进一步灰化 2 h ,

取出冷却后用 4100 mL 6mol ·L - 1 HNO3 溶解 , 转入 100

mL 容量瓶中 , 再加入 50 mg ·mL - 1 La ( Ⅲ) 溶液 4100 mL ,

200 mg ·mL - 1 CsCl 溶液 0180 mL , 同时制备空白溶液 , 按

表 1 工作条件 , 测量各元素的吸光度。

2 　结果与讨论

211 　样品处理条件的选择

21111 　灰化温度的选择

准确称取一定量的样品 (以野霍香花粉中 Cu , Zn , Mn

的吸光度测定为例) 6 份于 30 mL 瓷坩埚中 , 在电炉上低温

灰化至无烟 , 移入马弗炉中分别于 450 , 500 , 550 , 600 , 650 ,

700 ℃灰化 2 h , 取出冷至室温 , 用 4100 mL 6mol ·L - 1

HNO3 溶解后转入 100 mL 容量瓶中 , 定容摇匀 , 按表 1 的

工作条件 , 测量这些元素的吸光度 , 其结果见表 2 , 可见灰

化温度以 550 ℃为宜。

Table 2 　The effect of cinefaction temperature on

the absorbency of elements

元素
灰化温度/ ℃

450 500 550 600 650 700

Zn 01 157 01160 01 164 01 157 01163 01156

Mn 01 084 01084 01 092 01 090 01091 01089

Cu 01 006 01008 01 014 01 012 01014 01014

21112 　灰化时间的选择

为了选择适宜的灰化时间 , 仍以野霍香花粉中 Cu , Zn ,

Mn 的测定为例。固定灰化温度 550 ℃, 研究了 1 , 115 , 2 ,

215 , 3 , 315 h 系列灰化时间对这些元素吸光度的影响 , 其结

果见表 3 , 灰化时间以 2 h 为宜。

Table 3 　The effect of cinefaction time on the absorbency

of elements

元素
灰化时间/ h

1 115 2 21 5 3 315

Zn 01 128 01174 01 175 01 174 01178 01174

Mn 01 066 01077 01 080 01 079 01079 01076

Cu 01 004 01010 01 013 01 011 01010 01009

Table 4 　The effect of different dipping2acid2solution

on the absorbency of elements

元素
浸取用酸/ (6 mol ·L - 1)

HCl HNO3 HClO4

Zn 01 173 01178 01 174

Mn 01 088 01088 01 082

Cu 01 012 01014 01 014

21113 　浸取用酸的选择

为了选择适宜的浸取用酸 , 固定温度 550 ℃, 灰化时间

2 h , 分别用 6 mol ·L - 1 的 HCl , HNO3 , HClO4 溶液 4100

mL 浸取等质量的灰化后的样品 , 然后定容至同样的体积。

以野霍香中 Cu , Zn , Mn 的测定为例 , 在表 1 所示的工作条

件下测量这些元素的吸光度 , 其结果见表 4。

　　表 4 结果表明 , 三种酸对这些元素吸光度的影响差别不

大 , 本文选择 6 mol ·L - 1的 HNO3 作为浸取用酸。

21114 　HNO3 用量的选择

固定温度 550 ℃, 灰化时间为 2 h , 分别用 3100 , 4100 ,

5100 , 6100 , 7100 , 8100 mL 6 mol ·L - 1的 HNO3 浸取灰化

后的样品 , 考察了不同用量的酸对野霍香花粉中 Cu , Zn ,

Mn 吸光度的影响 , 结果列于表 5 , 表明 6 mol ·L - 1 HNO3

4100 mL 的浸取效果最好。本文选择浸取用 6 mol ·L - 1

HNO3 的量为 4100 mL 。

Table 5 　The effect of dosage of HNO3 on

the absorbency of elements

元素
6 mol ·L - 1 HNO3 用量/ mL

3100 4100 51 00 61 00 7100 81 00

Zn 01 153 01183 01180 01 164 01 158 01155

Cu 01 013 01014 01013 01 011 01 011 01011

Mn 01 085 01086 01085 01 084 01 084 01083

212 　标准曲线及各元素相互干扰情况

准确移取 10100 mL 按 113 方法制备的试样溶液分别于

6 支 100 mL 容量瓶中 , 然后依次分别加入不同 量 的待测元

素的标准溶液和 4100 mL 6 mol ·L - 1 HNO3 , 4100mL 50

mg ·mL - 1 La ( Ⅲ) , 0180 mL 200 mg ·mL - 1 CsCl , 用二次

蒸馏水定容后摇匀。同时制备空白溶液。参照标准加入法系

列标准溶液的制备方法 , 利用 10 种元素的储备液配制标准

溶液和空白溶液。按表 1 工作条件进行测定 , 两种标准曲线

的线性回归方程及相关系数见表 6 (括号内为标准曲线法数

据) 。结果表明两条曲线斜率基本相同 , 相关系数均大于

0197。这说明在测定条件下 , 在样品含量范围内 , 各元素间

相互不干扰 , 可以在一份制备液中分别测定各元素 [3 , 4 ] 。

213 　干扰及其消除

21311 　测定 Ca 和 Mg 时干扰的机理及消除

文献[3 ]报道在空气2乙炔焰中 , 测定 Ca 和 Mg 时的干扰

为电离干扰 , 而文献 [ 5 , 6 ]报道的则是与其共存的 PO3 -
4 ,

SiO2 -
3 , Al , Ti 生成了热稳定的化合物而产生的化学干扰。

为了确定样品中 Ca 和 Mg 测定时的干扰机理 , 分别取试样
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溶液 10100 mL 于 3 个 100 mL 容量瓶中 , 分别加入 100 mg

·mL - 1 Sr2 + 2100 mL , 50 mg ·mL - 1 La ( Ⅲ) 4100 mL , 200

mg ·mL - 1 CsCl 0180 mL , 同时制备对应的空白溶液。按

表 1所列的仪器工作条件测定 Ca 和 Mg 的吸光度。结果表明

加入 CsCl 溶液的吸光度最小 , 加入 La ( Ⅲ) 溶液的吸光度最

大 , 这说明样品中 Ca 和 Mg 测定时的干扰不是电离干扰 , 而

是 Ca 和 Mg 与基体中的共存元素生成稳定化合物的化学干

扰 , 与文献[ 5 , 6 ]的结论一致。为了确定 La ( Ⅲ) 的适宜用

量 , 作了 La ( Ⅲ)用量对 Ca 和 Mg 吸光度影响的试验。当加

入La ( Ⅲ) 150～250 mg 时 , Ca 和 Mg 的吸光度较大且稳定。

本文选择加入 La ( Ⅲ) 200 mg。

Table 6 　Standard solution series , regression equation and interrelated coeff icient

元素 标准溶液浓度/ (μg ·mL - 1) 线性回归方程 相关系数

Zn 0100 , 2100 , 4100 , 6100 , 81 00 , 101 00 A = 01023 9c + 01 193 5 01 977 8

(2100 , 4100 , 6100 , 8100 , 10100 A = 01024 1c + 01 001 8 01 998 9)

Cd 0100 , 01 20 , 01 40 , 01 60 , 01 80 , 1100 A = 01223 4c + 01 004 8 01 998 6

(0120 , 01 40 , 01 60 , 01 80 , 11 00 A = 01223 7c + 01 004 7 01 999 3)

Fe 0100 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 01 50 , 0160 A = 01096 7c + 01 049 01 970 8

(0120 , 01 30 , 01 40 , 01 50 , 01 60 A = 01098 0c + 01 000 7 11 000 0)

Mn 0100 , 01 10 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 0150 A = 01393 2c + 01 009 7 01 999 1

(0110 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 01 50 A = 01395 7c + 01 001 7 11 000 0)

Pb 0100 , 01 20 , 01 40 , 01 60 , 01 80 , 1100 A = 01028 3c + 01 003 0 01 999 6

(0120 , 01 40 , 01 60 , 01 80 , 11 00 A = 01028 9c + 01 001 0 01 998 8)

Mg 0100 , 01 10 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 0150 A = 01716c + 01 370 1 01 998 0

(0110 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 01 50 A = 01715c + 01 012 0 01 997 1)

Cu 0100 , 01 10 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 0150 A = 01207 8c + 01 010 4 11 000 0

(0110 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 01 50 A = 01206 9c - 01 000 2 11 000 0)

K 01 00 , 10100 , 20100 , 30100 , 40100 , 50100 A = 01002 6c + 01 093 01 999 0

(10100 , 20100 , 30100 , 40100 , 501 00 A = 01002 6c - 01 000 1 11 000 0)

Ca 0100 , 21 00 , 31 00 , 41 00 , 51 00 , 6100 A = 01057 1c + 01 149 01 999 8

(2100 , 31 00 , 41 00 , 51 00 , 61 00 A = 01056 5c - 01 005 01 999 7)

Na 0100 , 01 10 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 0150 A = 01650 0c + 01 146 11 000 0

(0110 , 01 20 , 01 30 , 01 40 , 01 50 A = 01630 0c + 01 003 01 999 6)

21312 　测定 K和 Na 时的电离干扰及消除

在空气2乙炔火焰中 , K和 Na 存在电离干扰 , 加入更易

电离的 CsCl 可抑制 K和 Na 的电离 [7 ] 。为了确定 CsCl 的适

宜用量 , 向 6 个 100 mL 容量瓶中分别加入试样溶液 10100

mL , 再依次分别加入 200 mg ·mL - 1 CsCl 0100 , 0120 ,

0140 , 0160 , 01 80 , 1100 mL , 用二次蒸馏水定容 , 充分摇匀

后测定 , 发现当加入 200 mg ·mL - 1 CsCl 0160 mL 以上时 K

和 Na 的吸光度较大且稳定 , 说明其电离干扰已消除。本文

选择加入 200 mg ·mL - 1 CsCl 0180 mL 。

花粉样品中 K的含量很高 , 测定时应选择灵敏度较低的

分析线。为此 , 作了 K 的 76615 和 40414 nm 分析线灵敏度

的对比试验。结果表明 , 前者的灵敏度是后者的 1814 倍 , 所

以测定 K时 , 采用 40414 nm 作为分析线 , 这既可使 K的电

离减小 [6 ] , 又能降低高含量 K测定的灵敏度 , 从而避免了稀

释样品的麻烦 , 同时也可减小误差。

214 　方法准确度实验

为了考察方法的可靠性 , 用野霍香花粉作了加标回收率

和精密度试验 [8 , 9 ] , 其结果见表 7。

215 　样品测定结果

按测定方法测定三种花粉中 10 种微量元素 , 结果列于

表 8。从测定结果可以看出 , 三种花粉中对人体有益元素

Zn , Fe , Mn , Ca , Mg , K 含量都很丰富。对人体有害的 Pb

元素含量很低 , Cd 未检出。

Table 7 　Precision and recovery( n = 5)

元素
试样中含量

/μg
加入标准量

/μg
测得总量

/μg
回收率

/ %
RSD
/ %

Zn 191 71 15100 331 72 9314 11 2

Cd - 81 00 8112 10115 21 6

Fe 41 79 51 00 101 39 11210 11 9

Mn 51 97 51 00 111 15 10316 11 6

Pb 01 97 10100 101 86 9819 21 3

Mg 411 45 20100 611 15 9815 01 9

Cu 51 35 41 00 9132 9913 21 0

K 351 77 30100 651 06 9716 01 3

Ca 261 01 30100 561 49 10116 11 1

Na 121 96 10100 231 07 10111 11 8

“ - ”为未检出

3 　结 　语

　　本文建立的中温灰化 , 火焰原子吸收光谱法测定花粉中

微量元素的方法 , 具有准确度高 , 选择性好 , 多元素同时测

定无干扰等优点 , 是测定花粉中微量元素的可靠方法。从这

里可以看出 , AAS 法在分析化学中是很有用的方法 , 这也可
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以从谢苏婧的工作 [10 ]看出。

Table 8 　Analytical results of trace elements in Pollen (μg ·g - 1 )

元素 Zn Cd Fe Mn Pb Mg Cu K Ca Na

野霍香 1 3041 4 - 79128 391 57 4103 3 4171 8 8185 5 89114 4321 4 10712

虞美人 7771 8 - 53151 221 30 4183 7141 3 9147 5 04213 2611 9 15118

蒲公英 9451 1 - 88105 331 77 15175 1 1441 4 121 92 7 07810 5311 5 10314

　　　　“ - ”为未检出
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Determination of Trace Elements in Pollen by Using Atomic Absorption
Spectrometry

L IAN G Bao2an , FU Hua2feng

Chemist ry Department of Xuchang University , Xuchang 　461000 , China

Abstract 　After the middle temperature cinefaction sample was dipped in 6 mol ·L - 1 HNO3 , the relevant disturbance was re2
moved by LaCl3 and CsCl , and the contents of ten element s (Cu , Fe , Mn , Zn , Pb , Cd , Ca , Mg , K and Na) were determined by

flame atomic absorption spect rometry in the same solution by standard curve method. The experimental result indicates that

there are abundant Zn , Mn , K , Ca , Na , Fe , Mg and Cu in the pollen , while the content of Pb is very low , and there is no Cd.

Using the wild ageratum pollen as the sample , the proper condition of sample disposing and how to remove disturbance were

studied and determined in detail , and the accuracy and precision of the method were examined. As a result , different element in

the pollen doesn′t interfere with each other under the chosen condition. These ten elements can be determined in the same prepa2
ration solution respectively. The recovery is between 9314 % and 11210 % , the relative standard deviation is between 013 % and

216 % ( n = 5) . The result is accurate and reliable.

Keywords 　Flame atomic absorption spect rometry ; Trace element s ; Pollen
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