
! 引言
芦荟属百合科芦荟属多年生常绿肉质草本植物!具有很

高的药用价值!被誉为 !" 世纪最佳保健食品#"$" !%世纪 &% 年

代!科学家开始对芦荟进行了广泛深入的研究!但对微量元
素在芦荟中的含量的研究较少" 中国盛产华芦荟和元江芦
荟 #!$!准确测定其植株中各种微量元素的含量!对其在化妆

利用微波等离子体炬原子发射光谱法!"#$%&’("#考查了分析谱线$微波前向功率$载气流量$工作气流量$氧屏蔽气压力等
试验参数对元江芦荟和华芦荟的钙$镁$铁$锌元素含量的影响#优化检测条件%钙$镁$铁$锌元素的检出限分别为 )*+,$-*!-$./0-+$
,)01234567&线性范围分别为 !0!)!2!!$!0!2!2!!$!0,!,!$!02!,!!4567&相对标准偏差小于 201/8#精密度较好#回收率为 9+0)8
!2!,018% 华芦荟和元江芦荟的金属元素含量基本相同#但华芦荟的铁元素含量比元江芦荟含量丰富%
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品!保健品等产业中的安全应用具有重要意义"
迄今#测定食品中金属元素的常用方法有原子吸收光谱

法 !"#!原子荧光光谱法 !$#!分光光度法 !%#!等离子体光谱法 !&#等#
这些方法或处理过程繁琐#或仪器设备昂贵#或测定时间较
长" 笔者采用微波消解技术与微波等离子体炬原子发射光谱
联用的方法 !’##准确测定了元江芦荟与华芦荟中 ()!*+!,-!
./ 元素的含量#旨在建立一种简便!快速!灵敏!准确!安全!
污染小的分析测试方法"

! 实验部分
!"! 主要仪器及试剂

%01 型 *23 光谱仪 !456#$长春吉大%小天鹅仪器有限公
司&#*7250118 型微波消解系统 $北京雷明科技有限公司&#

9:501%1 恒温循环器$北京博医康技术公司&#元江芦荟 #华
芦荟#钙!镁!铁!锌标准储备液"

!"# 实验方法
!"#"! 微波消解方法
称取风干粉细的芦荟样品 1;$+ 左右 # 加入 &<= &4>

9?@A浸泡 "1<B/#加入 0;%<= A1> 9C@C#放入微波消解炉内#
按事先考查得到的最佳消解程序消解" 冷却样品#于 0C1!电
热板上驱赶氮氧化物#转入 011<=容量瓶中用二次去离子水
定容#摇匀过滤后待测"

!"#"# 样品测定方法
打开电源#冷却水!氩气和氧气后#启动 *23 光谱仪程

序#设置各项参数后#预热 C1<B/#点燃 *23 火炬#采用气动
雾化进样 # 分别在 "6";D!C’6;&!C%6;6!C0";6/< 波长处测定
()!*+ !,-!./ 的发射强度"计算机给出发射强度值!检出限!
精密度!样品浓度等实验结果"

# 结果与讨论
#"! 最佳检测条件的选择
#"!"! 最佳分析谱线的选择
分别用钙!镁 !铁!锌标准溶液和空白溶液在 "%1"DC1!

CD1""D1!CC1"C6%!0&1"C%1/< 范围内进行波长扫描# 并将扫
描效果好的区域放大#钙!镁!铁!锌波长扫描图相似#不一一
列出#仅以钙的波长扫描图为例$图 0&"结果显示#钙!镁!铁!
锌分别在 "6";D!C’6;&!C%6;6!C0";6/< 处发射强度最大!信噪
比最大!背景干扰最小#所以选定这些波长作为测定芦荟中
钙!镁!铁!锌含量的最佳分析谱线"

#"!"# 微波前向功率的选择
实验考查了微波前向功率对钙!镁!铁!锌元素发射强度

的影响" 改变微波前向功率# 分别对 0!+E<=钙!0!+E<=镁!
%!+E<=铁和 %!+E<=锌的标准溶液扫描测量"
由图 C可知#钙!镁!铁!锌的发射强度随着微波前向功率

的增加而增强# 在 &%F’1G以下时增加的幅度较大#H’1G 时
发射强度增加的幅度变小#但没有停止增加的趋势" 这是因
为随着前向功率的增大#微波能量增加致使等离子体的激发

温度升高#导致等离子体火焰体积增加#稳定性变好#对样品
的离解能力$原子化&和激发能力增强#故发射强度一直随微
波前向功率的增大而增加" 但当微波功率H41G 时#同轴电缆
发热#反射功率增加 !01#" 因此#本实验选用 41G 为测定芦荟中
钙!镁!铁!锌含量的最佳微波前向功率"

#"!"$ 工作气流量的选择
分析工作气流量对钙!镁!铁!锌元素发射强度的影响"结

果表明#工作气流量过高时#降低了周围空气向等离子体中
的扩展的速度#同时也使等离子体冷却#不利于样品的原子
化’工作气体流量小时#等离子体的体积小#样品与等离子体
作用不充分#信号强度小$图 "&" 由图 "可得#D"1;C<=E<B/为
测定芦荟中铁和锌的最佳工作气流量#%0%;6!C%6;1<=E<B/ 分
别为测定芦荟中钙和镁的最佳工作气流量"

#"!"% 载气流量的选择
实验考查了载气流量对钙!镁!铁!锌元素发射强度的影

响" 载气流量过小时#雾化效果不好#样品雾滴颗粒较大#等

图 ! 钙波长扫描图
&’(" ! )*+,,’,( -’+(.+/ 01 *+2*’3/ 4+5626,(78

图 # 微波前向功率对钙!镁!铁!锌发射强度的影响
&’(" # 9116*7 01 /’*.04+56 10.4+.- :046. 0, *+2*’3/;

/+(,6<’3/; ’.0, +,- =’,* 6/’<<’0, ’,76,<’7>
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离子体的能量消耗较大!造成发射强度较小" 载气流量过大
时!虽然单位时间内载入的样品量可能会继续增加 !但同时
也稀释了样品!减少了其在等离子体中的停留时间!不利于
样品的原子化和激发!从而降低其发射强度"
图 !所示!"#!$!%&’%()为测定芦荟中钙和锌的最佳载气

流量!*+,,-!#*./*-"%&’%() 分别为测定芦荟中镁# 铁含量的
最佳载气流量"

!"#"$ 氧屏蔽气压力对元素发射强度的影响
实验考查了氧屏蔽气压力对钙#镁#铁#锌元素发射强度

的影响" 01会在热的等离子体中与其他渗入组分发生反应!
形成 02#03#014等与氮有关的分子组分!它们被激发后将在

155!655)%区域产生丰富的分子发射带! 产生严重的背景发
射光谱干扰!影响许多分析线的选择" 引入 21不仅可对等离

子体起重要的稳定作用!还可防止 789外围气体被卷入到等
离子体中!从而起到很好的屏蔽作用!大大改进了光源的分
析性能!改善了元素的检出限和测量精密度" 在保证测定准
确性和灵敏度的情况下!本实验选择 5-5,78: 为测定芦荟中
锌含量的最佳氧屏蔽气压力!测定芦荟中钙#镁和铁元素含
量时不采用氧屏蔽气"

综上所述!789 光谱仪测定钙#镁#铁#锌时的最佳条件
见表 *" 在此条件下!对各个元素含量进行检测"

!%! 硝酸和共存离子的干扰
!"!"& 硝酸的干扰
在相同质量浓度的钙标准溶液$*-5!;’%&%中配制含硝酸

浓度分别为 5#5-5<#5-*5#5-*<#5-15#5-1<%=>?%& 的溶液!分别
在表 *所述钙的最佳测定条件下扫描测量" 用相同的方法配
制一系列含不同浓度硝酸的镁#铁#锌溶液!并分别在其最佳
测定条件下进行扫描测量" 硝酸浓度变化对钙#镁#铁#锌发
射强度的影响如图 < 所示"

结果表明!经过常规法处理后的样品溶液中硝酸浓度不
超过 5$5<%=>?&!经过微波法处理后的样品溶液中的硝酸大部
分已挥发掉"硝酸浓度小于 5$5<%=>?& 时!对钙#镁#铁#锌的测
定不会产生干扰"

!%!%! 共存离子的干扰
最佳测定条件下!钙#镁#铁#锌的质量浓度为 *$5!;?%&

时 !*5!15 倍的 7;$@@%#AB$@@@%#CD$@@%!低于 1 倍的 E)$@@%!
*5!*< 倍的 0:$@%!<!*< 倍的 F$@%!1!15 倍的 8G$@@%不干扰
钙的测定&低于 1 倍的 C:$@@%!1!*5 倍的 AB$@@@%和 F$@%!<!
15 倍的 E)$@@%#0:$@%!低于 15 倍的 8G$@@%!*5!15 倍的 CD
$@@%不干扰镁的测定&<!15 倍的 C:$@@%!*5!15 倍的 7;$@@%#

图 ’ 工作气流量对钙!镁!铁!锌发射强度的影响
()*" ’ +,,-./ 0, 123304/ *51 ,607 45/- 08 .56.)29:

95*8-1)29: )408 58; <)8. -9)11)08 )8/-81)/=

图 > 载气流量对钙!镁!铁!锌发射强度的影响
()*" > +,,-./ 0, .544)-4 *51 ,607 45/- 08 .56.)29:
95*8-1)29: )408 58; <)8. -9)11)08 )8/-81)/=

表 & 测定芦荟中钙!镁!铁!锌的最佳条件
?5@6- & A3/)929 .08;)/)08 ,04 ;-/-49)85/)08 0, .56.)29:

95*8-1)29: )408 58; <)8. )8 560-
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图 $ 硝酸浓度变化对钙!镁!铁!锌发射强度的影响
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!!""##!#$ 倍的 %&!"""#低于 ’ 倍的 ()!"""#*!’*倍的 +,!""#
’* !#- 倍的 ./ !"""不干扰铁的测定 $* !#- 倍的 ., !"""%
01 !"""%+, !""和 ! !""#低于 # 倍的 23 !""""#’- !#- 倍 的
()!"""#*!’* 倍的 ./!"""不干扰锌的测定&
!"# 检出限!精密度和线性范围
在选定的最佳检测条件下#测定钙%镁%铁%锌的检出限%

精密度和线性范围的结果见表 #&

!"$ 微波消解条件优化
影响微波消解样品的因素很多# 为使影响因素简化#根

据实际应用#固定其中一组试验条件#考查另一组试验#分别
采用两个正交试验设计筛选消解的最佳条件& 首先固定操作
条件#考查消解体系中硝酸%过氧化氢和样品用量$然后固定
消解体系#考查操作条件包括微波功率%恒压值和恒压时间&

结果表明#微波消解芦荟样品用量应为 -451#选用 678 硝酸
和 ’4*78 过氧化氢作为样品的消解酸微波消解的最佳程序
设置见表 9&

!"% &’!()!*+!,- 含量分析
本实验使用微波消解方法对芦荟样品消解#在上述最佳

实验条件下测定样品中 .,%01%23%%& 含量#并且采用加标回
收实验验证方法的准确性#结果见表 5&华芦荟和元江芦荟的

金属元素含量基本相同#但华芦荟的铁元素含量比元江芦荟

含量丰富&

# 结论
实验表明#本方法消解快速%消解过程中基本不引入杂

质#并且样品分析时#采用气动雾化进样技术#由仪器的操作

软件直接完成数据处理过程#与常规方法相比#结果快速准

确#是目前元素分析测试方面较理想的方法&
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