
微波消解FAAS 法测定原生态金秋梨中的微量元素锰

蒋天智,刘少友,石凤湘 ( 凯里学院应用化学研究所, 贵州凯里556000)

摘要  [ 目的] 测定黔东南苗族侗族自治州原生态“苗疆”牌台江金秋梨微量元素锰的含量。[ 方法] 用正交试验优化仪器最佳工作条件 ,
微波消解样品, 火焰原子吸收光谱法( FAAS) 测定微量元素锰。[ 结果] “苗疆”牌金秋梨锰元素含量为 0 .8 mg/ kg , 方法的特征浓度为
0 .003 3 μg/ ml , 检出限为0 .001 1 μg/ ml , 相对标准偏差为0 .36 % , 加标回收率为98 % ～101 % , 适用于金秋梨微量元素锰的测定。[ 结论]
“苗疆”牌金秋梨微量元素锰的含量较高, 具有很高的食用价值和药用价值。
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Determination of Trace Element Manganese in Original Ecological Jinqiu Pear by Microwave Digestion and FAAS
JIANG Tian-zhi et al  ( Institute of Applied Chemistry , Kaili University , Kaili , Guizhou 556000)
Abstract  [ Objective] The research ai med to determi nethe content of trace element manganese i noriginal ecological ‘Miaojiang’Brand Taijiang Jinqi u
Pear inthe Autonomous Prefecture of Miao and Dong Minority of Southeast Guizhou. [ Method] The opti mumworking conditions were opti mized throughor-
thogonal experi ment . Samples were digested by microwave method and the content of trace element manganese was determined by using flame atomic ab-
sorption spectrometry ( FAAS) . [ Result] The content of trace element manganese in ‘Miaojiang’Brand Jinqiu Pear was 0 .8 mg/ kg . The characteristic
concentration by this method was 0 .003 3 μg/ ml , the detectionli mit was 0 .001 1 μg/ ml , the relative standard deviation ( RSD) was 0 .36 % and the re-
covery of standard addition was in the range of 98 % - 101 % . This method was suitable for the determination of trace element manganese in Jinqiu Pear .
[ Conclusion] ‘Miaojiang’Brand Jinqiu Pear had higher content of trace element manganese and had higher edible value and medici nal value .
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  金秋梨是日本新高梨芽变株系, 属砂梨系统, 果实的经

济性状优良 ,20 世纪90 年代从湖南引入黔东南苗族侗族自

治州, 其土壤和气候非常适宜于金秋梨的生长。该地生产的

“苗疆”牌台江金秋梨果型适中, 外观呈锃亮金黄色, 肉质纯

白细腻、晶莹剔透, 食之脆嫩香甜, 汁多饱满, 是营养丰富的

无公害优质水果, 深受人们青睐,1998 年荣获“全国星火科技

精品”金奖、“贵州省名优果品”称号,2000 年获得A 级绿色食

品标识证书, 并被推荐为旅游产品。锰是人体必需的营养元

素, 在人体中是 RNA 多聚酶、超氧化物歧化酶的组成成分 ,

参加蛋白质和核酸合成及造血过程, 有增强内分泌功能和抗

癌作用 , 是健康长寿不可缺少的元素。随着年龄增长, 人体

内微量元素锰的含量明显减少。金秋梨营养元素的种类和

含量是衡量其营养价值的主要方面之一, 故测定“苗疆”牌台

江金秋梨微量元素锰含量具有实际意义。测定微量元素锰

有许多方法[ 1 - 8] , 笔者采用微波消解 FAAS 法对“苗疆”牌台

江金秋梨微量元素锰的含量进行测定。该方法的精密度和

准确度高, 检出限低, 用于样品测定, 结果满意。

1  材料与方法

1 .1  材料 XT-9900 型智能微波消解仪( 新拓微波溶样测试

技术有限公司, 中国上海) ;TAS-986 原子吸收分光光度计( 北

京普析通用仪器有限责任公司) ;AR2140 电子分析天平( 奥豪

斯国际上海贸易公司) ; 超纯水发生器 Ne * UP- 1000( 韩国

HUMAN 公司) ; 锰空心阴极灯 ;Fe 、Zn、Mg 、Cu 、Ca、Ni 、Cd、Pb 、

Cr 标准贮备液的质量浓度为100μg/ ml , 购自国家标准物质研

究中心 ; 浓硝酸、30 % 过氧化氢均为优级纯; 试验用水为超

纯水。

1 .2 方法

1 .2.1 仪器工作条件。为了确保测定结果准确可靠, 用质

量浓度为2 .000 μg/ ml 的锰系列标准溶液 , 分析线选用279 .5

nm, 空气流量为6 L/ min , 采用正交表L9( 34) 安排正交试验, 经

优化组合得到仪器最佳工作条件: 灯电流3 .0 mA , 光谱通带

0 .2 nm, 燃烧器高度 6 .0 mm, 乙炔流量1 .7 L/ min ; 氘灯扣

背景。

1 .2 .2 玻璃器皿的处理。试验用玻璃器皿均为洗净后用

10 % HNO3 浸泡24 h 以上, 用超纯水冲洗干净, 防尘贮藏备用

的玻璃器皿。

1 .2.3 样品采集与处理。从产地台江县分点采集“苗疆”牌

金秋梨 , 每点1 kg 共10 kg , 按照四分法进行一次缩分, 先用自

来水冲洗干净后, 再用超纯水充分洗净 , 用不锈钢刀切成小

片后再进行2 次缩分, 准确称取缩分后洁净的金秋梨5 .000 0

g , 放入微波消解罐中, 加入密度为1 .42 g/ ml 的浓硝酸5 ml ,

30 % 的过氧化氢2 ml , 加盖密闭后置于微波消解仪中, 消解压

力为0 .8 MPa , 功率为100 %( 即采用全功率1 000 W 加热消

解) , 消解时间为6 min。消解结束 , 待冷却至常温取出消解

罐, 消解液清亮透明 , 将消解液移入25 ml 比色管中, 用3 .0

ml/ L 浓硝酸的超纯水定容, 摇匀备用, 同法制备空白溶液。

1 .2 .4 试验方法。按上述仪器工作条件, 积分时间为10 s ,

重复测量3 次; 用3 .0 ml/ L 浓硝酸的超纯水校零 , 分别将空

白溶液、标准系列溶液和样品溶液喷入火焰, 测量吸光度。

根据仪器配套微机处理系统计算出的实际浓度, 计算出样品

中锰的含量。

2  结果与分析

2 .1 标准曲线的绘制  准确移取质量浓度为100μg/ ml 的锰

标准贮备液5 ml 于100 ml 的容量瓶中, 用3 .0 ml/ L 浓硝酸的超

纯水定容得中间工作液, 此中间工作液含锰5 μg/ ml , 分别准确

移取一定量的中间工作液于25 ml 比色管中, 用3 .0 ml/ L 浓硝

酸的超纯水配制成质量浓度分别为0、0 .050、0 .100、0 .300、

0 .500、1 .000、2 .000、3 .000 μg/ ml 的标准系列溶液, 按试验方法测

量标准系列溶液的吸光度。标准曲线的绘制由仪器配套微机

处理系统自动完成, 线性回归方程: A= 0 .156 2c + 0 .011 7 , 相关

系数 r = 0 .999 5 , 线性范围0～3 .000μg/ ml 。
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2 .2  样品测定  按照试验方法将样品溶液直接喷入火焰 ,

测量其吸光度, 仪器配套微机处理系统自动从标准曲线查出

样品溶液中锰元素的实际浓度, 根据实际浓度计算出样品中

锰的含量, 结果为0 .8 mg/ kg 。

2 .3 特征浓度和检出限 

2 .3.1 特征浓度。准确移取质量浓度为10 μg/ ml 的中间工

作液5 .00 ml , 按照样品处理方法处理后配制成质量浓度为

2 .000 μg/ ml 的溶液, 按照试验方法重复测量吸光度11 次, 取

吸光度的平均值, 计算其特征浓度, 结果为0 .003 3 μg/ ml 。

2 .3 .2  检出限。按照样品处理方法处理空白溶液 , 按

“1 .2 .4”操作将空白溶液直接喷入火焰进行13 次连续测定 ,

计算出空白值的标准偏差σ, 由标准曲线的斜率 K 计算检出

限3 σ/ K , 结果为0 .001 1 μg/ ml 。

2 .4 精密度与回收率

2 .4.1  精密度。准确称取缩分后洁净的金秋梨 1 份, 用

“1 .2 .3”方法处理后按试验方法重复测定9 次, 相对标准偏差

为0 .36 % 。

2 .4 .2 回收率。准确称取2 份缩分后洁净的金秋梨5 .000 0

g , 按样品处理方法进行处理 , 将消解液移入25 ml 比色管中 ,

在其中一份消解液中加入2 .5 ml 质量浓度为10 μg/ ml 的标

准溶液 , 两份消解液均用3 .0 ml/ L 浓硝酸的超纯水定容, 即

加标量为1 μg/ ml , 重复测定3 次, 仪器配套微机处理系统自

动从标准曲线查出未加标样品溶液锰元素的实际浓度为

0 .16 μg/ ml , 加标样品溶液锰元素的实际浓度分别为1 .14 、

1 .14 和1 .16 μg/ ml , 回收率为98 % ～101 % 。

2 .5  微波消解样品的优点和消解试剂的选择  笔者用普通

湿法消解2 份样品, 分别用浓 HNO3 、HCl O4( 4∶1) 混合酸液和

浓HNO3 、30 % H2O2 为消解试剂 , 消解液中均出现细小的白

色结晶物, 需消解3 次才消解完; 而用微波消解时间只需6

min 消解液就清亮透明, 且没有白色结晶物, 说明普通湿法消

解金秋梨费时、药品消耗大, 用微波消解操作简便、节约药品

和节省时间。高氯酸在微波系统的密闭容器中加热时 , 因经

历一个不可逆的分解反应, 产生一种气态, 最终产物造成压

力迅速上升, 形成潜在的威胁。故笔者选用浓硝酸和30 % 过

氧化氢作消解试剂。

2 .6  共存离子的干扰 为了研究样品中可能共存的其他元

素对待测元素的干扰 , 向消解好的样品溶液中加入一定量的

Mn、Fe 、Zn、Mg 、Cu、Ca、Ni 、Cd 、Pb、Cr 标准溶液, 移入25 ml 比

色管中 , 用3 .0 ml/ L 浓硝酸的超纯水定容后进行测定, 结果

表明, 标准加入曲线与标准曲线平行, 所得结果一致 , 这说明

在测定条件下, 在样品含量范围内, 共存元素不干扰待测元

素[ 3] 。

3  结论

( 1) 用微波消解处理样品,FAAS 测定金秋梨微量元素锰

可节约药品和节省时间, 测试方法的准确度高、精密度好、方

法简便 , 样品分析结果在标准曲线范围内 , 结果满意。

( 2) 原生态“苗疆”牌台江金秋梨微量元素锰含量为0 .8

mg/ kg , 世界卫生组织( WHO) 公布的成年人每日对锰微量元

素的需要量是5～10 mg , 故多吃金秋梨能补充人体必需的微

量元素锰, 促进身体健康。
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