
$%&'()*" 现代化工 第 !" 卷第 # 期

+,-.&/ 01.234567/-89:&; ()*" 年 # 月

分分分分分分分分分分分分分分析析析析析析析析析析析析析析测测测测测测测测测测测测测测试试试试试试试试试试试试试试

库页悬钩子果实中微量金属元素

质量分数的测定
胡庆兰!李亚杰!张<杰!张洪权

!植物抗癌活性物质提纯与应用 湖北省重点实验室"湖北第二师范学院"

化学与生命科学学院"湖北 武汉 #!)()C#

摘要!选用湿法消解法对库页悬钩子果实进行消解$运用火焰原子吸收光谱法测定样品中 05%0-%08%@.%+M%\/ " 种微量

金属元素的质量分数' 在最优实验条件下测得各元素质量分数分别为!05的质量分数为 CCYB*( )

0

MEM&0- 的质量分数为

)YC"( )

0

MEM&08的质量分数为 #(Y=#" )

0

MEM&@.的质量分数为 ((=Y)*) )

0

MEM&+M的质量分数为 =CYW** )

0

MEM&\/的质量分

数为 *("YWWB )

0

MEM' 各元素的检出限为 )Y)(# ) )̂YWC! )

0

ME2f$相关系数为 )YBBB * )̂YBBB W$KP<为 )Y!*Z *̂Y#)Z$加

标回收率为 B)Y=Z *̂)!YWZ'
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<<库页悬钩子 ">8P899541563/./939#为蔷薇科

">,954.5.#悬钩子属">8P89f'#植物(*)

$分布于我

国东北地区和西北地区' 其果实味甘(()

$性微温$

可入中药$具有益肾%固精%缩尿等功效$可用于治疗

男性泌尿疾病及性功能障碍等疾病'

近年来$孟祥娟(!)

%董海丽等(#)对悬钩子属植

物中黄酮%萜等化学成分进行了研究$李继仁(C)分

析了悬钩子属药用植物 (( 分类群微量元素质量分

数' 但是单独对库页悬钩子果实中微量元素质量分

数的研究尚未有报道' 笔者利用火焰原子吸收光谱

法对库页悬钩子果实中的微量金属元素05%0-%08%

@.%+M%\/ 的质量分数进行了测定(= D*))

$为该中草

药的进一步研究提供了相关依据'

;<实验部分

;>;<实验主要仪器及药品

$$D"!))0原子吸收分光光度计$日本岛津公

司生产&TfD* 型 05%0-%08%@.%+M%\/ 空心阴极

灯$河北宁强光源公司生产&k[DKS") 全无油静音

空压箱$上海勇霸机电技术有限公司生产&T_D*)*

电热鼓风干燥箱$南通泸南科学仪器有限公司生产&

RaND

,

型超纯水机$南通泸南科学仪器有限公司生

产&@$D())# 电子天平$上海光学仪器厂生产&f@aD

W))N莱芙高速多功能粉碎机$浙江省永康市红太阳

机电有限公司生产'

库页悬钩子果实"产地!吉林长白山#&05%0-%

08%@.%+M%\/ 标准储备液"* )))

0

ME2f#$国家有

色金属及电子材料分析测试中心生产&高氯酸%浓硝

酸$优级纯$国药集团化学试剂有限公司生产&氯化

镧$分析纯$国药集团化学试剂有限公司生产'

混酸"# b*#&硝酸"*)Z#&硝酸")YCZ#&氯化

镧溶液"*Z#'

05%08%@.%+M%\/ 标准溶液"*)

0

ME2f#!准确

移取 *Y)) 2f标准储备液$用 )YCZ硝酸溶液定容

-"=*-
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至 *)) 2f容量瓶中$待用'

0- 标准使用溶液 " *

0

ME2f#! 准确移取

)Y*) 2f标准储备液$用 )YCZ硝酸溶液定容至

*)) 2f容量瓶中$待用'

;>=<仪器工作条件

采用空气+乙炔火焰原子吸收光谱法对 05%

0-%08%@.%+M%\/ " 种微量金属元素进行测定$仪

器工作条件如表 * 所示'

表 ;<仪器工作条件

元素
波长E

/2

灯电流E

2$

乙炔流量E

"f-23/

D*

#

空气流量E

"f-23/

D*

#

狭缝

宽度E

/2

燃烧器

高度E

22

05 #((Y= *)Y) (Y) *CY) )Y= =Y)

0- ((WYW WY) *YW *CY) )Y= =Y)

08 !(#YW "Y) *YW *CY) )Y= =Y)

@. (#WY! *(Y) (Y( *CY) )Y( BY)

+M (WCY( WY) *YW *CY) )Y= =Y)

\/ (*!YB WY) (Y) *CY) )Y= =Y)

;>B<实验过程

*Y!Y*<样品预处理方法

将库页悬钩子果实用粉碎机粉碎$过 C) 目筛

子$在烘箱内 *))h恒温干燥 *( 1$备用'

用分析天平准确称取 *Y))) ) M样品$置于干燥

洁净的 *)) 2f锥形瓶中$加入 (C 2f混酸$封口过

夜' 次日将锥形瓶置于电子万用炉上加热$当产生

大量棕色气体时$调节旋钮降低温度$使溶液保持微

沸状态至白烟冒尽$溶液呈无色透明' 冷却后用

)YCZ 的硝酸少量多次洗涤锥形瓶$并将洗液转移

至 *)) 2f容量瓶中$用 )YCZ的硝酸定容至刻度$

摇匀待测$同时配制消解液空白溶液'

*Y!Y(<干扰离子的消除

05和+M属于碱性金属$样品中的a%$6等干扰

元素会与之结合形成稳定的化合物$从而影响 05%

+M质量分数的测定$通常是加入f5或 J&掩蔽剂以

消除干扰' 本试验中主要加入镧离子以消除化学干

扰$当钙%镁的吸光度值达到最大时$为氯化镧的最

佳加入量'

分别移取一定量05%+M标准溶液于容量瓶中$

同时准确加入样品溶液 *Y) 2f$分别往其中加入不

等量的氯化镧溶液$用 )YCZ的硝酸溶液分别定容$

摇匀后分别测定各自的吸光度值$结果分别如表 (%

表 ! 所示' 由表 (%表 ! 可以看出$吸光度值先增后

减$均在加入氯化镧 CY)) 2f处所对应的吸光度值

有最大值' 故在配置05%+M的标准溶液及样品时$

可加入 CY)) 2f氯化镧溶液来消除干扰'

表 =<氯化镧溶液对$,$AF标准溶液吸光度值影响

L"f506

!

#E2f

)Y)) *Y)) (Y)) !Y))

05的吸光度 )Y(*)C )Y(#=( )Y("*# )Y(B"C

+M的吸光度 )Y(*CB )Y(!B* )Y(#)W )Y(#(C

L"f506

!

#E2f

#Y)) CY)) "Y)) =Y))

05的吸光度 )Y!(C* )Y!")= )Y!(*B )Y(WB(

+M的吸光度 )Y(##* )Y(CC! )Y(C(W )Y(#B"

表 B<氯化镧溶液对样品溶液吸光度值影响

L"f506

!

#E2f

)Y)) *Y)) (Y)) !Y))

05的吸光度 )Y!()* )Y!(BC )Y!!#C )Y!#*(

+M的吸光度 )Y(CC! )Y(=(C )Y(B)! )Y!)W!

L"f506

!

#E2f

#Y)) CY)) "Y)) =Y))

05的吸光度 )Y!CC* )Y!W#B )Y!=WW )Y!=!)

+M的吸光度 )Y!("! )Y!C!W )Y!!)! )Y(B#(

=<结果与讨论

=>;<各元素线性范围$线性回归方程$相关系数

" 种元素的线性回归方程及相关系数如表 #

所示'

表 D<S 种元素的线性回归方程及相关系数

元素 线性范围E"

0

M-2f

D*

#

线性方程 相关系数

05 )Y**=) (̂YC))) 2l)Y!**)%b)Y)*C) )YBBB*

0- )Y)*)= )̂YC))) 2l)Y!=B*%D)Y)))" )YBBB!

08 )Y)*C) (̂YC))) 2l)Y(=!W%D)Y)))= )YBBBW

@. )Y(W#! *̂)Y)))) 2l)Y"((W%b)Y)))" )YBBBC

+M )Y))W) )̂YC))) 2l)Y#BW)%b)Y))*C )YBBB=

\/ )Y)*"! !̂Y)))) 2l)Y#*C)%b)Y)*B( )YBBB*

由表 #可知$各元素在所配浓度范围内呈现良好

的线性关系$各元素相关系数在 )YBBB * )̂YBBB W

之间'

=>=<样品中各元素质量分数与相对标准偏差"!%&#

在分析检测工作中通常用样本的相对标准偏差

表示分析结果的精密度' 在仪器最佳工作条件下对

样品进行 " 次平行测定$根据测得的吸光值计算其

各元素质量分数' 结果如表 C 所示'

从表 C 中可以看出$所测得 0- 的质量分数最

低$@.元素质量分数最高$而各元素的 KP<则在

)Y!*Z *̂Y#)Z之间$说明仪器分析的精密度很好$

实验结果可靠'

-==*-
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表 E<S 种元素质量分数及相对标准偏差

元素
质量分数E"

0

M-M

D*

#

* ( ! # C "

质量分数E

"

0

M-M

D*

#

KP<E

Z

05 CCYC"#) C=Y#*!) C#Y"C)) C"YC!=) CCY!)C) C!Y(#C) CCYB*() )Y!*

0- )YCCC) )YCC=) )YCC!) )YCCC) )YCC#) )YCCW) )YC"() )YC(

08 #*Y*BW) #(Y(!") #(Y*C!) #(YB"#) #(Y#C=) #!Y**)) #(Y=#") *Y#)

@. ((WY=B=) ((=YBBW) ((CYC)B) ((=YCB#) (("Y""W) ((WY")() ((=Y)*)) )YW)

+M =CY="() =CY!!!) =CYBC#) =CYBW=) =CY=!() =CY)BW) =CYW**) *Y!=

\/ *(=YWWC) *("Y"(!) *(=YWB)) *("Y#(B) *(=Y)*!) *("Y#B#) *("YWWB) )Y#*

=>B<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 S<S 种元素的检出限

元素 05 0- 08

检出限E"

0

M-2f

D*

#

)Y!C*) )Y)!(* )Y)#C)

元素 @. +M \/

检出限E"

0

M-2f

D*

#

)YWC!) )Y)(#) )Y)#BW

=>D<加标回收率

为验证试验的准确性$对样品进行加标回收试

验$" 种元素的回收率在 B)Y=Z *̂)!YWZ之间$结

果如表 = 所示'

表 T<S 种元素加标回收率

元素
加标前E

"

0

M-2f

D*

#

加标值E

"

0

M-2f

D*

#

加标后E

"

0

M-2f

D*

#

回收率E

Z

05 )Y*"W! )Y***= )Y(=W# BWY"

< < *Y**=) *Y(W"( *))Y*

< < (Y#))) (Y#B*" B"YW

0- )Y)(!# )Y)*"= )Y)!B! BCY(

< < )Y*"=) )Y*B)( BBYB

< < )Y#C)) )Y#"!( B=Y=

08 )Y(="( )Y)*C) )Y(B*! *))Y=

< < )Y*C)) )Y#(CB BBYW

< < (Y#))) (Y#=(( B*YC

@. *Y#=WB )Y(W#! *Y=")* BWYB

< < (YW#!) #Y!()= BBYB

< < BY)))) BY"#!W B)Y=

+M )Y*("( )Y))W) )Y*!#C *)!YW

< < )Y)W)) )Y()C" BBY!

< < )Y#))) )Y#B(! B*YC

\/ )Y##!* )Y)*"! )Y#CW( B(Y"

< < )Y*"!) )Y"**! *)!Y(

< < (YW))) (YBWW= B)YB

B<结论

采用湿法消解法进行样品预处理$运用火焰原

子吸收光谱法测定了库页悬钩子果实中05%0-%08%

@.%+M%\/ " 种微量元素的质量分数' 实验结果表

明$各元素的相关系数在 )YBBB * )̂YBBB W 之间$

KP<在 )Y!*Z *̂Y#)Z之间$且加标回收率在

B)Y=Z *̂)!YWZ之间$表明实验结果的可靠性%精

确度相对较高' 检测结果表明$库页悬钩子果实中

含有丰富的人体必需的金属元素$特别是@.的质量

分数较高' 而测试结果中表明 0- 的质量分数很

低$说明当地的污染较少' " 种元素的质量分数的

测定结果为库页悬钩子果实的进一步研究提供了一

定的参考依据'
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