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摘 要
：
目 的 建立原子荧光光谱法测定西洋参中莱元素 的检测方法。 方法 采用微波消解对西洋参样品进

行前处理
，
利用原子荧光光度计对西洋参中汞含量进行分析 。 结果 曲线方程为 １＝３６８ ．６２６５

＊０

１ ９ ． １ ４０８
，

ｒＭ
） ．９９９５ ；方法检出限为 ０．

０ １ ３Ｍ＿ｇ／Ｌ ；
方法回收率为 ９５ ．５ ７％￣ １０４． １ ３％ 。 结论该方法灵敏、

准确 、稳定 ，
适合西洋参中汞元素的检测。
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西＃＃Ｍ ，
味甘微苦 ，

人心 、肺 、脾经 补气养

阴 、泻火除烦 、养胃生津之功能 ，适用于气阴虚而有火之

症 ，多用于肺热燥咳 、四肢倦怠 、烦躁易怒 、热病后伤阴

灘亏损等 。 隶Ｊｉ
－种毒瓶素 ，对人的身体危害很大 。

微波消解省时 、省力 、回收率高 ，
经过微波消解处理和原

子焚 的仪器方法研究嚴原子突獅普法对

西
、

勝隶元素的定量分析。

１ 仪器与材料

ｕ 实验材料

生＿赫、西
＇

脖片 （均购于当地人参市场 ） 。

１ ．２实

亲对照品购于国家标准物质中心 ；
硝酸 、过氧化氢 、

氢氧化钾 、硼氢化钾 ，
以±＾用＿均为优観。

１ ．３ 实验仪器

原子荧光光度计 （
ＡＦＳ－９３ ３

） ；
微波消解系 统

（
ＭＩＬＥＳＴ０ＭＥＥＴＨ０ＳＡ

） ；
电子天平 （

ＢＰ２１ １Ｄ
） ；
智能样

品处理器 （
ＥＤ １６

） ；超纯水机 （
Ｄｕｒａ２４ＦＶ

） 。

２ 实验方法

２．１ 供试品溶液的制备
２．

１
．
１ 样品粉碎

将西齡样品粉碎过 ６０ 目尼龙筛 ，
混匀备用 〇

２丄２ 雛消解样品

精密称取西洋参样品 ０．２０００ｇ于消解罐中 ， 加人 ５

ｍＬ 硝酸 ，加纖Ｓｉ！夜。 加入 ２ ｍＬ过氧化餅旋■

盖 ，按照微波消解仪的标雜作步骤进行消解。 冷却后

取出 ，缓慢打开罐盖排气 ，
将消解罐放在智能样品处理

器中 ，于 １ ０５ 丈加热赶酸至近干。 微波消解程序见表 １ 。

表 １ 微波消解程序

步骤 时间 （ｍｉｎ ） 功率 （Ｗ） 酿 （
丈

）

１ ８ １２００ １２０

２ ５ １ ２００ １ ２０

３ １ ５ １ ２００ １８０

４ １０ １ ２００ １８０

束元素容易挥发 ，麵酿不Ｍ高 ，
建议在 １ １０ １

以下断。

２． １ ．３容

于消解罐中加人 ５％的硝酸溶液 ，
少量多次将消解

液转移定容至 １ ０ｍＬ容量瓶中 。实验用到的容量瓶等玻

璃器皿需 ２０％５｜酸浸■夜 ，用去离子水清洗干净后备

用 ０
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张银玲等 ：

原子荧光光谱法测定西洋参中的亲

２．２ 标麟液配制

汞对照品溶液浓度为 １０００
Ｍ＾ｍＬ，用 ５％５ｇ酸逐级

稀释并制备成１０
 ｜

ｘ
ｇ／ｍＬ、

ｌ｜

ｘ
ｇ／ｍＬ 、 １００ｎｇ／ｍＬ

。
１０

｜

Ｊ
Ｌ

ｇ／

ｍＬ 、
ｌ
ｊ
ｘ
ｇ／ｍＬ作为莱对照品储备液和中间储备液 ， 放于

冰箱内 ４ １保存 。 １００ ｎｇ／ｍＬ 亲对照品工作液 ，于仪器分

析前一天配 成 。 精密吸取 １００ ｎｇ＾ｎＬ Ｘ^才照品溶液

２．５ｍＬ于 ｌＯＯＯｍＬ容量瓶中 ， 用 ５％硝酸稀释定容至刻

度
，
制备成 ２．５ｎｇ／ｍＬ 的萊对照品溶液。

２３ 仪 件

２．３ ．
１ 主ｉ器条件錄

，详见表 ２
〇

表 ２ 仪器参数

ｍｍ 鐵 仪觀牛 雜

负高压 ２６０Ｖ 载气麵 ４００ｍＩ７ｍｉｎ

灯电流 ３０ｍＡ 屏航流量 ８００ｍＬ／ｍｉｎ

原子麟高度 ８ｍｍ 读数时间 ７ ．０ｓ

原子倾■ ２００^ 延迟时间 １ ．０ｓ

根据实验室仪器实际突光值大小 ，可适当调节负高

压大小
，增加负高压 ２０Ｖ

，荧光值约增大１ 〇如果仪器

出峰峰形有拖尾现象 ， 可以增加载气流量和屏蔽气流

量 ，
以 １００ ｍＬＡｎｉｎ 的间隔进行调试。

２．３ ．２ 载流与还原剂

载流
：
５％硝酸溶液

；
还原剂

：
０＿５％硼氢化钾 、０． １％氢

氧化钾 。 载流与还原剂现用现配 ，
配置后即可。

３ 结果与分析

３．
１ 标准曲线

使用 ２＊５ｎ
ｇ／
ｍＬ 的汞对照品溶液

，
按 ２．３仪器条件

进行测定 ，数值见表 ３〇

表 ３ 对照品荧光值

序号 浓度 （
ｎ
ｇ
＾ｎＬ

） 荧纖

１ ０２ ９９．１ ５

２ ０５ ２ １ ９． １ ２

３ １ ．０ ３８ ８．７９

４ １５ ５７０５８

５ ２．０ ７６０５２

６ ２５ ９３４２６

拟合曲线Ｉ
＝３６８ ．６２６５

＊
Ｃ＋１９．

１４０８
，
占０ ．９９９５ 。

３ ．
２ 方法检出限

在 ３ ． １ 条件下
，
平行测定 ２０个样品空白

，
荧光值分

别 为１ ３２５ 、 １ ３ ．
６７ 、 １ ２５８ 、 １０．６８ 、 １７５２、 １４２６ 、 １ ３．７７ 、 １７．３５ 、

１４５ １ 、 １３ ＿３ ０
、
１３ ．９３

、
１４．４５

、
１ ５

．１９ 、 １４．９４
、
１５ ．

８９ 、 １
６．１２ 、 １ ６．０２

、

１４
．
９２

、
１５ ．０２ 、

１ ３ ．９０。 检出限＝３８／ｂ
，
５ 为标准偏差 ，

ｂ 为曲

线斜率
，
计算方法检测限为 〇 ＿〇１ ３ｎｇｆｅｉＬ０ 仪器对隶元素

灵繼非常高。

３ ＿３ 仪器精密度

在 ３ ． １ 条件下 ， 连续测定 １ｎｇ／ｍＬ 的汞标准对照品

６次 ， 荧光值分别 为４０２．５０ 、４０２． １９ 、４００．３ １ 、３９４．３６ 、

３９３ ．８４ 、
４００．２３

，
计算 ＲＳＤ值为 ０ ．９６％

，仪器精密度良好 。

３ ．４雖含量

样品试液在 ３ ． １ 条件下 ，结果见表 ４ 。

表 ４ 西洋参汞含置

样品名称 Ｈ ｇ（
ｍ
ｇｌ

ｃ
ｇ ）

生晒勝 ０．００７５ ０ ．００７３ ０．００７５

西勝片 ０．０２２ ０ ．０２３ ０．０２０

３ ＿５ 回收率

称量三份西洋参片样品 ，
分别吸取 １ ０ｎｇ／

ｍＬ的汞对

照品 ０ ．５ 、 １ 、２ｍＬ 于消解罐中与样品
一同消解定容

，
详见

表 ５ 。

表 ５ 方法回收率

西洋参片 加人对照品 测得浓度 回收率

５ ｎ
ｇ

０ ．９２ｎ
ｇ
／ｍＬ ９５５７％

０ ．０２２ｍ＾ｋ
ｇ

１ ０ｎｇ １ ．４３ｎｇ＾ｍＬ ９９．０３％

２０ｎ
ｇ

２＾２ａ
ｇ

＾ｍＬ １０４ ． １ ３％

结果表明 ：方法回收率在 ９５ ．５７％￣

１０４． １ ３％
，
回收率

良好 。

３ ＿６ 注意事项

３ ．６． １ 分析纯盐酸和硝酸中一般均含有较高浓度的汞 ，

特别是盐酸 ，建议采用优级纯或高纯酸 ，并在使用前先

做空白检验 。

３ ．６．２ 因 Ｈｇ 的灵敏度非常高 ，
故需特别注意来 自各方面

的污染 ， 尤其是玻璃器皿污染 ， 所用玻璃器皿均应经

２０％ＨＮＯ３（Ｖ ：Ｖ）浸泡 ２４ｈ
，
在去离子水清洗干净后再用〇

３ ．
６

．３Ｈｇ灯需要预热约 ２０ｍ ｉｎ
，
以降低灯漂移产生的测

量误差 。 可采用大电流预热
，
小电流测量 。

４ 结论

实验结果表明 ，
使用 ＡＦＳ－９３ ３原子突光光度计检

测西洋参中汞元素时 ，
以 ５％硝酸溶液作为载流液 ，

以

０＊５％硼氢化钾和 ０ ．１％氢氧化钾作为还原剂
，
在汞质量

浓度为 ０．０ １３？２．５０
ｊ
ｉｇ／Ｌ线性关系很好 ，方法回收率和结

雜定性均满足類要求 ，可粒原子魏法测定西洋

参中的萊元素。
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