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摘　要　用微波消解及火焰原子吸收法测定 5 月, 6 月, 8 月, 9 月及 10 月等 5 个时期的桑叶中 Fe,

Mn, Cu, Zn, Ca 5 种元素的含量, 同时做精密度和加标回收试验,并对其含量进行比较 ,以期为临床, 药物及

食用含量研究开发利用提供参考。测定结果表明 ,各元素总体含量 Ca> Fe> M n> Zn> Cu, 不同时期桑叶

中微量元素各不相同, 9月的桑叶中 ,各元素的含量均较高。
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1　前言
桑叶具有一定的药用价值, 桑叶性味苦甘寒,是中医清热解毒之要药,主治风热感冒,肺热燥

咳,头晕头疼,目赤等症
[ 1]
。桑叶中含有丰富的蛋白质,氨基酸,桑叶多糖和人体所必需的微量元素,

可供食用,具有降血压,降血糖, 抗菌和抗病毒, 抑制癌症等药理作用
[ 2]
。目前关于桑叶中氨基酸,桑

叶多糖及多种人体必需的微量元素含量的测定已见报道
[ 3]
, 对微量元素的测定只作了对 K, Ca,

Na, Mg , Mn, Fe, Cu, Zn, Cr, Pb的测定
[ 4—6]

,但对不同时期桑叶中微量元素含量的比较未见报道。因

此,研究不同时期桑叶中微量元素的含量的比较对充分利用桑叶这一资源具有重大意义
[ 7]
, 对人们

合理利用桑叶提供实验依据。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

Z-2000原子吸收分光光谱仪(日本日立公司) ; WX-3000微波消解仪(上海屹尧公司) ; All basic

微型植物粉碎机(德国 IKA 公司) ; AL204分析天平(瑞士梅特勒公司) ; DZF-6030A 型真空干燥箱

(上海-恒科技有限公司)。实验中用HNO3、HCl、H2SO4、H2O2 为优级纯, 测定和分析用水为超纯水。

Fe, Mn, Cu, Zn, Ca空心阴极灯

2. 2　标准储备液的制备

将二氧化锰, 碳酸钙,无水硫酸铜, 硫酸高铁铵置于 105℃烘箱中干燥至恒重,置于干燥器中备

用。

( 1) 用差量法准确称量 0. 7912g 二氧化锰(光谱纯)于烧杯中,加入2. 5mL 浓HCl,再加几滴双

氧水,完全溶解后加入 2. 5mL HCl,用超纯水定容于 500mL 容量瓶中。即配得锰标准储备液。



( 2) 用差量法准确称量 1. 2485g CaCO 3(优级纯)于烧杯中,加入 10mL 水,再加盐酸( 1+ 1)至

溶解,加入 5mL HCl煮沸直到 CO 2完全除去,冷却后用超纯水定容于 500mL 容量瓶中, 即配得钙

标准储备液。

( 3) 用差量法准确称量0. 5g 锌(纯度为 99. 99% ) ,加入15到 20mL HCl( 1+ 1)后,加热煮沸至

锌完全溶解, 冷却后用超纯水定容于 500mL 容量瓶中, 配得锌标准储备液。

( 4) 用差量法准确称量 1. 9641g 无水硫酸铜(分析纯)于烧杯中,加水至完全溶解,再加几滴硫

酸( 1+ 1) ,用超纯水定容于 500mL 容量瓶中, 即配得铜标准储备液。

( 5) 用差量法准确称量 4. 3152g 硫酸高铁铵(优级纯)于烧杯中, 加水至完全溶解,再加 2. 5mL

H2SO4 ( 1+ 1) , 用超纯水定容于 500mL 容量瓶中,即配得铁标准储备液。

2. 3　仪器工作条件

经实验拟订各待测元素测定的仪器工作条件如表 1所示。

表 1　仪器工作条件

元素 波长( nm) 光谱通带( nm) 灯电流( mA) 负高压( V) 空气/乙炔流量( L/ min) 燃烧头高度( mm)

Fe 248. 3 0. 2 12. 5 400 2. 4/ 15 7. 5

Mn 279. 5 0. 4 7. 5 321 2. 4/ 15 7. 5

Cu 324. 8 1. 3 7. 5 330 2. 4/ 15 7. 5

Zn 213. 9 1. 3 5. 0 360 2. 4/ 15 7. 5

C a 427. 7 1. 3 7. 5 301 2. 4/ 15 7. 5

2. 4　实验方法

2. 4. 1　样品采集与处理

采集的样品是生长在同一种土壤中,分别采集 5月, 6月, 8月, 9月及 10月的桑叶,用蒸馏水

洗净,再用超纯水清洗,置于 80℃的烘箱中烘干后至恒重, 磨碎过 60目筛子,置于烘箱中烘干至恒

重,放于干燥器中。

2. 4. 2　样品的消化

　　微波消化其工作条件如表 2 所

示,第一步完成后隔 5min 再运行下一

步。

在此条件下, 样品消解完全,并在

表 2　微波消解条件

步骤 温度(℃) 压强( 1. 013×105Pa) 时间( min) 功率( W )

1 150 10 8 800

2 180 15 10 800

此条件下对酸的配比进行改变, 得出 HNO3∶HCl∶H2O2= 3∶3∶2为最佳比例。因此本实验采用

称取 0. 2g 样品各月份的桑叶,分别加混酸 6mL( HNO3∶HCl= 1∶1)置于微波消解罐中按单程运

行条件进行消解, 消解后加入 2mL H2O2 ,并定容于 50mL 容量瓶中。

3　结果与讨论

3. 1　校准曲线的绘制

校准曲线的绘制按表 3浓度进行配制。

表 3　校准曲线的绘制

元素 浓度( �g/ mL) 回归方程 相关系数 最低检出线

Ca 0 2 4 8 16 32 y = 0. 00955+ 0. 0261x r= 0. 9979 0. 005�g/ mL
Fe 0 0. 5 1. 0 2. 0 4. 0 6. 0 y = - 0. 00576+ 0. 03478x r= 0. 9986 0. 005�g/ mL
Zn 0 0. 2 0. 4 0. 6 0. 8 1. 0 y = 0. 00073+ 0. 2184x r= 0. 9999 0. 001�g/ mL
Cu 0 0. 5 1. 0 1. 5 2. 0 2. 5 y = - 0. 00334+ 0. 09414x r= 0. 9978 0. 001�g/ mL
Mn 0 0. 1 0. 2 0. 4 0. 8 1. 6 y = - 0. 0035+ 0. 09414x r= 0. 9993 0. 001�g/ mL
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3. 2　测定元素的含量

根据校准曲线测定不同月份中桑

叶中各元素的含量如表 4所示。

3. 3　精密度实验

对 5个样平行测定 6 次, 计算其

相对偏差均小于 5% ,其值如表 5。

3. 4　加标回收实验

以 5月份为例, 采用标准加入法

测定各元素的回收率,如表 6所示, 回

收率均在 97. 73%—103. 7%以内, 相

对标准偏差 RSD< 5%。

3. 5　讨论

( 1) 在微波消解时, 一定要注意

酸的配比, 温度压强的控制, 否则消解

不完全。

( 2) 在进行加标回收试验时, 一

定要注意用同等条件的消解液进行比

较,否则回收率偏差较大。

表 4　样品测试结果 ( �g/ g, n= 5)

月份(月) Ca Fe Zn Cu Mn

5 4277. 9 421. 47 44. 5 41. 25 39. 34

6 7835. 4 613. 13 37. 0 31. 67 76. 0

8 8794. 2 530. 83 34. 5 24. 17 82. 67

9 9327. 1 981. 67 44. 5 61. 15 87. 67

10 7967. 5 650. 83 29. 5 29. 27 60. 17

表 5　精密度实验结果 ( n= 6,RSD% )

月份 Ca Fe Zn Cu Mn

5 0. 84 0. 75 0 0 0

6 0. 99 0. 65 3. 1 2. 27 0

8 1. 16 0. 68 0 0 0. 76

9 0. 83 0. 38 2. 55 1. 9 0

10 0. 74 0. 76 2. 88 2. 37 1. 07

表 6　加标样品测定结果 ( n= 5, �g/ g)

元素 底含量 加标量 测得量 RSD( % ) 回收率( % )

Ca 4277. 9 5000 9402. 9 0. 98 102. 5

Fe 421. 47 500 939. 97 0. 83 103. 7

Zn 41. 25 50 90. 52 1. 12 98. 54

Cu 44. 5 50 94. 85 1. 54 100. 7

Mn 39. 34 50 88. 205 0. 55 97. 73

　　( 3) 通过对不同时期各元素含量的测定比较, 由表 4可看出,由于 9月份桑树的生理机能比较

强,吸收能力强,所以, 9月份的桑叶中各元素的含量均高于其他各月。各元素中钙含量最高。

( 4) 通过精密度试验和加标回收试验证明方法准确, 回收率在 97. 73%—103. 7%之间,相对偏

差均小于 5%, 结果满意。

( 5) 锌, 锰, 铜是人体中重要的辅酶因子,对细胞分裂, 核酸及脂肪代谢起重要作用,缺乏这 3

种元素将导致生育和生殖机能下降, 中枢神经几感觉障碍。铁是组成血红蛋白,细胞色素,铁硫蛋白

的必需元素, 而桑叶中这几种元素的含量都较高,值得人们开发和利用这一资源。
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Determination of Microelements in Mulberry Leaves

by Microwave Assisted Sample Digestion-Atomic Absorption Spectrometry

L I Yin-Ping　LIU Cong　ZHANG Ya-Ping　GONG Ai-Jing

( Colleg e of L if e & E nv ironment S ciences, X inj iang N ormal Univ ersit y, Urumqi 830054, P. R. China)

Abstract　Trace elements in mulberry leaves in different months were determined by flame

atomic emission spectrometry w ith dig est ion of microw ave. Five trace elements Fe, Mn, Cu, Zn and Ca

w ere determined separately in several different months as Ca> Fe> Mn> Zn> Cu in mulberry leaves.

Each trace element in September is higher than thosein other months, w hich offers some useful

informat ion for the study of chemical medicine, pharmacy and food.

Key words　Mulberry, M icroelements, Microw ave Digest ion, AAS.
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