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摘要!采用微波消解法对草药毛华菊进行消解$并用火焰原子吸收光谱法对其中的 h.%*K%/4%$%等 E 种元素的质量分数

进行测定& 在最优实验条件下测得h.%*K%/4%$%各元素的质量分数分别为 VV V̂"%! E@# "̂%)( E)! !̂%) #@" Ê

!

KFK& 各元素的

相关系数为 ( <̂<# # d( <̂<< V$?FC为 ( )̂"c d) <̂<c$加标回收率为 <E Ê(c d)(! <̂(c& 各元素的检出限为 ( (̂() " d

( (̂@< (
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;;毛华菊是一种生长在我国华中地区的草本植

物$在民间常被作为一种草药而广泛使用$具有清热

解毒%清肝明目等药用功能-) D#.

$可用于治疗风热感

冒%头痛眩晕%目赤肿痛%眼目昏花等症状& 毛华菊

中含有多种微量金属元素$如 /4%$%%*K%h. 等$这

些金属元素对人体是有益的& 崔朋雷-!.

%罗人

仕-E.

%游富英-C.

%胡庆兰-@ D".等对不同中草药都有

涉及研究$而关于毛华菊中微量金属元素的研究几

乎未见报道& 在已进行过的研究中$主要局限在对

毛华菊的生物性研究以及毛华菊作为香精香料的研

究& 王国亮等-V.研究了毛华菊风干花精油$从其精

油中分离出多种化学物质&

笔者采用微波消解法对毛华菊进行预处

理-< D)(.

$并用火焰原子吸收光谱法测定其中的微量

金属元素h.%*K%/4%$%的质量分数&

BC实验部分

BLBC仪器及试剂

=Ba[NBI6/微波消解仪'BBD@!((/原子吸

收分光光度计'R?=D

+

型超纯水机'X$?DV((=高速

多功能粉碎机&

毛华菊$取自湖北罗田大别山'h.%*K%/4%$%

标准储备液") (((

!

KF1X#$国家有色金属及电子

材料分析测试中心生产'浓硝酸$优级纯$国药集团

化学试剂有限公司生产'氯化镧%过氧化氢"!(c#$

分析纯$国药集团化学试剂有限公司生产&

BLDC实验条件

利用火焰原子吸收分光光度法测定样品中 h.%

*K%/4%$%的质量分数& 实验仪器的工作条件如

表 ) 所示&
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表 BCF 种元素测定的仪器工作条件

元素
波长F

.1

狭缝

宽度F

.1

灯电流F

1B

空气

流量F

"X/12.

D)

#

乙炔

流量F

"X/12.

D)

#

燃烧器

高度F

11

h. #)! <̂ ( "̂ V (̂ )C (̂ # (̂ " (̂

*K #VC #̂ ( "̂ V (̂ )C (̂ # (̂ " (̂

/4 E## "̂ ( "̂ )( (̂ )C (̂ ) V̂ " (̂

$% #EV !̂ ( #̂ )# (̂ )C (̂ # #̂ < (̂

BLEC实验过程

) !̂ )̂;样品的预处理

称取一定量的毛华菊进行粉碎$烘干$过筛

"V( 目#$然后准确称取一定量的毛华菊粉末并置于

聚四氟乙烯消解罐中$用微量移液器分别移取 V 1X

硝酸和 # 1X!(c过氧化氢加入消解罐中$同时做空

白$封盖$置于微波消解仪中待消解& 消解过程如

表 # 所示&

表 DC微波消解过程

步骤
升温时间F

12.

设定压力F

*?4

设定温度F

o

保温时间F

12.

第 ) 步 ( dC # Ê )#( )

第 # 步 @ d< # Ê )C( !

第 ! 步 )# d)V # Ê #(( )C

消解程序完成后逐渐冷却到 V(o$取出消解

罐$慢慢放出消解罐中的气体$冷却至室温后转移

至锥形瓶中$放在电炉上蒸至近干$冷却后转移至

)(( 1X容量瓶中$并用 ( Ĉc硝酸洗涤锥形瓶$然

后用 ( Ĉc硝酸定容$摇匀待测$同时配制消解空

白液&

) !̂ #̂;干扰离子的消除

在进行/4的质量分数测定时$通常基体中共

存的B5%I2%?等元素会对/4的测定产生化学干扰&

可在待测样品中加入掩蔽剂$以减少 B5等元素对

/4质量分数测定的干扰$本实验中主要加入镧离子

来消除化学干扰-)) D)#.

$当/4的吸收度达到最大时$

视为加入的氯化镧的量为最优&

分别移取一定量/4的样品溶液于 )(( 1X容量

瓶中$加入氯化镧溶液$用 ( Ĉc硝酸溶液定容$摇

匀后测定其吸光度值$结果如表 ! 所示& 由表 ! 可

以发现$加入氯化镧的体积为 ( Ĉ( 1X处所对应的

吸光度最大& 故在配制/4溶液时$加入 ( Ĉ( 1X的

氯化镧溶液消除干扰&

表 EC氯化镧溶液对样品溶液吸光度值的影响

G"X4/5

!

#F1X

( (̂( ( Ĉ( ) (̂( ) Ĉ(

/4的吸光度 ( (̂!<C ( Ĉ#E( ( Ê"C! ( ÊV)E

G"X4/5

!

#F1X

# (̂( # Ĉ( ! (̂(

/4的吸光度 ( Ê<") ( Ê<VC ( Ê<<V

DC结果与讨论

DLBC各元素线性范围"线性回归方程"相关系数

E 种元素的线性回归方程及相关系数如表 E

所示&

由表 E 可以看出$各元素相关系数范围在

( <̂<# # d( <̂<< V 之间$呈良好的线性关系

###############################################

&

;;!上接第 #() 页#

挥发%分离损失造成&

EC结论

利用 # 个$6]检测器以及 E 种不同色谱柱的气

相色谱仪建立了甲醇制芳烃反应的气%水%油三相反

应产品的定性和定量分析方法& 该方法成功将油相

中难分离的邻二甲苯%对二甲苯%间二甲苯和乙基苯

分开& 此外$该方法操作简单$用时短$精密度%准确

度高$可用于*=B催化剂和工业开发等过程&
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表 FCF 种元素的线性回归方程及相关系数

元素 线性范围F"

!

K/1X

D)

#

线性方程 相关系数

h. ( )̂((( d( Ĉ((( !l( !̂@@"*g( (̂))< ( <̂<V!

*K ( )̂((( d( Ĉ((( !l( V̂V(E*D( (̂(#) ( <̂<@"

/4 ) Ĉ((( d! Ĉ((( !l( (̂"<(E*g( (̂##! ( <̂<##

$% ) (̂((( dC (̂((( !l( (̂@#EE*g( (̂)V! ( <̂<<V

DLDC重复性实验

准确称取同一毛华菊样品 @ 份$制备样品溶液$

测得h.%*K%/4%$%各元素质量分数后计算样品中

h.%*K%/4%$%各元素的总质量分数$并计算 ?FC

值$结果如表 C 所示&

表 GCF 种元素质量分数及相对标准偏差

元素

质量分数F"

!

K/K

D)

#

) # ! E C @

质量分

数F"

!

K/

K

D)

#

?FCF

c

h. VV <̂" VV @̂( V< V̂" V< !̂! VV !̂! V" "̂( VV V̂" ( <̂C

*K !E"# (̂ !C(# "̂ !E<# (̂ !E"! !̂ !E#< !̂ !E(@ "̂ !E@# "̂ ) (̂)

/4 )(EVC "̂ )(E"! !̂ )(E(C "̂ )(!VE "̂ )(!<! !̂ )(!!V !̂ )(E)! !̂ ( )̂"

$% )#"( <̂ )#<! !̂ )#<V @̂ )#@# !̂ )#E! @̂ )#!@ @̂ )#@" Ê ) <̂<

DLEC检出限

对标准曲线的空白溶液进行连续 #( 次测定$记

录吸光度值$求出检出限$结果如表 @ 所示&

表 HCF 种元素的检出限

元素 h. *K /4 $%

检出限F"

!

K/1X

D)

#

( (̂("V ( (̂()" ( (̂@<( ( (̂@#)

DLFC加样回收率实验

表 ICF 种元素的加标回收率

元素

加标前

质量浓度F

"

!

K/1X

D)

#

加标

质量浓度F

"

!

K/1X

D)

#

加标后

质量浓度F

"

!

K/1X

D)

#

回收率F

c

h. ( #̂@@@ ( (̂C(( ( !̂)E! <C Ê

; ; ( )̂((( ( !̂@)( <E Ê

; ; ( #̂((( ( Ê"EE )(! <̂

*K ( #̂CV) ( (̂C(( ( !̂("C <V V̂

; ; ( )̂((( ( !̂C!V <C "̂

; ; ( #̂((( ( Ê@)< )() <̂

/4 ! )̂#E( ( (̂C(( ! )̂"#) <@ #̂

; ; ( )̂((( ! #̂#)( <" (̂

; ; ( !̂((( ! Ê)VV <V !̂

$% ! V̂(#" ( )̂((( ! <̂()) <V Ê

; ; ( Ĉ((( E #̂<<< << Ê

; ; ) (̂((( E "̂<V" << @̂

;;为验证试验的准确性$对毛华菊样品进行加标

回收试验& 准确称取一定量毛华菊样品 @ 份$分别

准确加入一定量的h.%*K%/4%$%标准溶液$制备样

品溶液$同时制备空白液$测定其回收率$结果如

表 " 所示&

由表 " 可以看出$各元素的加标回收率在

<E Êc d)(! <̂c之间$说明实验结果可靠&

EC结论

利用微波消解的方法处理样品$并用火焰原子

吸收光谱法测定毛华菊中 h.%*K%/4%$%等 E 种元

素的质量分数& 在最优的实验条件下$测得h.%*K%

/4%$%元素的质量分数分别为 VV V̂"%! E@# "̂%

)( E)! !̂%) #@" Ê

!

KFK$各元素的相关系数为( <̂<# # d

( <̂<< V$?FC为 ( )̂"c d) <̂<c$加标回收率为

<E Êc d)(! <̂c$表明试验结果可靠$精密度高&

同时检测结果表明$/4的质量分数最高$这跟毛华

菊清热解毒的药用价值相符&
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