
第2 7卷 , 第1期　 　　　　　　　　　　　光 谱 学 与 光 谱 分 析 Vol. 27 , No. 1 , pp151-154
2 0 0 7 年 1 月　　　　　　　　　　　 　Spectro scopy and Spectr al Analy sis January , 2007 　

电感耦合等离子体发射光谱法同时测定野生葡萄籽中

多元素的方法研究

王松君1 , 2 , 常　平3 , 王璞 1 , 侯天平4 , 侯　悦5

1. 吉林大学地球科学学院 , 吉林 长春　130061　　　　　

2. 苏州科技学院基础教学实验中心 , 江苏 苏州　215009

3. 吉林大学地球探测科学与技术学院 , 吉林 长春　130026

4. 吉林工程技术师范学院 , 吉林 长春　130052

5. 浙江大学材料化工学院 , 浙江 杭州　310027

摘　要　文章研究的是电感耦合等离子体发射光谱法(ICP-AES)同时测定野生葡萄籽中多种元素。针对野

生葡萄籽样品基质中有机成分对矿物质的影响 , 对干灰化法与酸消解湿法处理样品进行了比较 , 通过对植

物标准物质 GBW 07603 样品分解 , 表明选择 HNO3-HClO4 体系消解样品优于干灰化法。此方法测得结果相

对误差在 1. 06%～ 8. 82%和标准偏差在 1. 35%～ 8. 88%之间。进行了葡萄籽和几种中草药中微量元素测定

的对照实验 , 检测数据证明葡萄籽中微量元素丰富具有较高的药用和营养价值。
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引　言

　　葡萄籽在心脑血管及抗癌疾病方面的疗效越来越被人们

所重视[ 1 , 2] 。它可以增强血管壁的抵抗力 , 降低毛细血管的

脆性 , 保持毛细血管适当的通透性 , 增强毛细血管 、 静脉 、

动脉的机能 , 降低糖尿病的发病危险 , 对青肿具有缓解作

用。这是因为葡萄籽中含有原花青素(OPC), 白藜芦醇 , 多

酚等有机成分[ 3] 。不仅如此 , 葡萄籽有丰富的营养和微量元

素 , 具有药用疗效和营养价值[ 4 , 5] 。但目前对葡萄籽中微量

元素测定的方法研究末见公开报道。本文应用 ICP-AES 法

检测葡萄籽中多种元素的分析方法 , 对样品前处理方法进行

比较实验 , 建立了葡萄籽中多种元素同时测定的快速检测方

法 , 并就其含量与有心血管病疗效的中草药进行了比较。

1　实验部分

1. 1　仪器工作条件及主要试剂

1. 1. 1　仪器及工作条件

见参考文献[ 6] 。

1. 1. 2 主要试剂

光谱纯试剂配制单元素标准贮备液:浓度为 1 mg  

m L - 1 , 用时按所需浓度用去离子水稀释后使用。硝酸和高氯

酸为优级纯试剂 , 去离子水。

1. 2　样品处理[ 7-10 ]

1. 2. 1　湿法样品制备

将处理好的葡萄籽样品于 80 ℃烘干 , 粉碎 、研磨 、 混匀

后放入称量瓶中备用。准确称取葡萄籽粉末样品 0. 100 0 g

平行 5 份和 GBW 07603 标准物质样品 0. 100 0 g 平行 2 份分

别于聚四氟乙烯坩埚中 , 各加入 5 m L HNO 3 和 0. 5 m L

HClO 4 , 盖上坩埚盖浸泡过夜 , 第二天消解前先将坩埚盖取

下 , 将坩埚置于可控恒温电热板上升温至 120 ℃消化溶解。

待试样溶解完全呈透明液时浓缩至体积约为 1 m L 取下 , 冷

却后将试液转入10 m L容量瓶中用去离子水定容至刻度 , 摇

匀待测。

1. 2. 2　干灰法样品制备

准确称取葡萄籽粉末样品 0. 100 0 g 平行 5 份和 GBW

07603 标准物质样品 0. 100 0 g 平行 2 份分别于石英坩埚中 ,

置于高温炉中 , 炉门半开从低温逐渐升温至 200 ℃, 保持 2

h , 继续升温至 300 ℃, 保持至黑烟冒尽 , 关闭炉门升温到

500 ℃灰化 4 h。取出坩埚 , 此时样品应为灰白色 , 加 1 m L

HNO3 在电炉上溶解灰分 , 定容到 10 m L容量瓶中摇匀 , 待



测。

1. 2. 3　样品测试

开机预热点燃等离子体光源 0. 5 h 后 , 首先进行 Hg 灯

描迹 , 元素标准化 , 将仪器各参数调试到最佳测试状态 , 蠕

动泵将处理成溶液的试样引入等离子体光源 , 试样在激发过

程中各元素产生特征辐射 , 经分光系统分光 , 由光电元件接

收后转变为电信号而被记录 , 根据试样中被测元素浓度与谱

线强度存在的正比关系 , 计算机自动记录求得被测末知试样

中各元素的浓度值。

2　结果与讨论

2. 1　元素分析线选择与仪器检出限

该仪器是固定通道 , 因此被测元素的分析谱线已确定。

仪器检出限是测量空白溶液标准偏差 3 倍时所对应的分析物

浓度。各元素分析谱线和检出限见表 1。

Table 1　Instrumental detection limits(μg g- 1)

元素 谱线 检出限 元素 谱线 检出限

Al 237. 3 0. 028 0 La 398. 85 0. 004 3

Fe 322. 78 0. 034 0 Mn 257. 6 0. 007 6

Ca 315. 89 0. 018 1 Mo 202. 03 0. 019 0

Mg 279. 02 0. 006 9 Ni 231. 60(Ⅱ) 0. 003 6

B 249. 7 0. 005 5 P 214. 91(Ⅱ) 0. 007 5

Ba 493. 4 0. 008 7 Pb 220. 35(Ⅱ) 0. 002 4

Be 313. 042 0. 002 1 S r 205. 81 0. 005 8

Cd 228. 82(Ⅱ) 0. 001 1 Ti 334. 94 0. 004 2

Co 228. 61 0. 006 0 V 292. 40 0. 009 5

C r 205. 55 0. 004 7 Y 371. 03 0. 008 7

Cu 327. 7 0. 009 9 Zn 343. 9 0. 007 6

2. 2　酸度实验

移取相同体积的标准溶液 , 分别用 0. 5%, 1. 0%,

2. 0%, 5. 0%, 8. 0%, 10. 0%, 15. 0%的盐酸 , 硝酸稀释。

结果测得结果见图 1。图 1 中纵坐标为仪器上所示的酸度强

度比(IR), 与横坐标的酸度(%)对应。由图 1 可以看出 , 酸

度在 0. 5%～ 5%时 , 分析结果呈下降趋势 , 酸度在 5%～

10%时 , 分析结果基本保持不变 , 比较稳定 , 而酸度在>

10%时 , 分析结果又呈下降趋势 , 又 HNO 3 和 HCl的分析结

果完全一致 , 所以图中的曲线二者重合。因此 , 本实验选择

具有强氧化性的硝酸作为消解葡萄籽样品的试剂 , 酸度控制

为 5%～ 10%[ 11] 。

Fig. 1　Acidity experiment

Table 2　The experimental data of acidity

Acidity /% 0. 5 1 2 5 8 10 15

HNO 3 / IR 25. 7 21. 2 20. 4 20 20 19. 5 17. 6

HC l / IR 26 21. 5 20. 3 20 20 19. 7 17. 8

2. 3　方法测量精密度和准确度

分别称取野生葡萄籽样品 0. 100 0 g 平行 8 份 , GBW

07603 标准物质样品 0. 100 0 g 平行 2 份。样品处理及测试方

法同 1. 2 分析步骤 , 定容于 10 mL 容量瓶中 , 酸度控制在

5%～ 10%。此方法测得结果相对误差在 1. 06%～ 8. 82%和

标准偏差在 1. 35%～ 8. 88%之间。从表 3 中数据分析 , 虽然

2 种样品处理方法的精密度都小于 10%, 但干灰化法某些元

素测量相对误差大于 10%, 如:Al , Fe , Co , Mo , Ni , V 和

Y等元素 , 所以本实验采用湿法酸消解处理样品的方法检测

葡萄籽中的微量元素。植物标准物质 GBW 07603 测定平均

值(μg g - 1)、 相对误差 RE%, 葡萄籽样品测定结果平均值

(μg g - 1)、 相对标准偏差 RSD%, 测定结果列于表 3。

Table 3　Test data of accuracy and precision(μg g- 1)

元素
GBW 07603

推荐值

GBW 07603

湿法测量值

GBW 07603

干法测量值

湿法

RE%
干法

RE%
葡萄籽样品

湿法平均值

湿法

RSD%
葡萄籽样品

干法平均值

干法

RSD%

Al 2 000 1 904 1 716 4. 80 14. 2 33. 5 2. 39 38. 8 2. 65

Fe 1 070 1 020 941 4. 67 12. 1 79. 1 4. 44 72. 0 4. 21

Ca 16 800 17 604 18 405 4. 79 9. 55 6 382 3. 53 6 094 5. 62

Mg 4 800 4 749 4 932 1. 06 2. 75 2 972 2. 90 3 270 2. 89

B 38 39 40 2. 63 5. 26 22. 5 2. 18 26. 3 3. 41

Ba 18 19 16 5. 56 11. 1 30. 5 1. 35 25. 8 1. 55

Be 0. 051 0. 054 0. 047 5. 88 7. 84 0. 032 1 8. 41 0. 030 8. 62

Cd 0. 38 0. 36 0. 35 5. 26 7. 89 0. 044 8 7. 95 0. 041 8. 24

Co 0. 41 0. 43 0. 36 4. 88 12. 2 0. 90 3. 78 0. 70 4. 18

C r 2. 6 2. 5 2. 4 3. 85 7. 69 17. 6 2. 53 14. 6 3. 15

Cu 6. 6 6. 3 7. 2 4. 55 9. 09 13. 8 5. 20 16. 9 6. 51

La 1. 25 1. 32 1. 20 5. 60 4. 00 0. 90 7. 68 0. 56 6. 47
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　续表 3

Mn 61 60 66 1. 64 8. 20 50. 0 2. 42 49. 6 2. 74

Mo 0. 28 0. 26 0. 33 7. 14 14. 3 8. 60 7. 52 7. 81 8. 02

Ni 1. 7 1. 6 1. 5 5. 88 11. 8 1. 40 8. 56 1. 86 8. 71

P 1 000 1 087 1 094 8. 70 9. 40 5 274 5. 34 5 308 5. 04

Pb 47 48 46 2. 13 2. 13 4. 30 8. 88 2. 91 8. 97

Sr 246 257 270 4. 47 9. 76 28. 4 1. 38 28. 0 2. 18

Ti 95 87 86 8. 42 9. 47 6. 05 3. 22 4. 21 3. 85

V 2. 4 2. 3 2. 1 4. 17 12. 5 0. 76 6. 58 0. 47 5. 95

Y 0. 68 0. 62 0. 60 8. 82 11. 8 0. 21 7. 55 0. 32 7. 14

Zn 55 58 54 5. 45 1. 82 32. 0 1. 67 32. 3 1. 97

2. 4　实际样品测试

分别称取聚丰葡萄籽(葡 1), 野生葡萄籽(葡 2), 黄芪 ,

五味子 , 芦荟样品各 2 份。样品处理及测试同 1. 2 节分析步

骤 ,酸度控制在 5%～ 10%。样品测定结果列于表 4。

　　表 4中数据表明葡萄籽中的元素含量也十分丰富。常量

元素 K , Ca , P 元素含量很高 , 微量元素 Fe , Mn , Cu 和 Zn

等营养元素含量也比较高。表明葡萄籽 , 具有较高的开发利

用价值。野生葡萄籽中的元素含量一般都比聚丰葡萄籽量

高 , 说明野生葡萄籽比人工养植的更有药用和营养价值;野

生葡萄籽和其他治疗心脑血管疾病的黄芪 、五味子等相比较 ,

葡萄籽中的 Co , Cu , Ca , Mo , Sr , Zn 和 Cr 要高许多 , 有害

元素 Al和 Pb 要少些 , 而 Fe , Mg , B , Ba , Mn , Ni和 P 则相

差不多。测量结果表明 , 葡萄籽 , 尤其是野生葡萄籽有较高

的营养药用价值。

Table 4　The sample measurement result(μg g- 1)

元素 葡 1 葡 2 黄芪 五味 芦荟 元素 葡 1 葡 2 黄芪 五味 芦荟

Al 0. 56 33. 5 99. 3 83. 8 265. 8 Na* 117 197 169 174 268

Fe 12. 38 79. 1 133. 8 123. 2 403. 9 M n 50. 1 50. 0 12. 3 72. 0 279

Ca 2 935 6 382 1 692 1 048 18 917 Mo 0. 36 8. 6 3. 5 0. 5 24. 1

Mg 1 801 2 996 1 909 2 571 4 453 Ni 0. 42 0. 56 0. 9 1. 4 2. 4

K * 1 958 2 804 2 041 2 256 3 269 P 4 678 5 274 5 668 3 592 2 708

B 0. 33 22. 5 0. 41 22. 54 39. 9 Pb 3. 8 4. 3 0. 32 9. 9 30. 3

Ba 22. 64 30. 5 48. 2 7. 74 56. 6 S r 6. 2 28. 4 13. 4 3. 5 212

Co 0. 25 0. 85 0. 45 0. 25 0. 34 Ti 10. 23 6. 05 22. 36 32. 61 18. 56

C r 0. 36 17. 6 0. 32 1. 56 18. 2 V 0. 72 0. 76 0. 47 0. 66 0. 52

Cu 6. 8 13. 8 7. 2 3. 6 13. 8 Y 0. 24 0. 21 0. 27 0. 21 0. 25

La 1. 0 0. 40 1. 7 0. 9 7. 0 Zn 9. 2 32. 0 22. 8 16. 2 37. 5

　　*K , Na应用原子吸收光谱仪测定
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Abstract　De te rmination of t race elements in natural g rapestone w as studied by inductiv ely coupled plasma atomic emission spec-

tromet ry (ICP-AES). Comparison was made be tw een dry incineration and acid clearing up in term s of interfe rence of or ganic

component in natural g rapestone. By analy zing the plant standard substance GBW 07603(National Standa rd Substance), the data

show that HNO3-HClO4 disposed samples are better than dry inciner ated ones. The accuracy is 1. 06-8. 82 , the precision is

1. 35%-8. 88%. The compara tive experiment of trace elements de te rmination was carried out for g rapestone and herbs. The data

show that g rapestone is valuable fo r medicine and nutritio n.

Keywords　Inductiv ely coupled plasma atomic emission spectrome try;Grape stone;T race elements
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