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摘 要

本文报导了厂 个测定奶中多种元素的新方法
。

样品经45 0℃灰化后
,

用 6 当量 盐酸

容解残渣
,

然后用 电感藕合等离子体光谱仪同时侧定 溶液 中C a 、

M g
、

Fe 、

S r 、

B a 、

弘
、

M n 、

C u 、

和A l的含量
。

文中讨论了观察高度和正向功率对谱线 强度 的影 响
,

并

晚定 了仪 器工 作的最佳折衷条件
。

结果表明
,

该方法适用于奶中无机元素的分析
。

关锐词 奶 , 无机元素
,
发射光谱分析

浓 该 浓 滚

前 言

电感藕合等离子休发射光谱分析是近年来新出现 的一种多元素联合测定技术
。

它可

以测定周期表上60 一 70 种元素
,

并具有检测 能力好 ( 在溶液 中一般元 素的 检测 限为

10 ” ~ 1 0
, ‘。
克/毫升)

、

精确度高
、

基体成份干扰小等优点 “
、 “〕,

目前 巳广泛应 用于各

个领域的分析检验中
〔“一“’ 。

对于牛
、

羊奶中常量和微量元素的分析
,

以往需用多种分析方法 才能 完成 ( 如用

容量法测定钙
、

镁
,

原子吸收法测定锌
、

锰
、

铜
、

铁 )
,

并且操作麻烦
,

分析时间长
,

至今尚未见有一个比较理想的分析方法
。

本文应用 电感藕合等离子体发射光谱法同时测

定牛
、

羊奶中九种元素的含 量
,

样品只需经过一次处理
,

即可在同一溶液中完成全部测

定
。

该方法的优点是分析周期短
,

工作效率高
,

测定元素多
,

灵敏度高
,

并且还可用来

目定血
、

尿 及其它生物制品中的常量和微量元素
,

为研究这些元素的生理和生化过程提

供了一个先进的测试技术
。
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一
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2
.

盐酸 G
.

R

3
.

标准溶液系列

用光谱纯或优级纯元素的氧化物或金属制备浓度为 1 m g /耐各单一元素的贮备液
。

然后按被分析元素的含量范围配制成用于制作工作 曲线的标准溶液
。

标准溶液中各元素

的含量见表 1
。

标准溶液的酸度用盐酸控制在O
.

SN
,

标 1 为C
.

SN的 盐酸空 白
。

表 1 混合标液的含蚤 (俘g / m l)

阂
’

一卜卜⋯
二

⋯
一

1
5 ·

1
二

’

卜⋯
一

///// /// /// /// /// ///
/ /// / lll

标标 222 O
。

111 0
.

今透 JJJ}娜娜
O

。

CZZZ O
。

222 O
。

C通通 9
.

以以 555 555

标标 333 O
。

666 O
。

222 O
。

555 0
。

111 111 0
。

222 0
。

艺艺 1 GGG 1 000

标标 444 111 O
,

咬咬 111 0
.

222 222
’

0
。

444 0
.

jjj 2 555 2 555

标标 666 2
。

555 111 2
。

555 O
。

555 555 111 111 5 舀舀 5OOO

标标 666 555 222 555 111 1 OOO 222 3 }}} 1 0 000 1 0 000

二
、

仪器及工作条件

1
,

仪 器
:

日本岛津制作所产工C PQ一 1 0 0 。型等离子体光量计
,

并与M一20 计算 机连

机使用
,

计
、

算机用 以存贮绘制好的工作曲线和计算结果
,

并直接 山打印机打出百分含量

和 PPM含量
。

2
.

工作条件

高频发生器
:

输出功率 1
.

2K W
,

频率 2 7
.

1 20 MH 幻 反射功率 < S W 石

工作线 圈: 直 径 s m m
,

紫铜 管两匝
,

感应圈内径为30 m m
,

循环水冷却
。

多色仪
:

帕邢
—

龙格装置

光栅刻线 1 9刘条 / 毫米
,

入 曰狭缝3GLt m
,

出 口狭缝 50 件m
,

线色散倒 数5
.

2 A / 毫

米
,

闪耀波长 2 7 0 0人
,

、

波长范围 ]
,

5 6 0一 4 6 0 0人
。

雾化器
: 气动雾化器

,

无去溶剂系统
。

氢气流量
: 冷却气 IG

.

5升 /分
,

等离子体气 1
.

2升 / 分
,

载气 1
.

0升 /分
。

测定方式
: 定时积分20 秒

。

光源观察高度
:

负载线圈上方 15 m m 处
。

分析用谱线波长和检测限见表 2
。

三
、

样品的前处理
:

称取 5
.

的克羊或牛奶于瓷柑锅中
,

放在沙浴上 (约 80 ℃) 慢慢蒸发至干
,

然后放在

马弗炉 内于、5 0 ℃左右灰化 2 一 3 小时
。

取出冷却后
,

若有未灰化沟黑 色破粒 就加 几滴
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表2

犷一一一- 一
一

分析用谱线波长及检测限

元 索
元素谱线波长

(人)
检测限
(‘。g / m l)

分析范 困
(卜: g / m l)

Z n ( l ) 2 0 七2 C3 O
。

0 5一 1 0

一, 尸一一一一- 一一一一一一-
-

一

一-
l

—
一

—
— —

Cu ( I ) 3 2 4 7 G
。

C公8 O
。

0 1一 IQ

F e ( I )

M n (蓝)

A l ( l )

2 5特日
。

廷 C
。

C公3 0
。

0 1一 1 0

CCI O
。

0 0云一 5

6 1 O
。

2一 5 0

5 1
·

( 亚)

B a (亚)

C a (亚)

M g ( I )

4 u 7 7
.

7 < 0
.

GOI 0
。

0 0 5一 5

4 5 :; 4
。

O 0
。

0 CI 0
。

0 0 5一 5

3 3 33
。

7 0
。

0 0 1 0
。

0 5一 2 0 0

2 7 3 5
。

5 < 0
。

0 0 1 0
。

0 1一 1 5 0

消酸
。

最后用 2 毫升 6 N 盐酸溶解残渣
、

并用去离子水定容至25 毫升
,

供测定 用
。

表 3

是用本法测定牛
、

羊奶样品中各元素含互 {J应用举例
。

表 3 样品分析结果
.

(件g / g )

羊奶
’

1

⋯
羊势, 2

⋯
羊
一

⋯
牛
一

⋯
牛一

⋯一
一‘翌一一

⋯一巨二{一{一⋯一}二一二巴一一
-

}
一
二兰二}止里二}

一二竺月二竺生{止竺生
一

卜兰兰⋯
一一坐一一}

一

兰}- 上兰一卜二里一{止里一}三里一卜兰生

一竺一一{
一

兰竺土}一全兰生卜
- 兰竺土卜

-竺竺卜兰兰三卜生竺些

一兰一
-
{土上一}里李

-

}二立
一
{止三二一⋯尘立一}兰立

-

二一些-
一}

-

兰兰卜二竺匕⋯
- 二兰生{二坚立卜兰望

一
卜
-竺兰

一一里1 一二卜二竺兰卜竺兰
~

}
一

二竺川止竺二}止巴兰卜上竺
C a

.

}
已8 8

·

7
_

}
C袭‘

·

‘

」
3 0 7

·

0
.

}
6 5 7

·

‘
!
“9 0

·

‘
}
5 7 弓

·

7

333
。

7 111 3
。

了222 4
。

2 444 4
。

1 111

OOO
,

5 7 了了 1
。

2 333 O
。

3 0 222 1
。

3 111 1
。

0 5
‘‘

111
,

4 888 2
。

0 444 2
。

2 777 2
。

3 555 2
。

3 888

OOO
。

e7 3 之之 勺
.

0 8 7 111 O
。

C选0 888 G
。

0 5 3 吞吞 0
。

0 6 0 999

111 4
。

333 1 2
.

888 1 1
。

444 1 3
。

333 1 4
.

333

111
。

0 888 O
。

3 8 888 0
.

5 0 333 0
。

4 9 000 0
。

52 000

000
。

1 4 888 0
。

1 9弓弓 0
。

1 1 777 0
。

1 1 222 O
。

1 3 555

CCC袭1
.

111 3 0 7
。

OOO 6 5 7
。

廷廷 2 9 0
。

111

M g 1 4 0 13 e
。

1
月 f , 尸 一
i 。 公

.
刁 1 2 6

。

5 1 2 0
。

1 1 2 1
。

1

,

三次测定结果的平均值
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四
、

光源观察高度对谱线强度的影晌

在等离子体光源中
,

垂直温度的分布是不均匀的
,

随观察高度浏不同
,

元素的净谱

线强度也不同
。

我们在负载线圈上方 n ~ 21 毫米之间
,

以六个不同的高 度分 别进 行测

定
。

净谱线强度
、

背景强度与观察高度的关系见图 1
、

2
。

结果表明
,

M g
、

S r 、

B a 、

A l
、

C u
在较高的观察高度有较强的净谱 线强 度

。

F e 、

M n
、

Z n 的净谱线强度分别在15 或17 毫米处最大
。

背景强度随观察高度的降低而 增强
,

C u 、

A l背景强度对观察高度的变化较敏感
。

考虑到我们进行的是多元素同 时测 定
,

所

以 选择折衷观察高度为 15 毫米
。

背策夜成巧搔度加

和

以队介

O 卜一下乍一一士一一六厂一寸不一廿 O
I } 10 心 1 1 1 峥 泌 I

高度伽刊

图 1 净谱线强度与光源观察高度的关系

五
、

正向功率对谱线强度的影响

备度(, , 少

图 2 背景 强度与光源观察高度的关系

我们给等离子体光源分别加了 6 个不同的正向功率
,

同时测定 了各 元素 的谱 线强

度
。

结果如表 4 所示
。

结果表明
,

随着功率的增大
,

谱线强度明显增高
。

这是 由于等离子体光源的温度随

着 功率的增加而上升
,

因此有利于原子的激发和发光
。

但 是功率增大
,

背景变深
,

噪音

增 大
,

而且也影响了振荡管和等离子炬管的寿命
。

结果和讨论

一
、

工作曲线再标准化

将先绘制好的工作曲线的斜率和截距及
_

七
、

下限浓度的基准强度 从存贮在计算机内
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衰 4 正向功率对讼线强度的形晌 (任意
一

单位 )

卜卜缨逻
翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁翁

记记 素 、叹饭饭}
。

.

88888 1
。

222 1
。

444 1
。

666 1
。

aaa

}}}}}}}}}}}}}}}}}

MMM 2111 1 5
。

8 777 2 1
.

0 111 2 , 。

5 444 3 6
。

1 555 选1
.

0 444 4 5
。

1 444

不不
___

1 7
。 {3 666 2 3

。

7 555 3 1
。

1 888 4 1
。

2 666 4 7
。

4 222 5 2
。

1999lll CCCCCCCCCCCCCCC

CCC UUU 1 8
。

0 999 2 2
。

0333 2 4
。

3 666 2 7
。

4 444 3 0
。

0 777 3 2
。

7 555

一一 Z nnn 3
。

6 5 999 8
。

8 0 555 1 8
一

6 222 3 8
。

8 444 5 5
。

1 333 7 1
。

3 666

MMM ggg 1 8
。

8 111 3 0
。

0 888 4 2
。

6 555 5 8
。

0 111 6 7
。

1 333 7 4
。

2 888

仁仁:。。 1 7
。

0 777 2 5
。

6 888 3 1
。

3 555 3 6
。

1 222 3 8
。

3 111 3 8
。

3 555

AAA lll 1 7
。

1 999 2 2
。

9 555 2 6
。

4 333 2 9
。

7 999 3 2
。

7 888 3 5
。

1 111

555 1
---

1 3
。

3 999 1 8
。

4 999 2 1
。

4 999 22
。

9 999 2 3
。

6 333 2 2
。

6 666

然后每次 :进门

于计算 未知样

i
钻分析前用标 准溶演对工作曲线进行

“再标准化 ” 校正
.

其校正系数用
。

校正过程由计算机 自动进行
。

伴品

二
、

方法的回收率

表5 回收实验结果

元元 素素 标准加入量量 测得量
...

回收率率
(((((件g ))) (件g ))) (% )))

灯灯 UUU 1 000 1 0
。

3 111 1 0 333

ZZZ nnn 2 555 2 7
。

lll 1 0 888

22222222222 555555555555555555555FFF eee 555 2 6
。

333 1 0 555

人人生nnnnn 5
。

1 222 1 0 222

AAA 111111111111111111111111111111111 55555 OOO 4 7
。

555 9 555

弓弓
::: 1 000 9

。

888 OSSS

BBB aaa 1 000
.

1 0
。

333 I U了了

CCC aaa 5 0 000 4 8 555 O777

MMM ggg 5 0 000 5 0 555 1 0 111

带七 次狈啥足结果的平均值
。
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称取奶样5
.

00 克于瓷柑祸中
,

加入标 6 溶液 5 毫升
,

按前述样品制 备方 法进 行处
理

,

最后定容至
;

50 毫升
,

并用仪器进行测定
。

’

结果见表 5 。

由表 5 可见
,

除Z即勺回收率偏高
、

A l偏低外
,

其它元素回收率都较好
。

三
、

仪器浦定的盆现性

为了研究仪器测定的重现性
,

取一份已制备好的样品溶液
,

按本法的工作条件
,

每

隔 10 分钟测定一次谱线强度
,

共测定10 次
。

表 6 是 10 次测定的谱线强度平均值 ( X )
、

标准偏差 (a) 和变异系数 (C V )
。

从这些数据可 以看出仪器测定有较好的重现性
。

表6 仪器侧定的稳定性

一华华丰州一

止生
, 一

}竺竺}竺竺}竺竺}
一二一

一

1里竺}里里竺}二绷
CV

.

(% ) 1
1

·

“1 】l
·

2 2
}
1

·

“4
}

M n

}
A , S一 1

_

B ·

}
C一 }

M g

州州奥纠粤纠竺{一生绷二三竺}二翌
一

}
.

里兰竺}牛竺卜土竺匕
1 : 2 2 】

1
·

1 5 } 工
·

2 4
}

l
·

2 9 } ”
·

9 8
}

1
·

。7

四
、

小结

从 资料
r们 得知

,

各家测定牛
、

羊奶 中无机元素含量所采用的方法 不一
,

且多 数测

定的元素不多
,

可能是方法麻烦的原因
。

关于羊奶中多种无机元素含量的报导至今 仍很

少
。

采用本法可一次测定奶中九种常量和微量元素 (表 3 )
,

其回收率 (表 6 ) 和重现

性 (表 6 ) 都是令人满意的
。

本法还可以用来测定牛
、

羊毛和血 中的无机元素
。
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o f s p e e tr u m
‘

lin e s , a n d d e t e r m in e d t五e b e s t tr a d e 一 o ff w o r k in g e o n d i
-

tio n s o f th e in s tr u m e n t
.

R e s u lt s in d ie a t e d t五a t th is m e t五o d w a s

a d a p t a ble to t五e a n a ly s is o f in o r g a n ie e le m e n t s i皿 m ilk
.

K ey w o r d , m ilk / i
n o r g a n i。 e le m e n t s/
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