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检测分析

微波消解 －原子吸收法测定花生中
钙、镁、铜和锌的含量
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摘要：利用微波消解仪将花生消解，用原子吸收法测定去壳花生中钙、镁、铜和锌的含量。研究了微

波消解条件对测定结果的影响。结果表明：用３０％过氧化氢和浓硝酸作为消化液，工作曲线的相
关系数在０．９９９１～０．９９９３之间，４种微量元素的加标回收率在９６．５１％ ～１００．４９％之间，检出限
在０．１２５１～０．７５０１μｇ／ｍＬ之间；菏泽去壳花生中钙、锌、镁、铜都有相对较高的含量。该方法具
有方便快捷、准确可靠等优点，是花生中４种元素测定的理想方法。
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　　花生是常见一年生的草本植物。现代医学认为
花生含有较多的维生素，另外还含有多种氨基酸，几

乎包括了人体内不能够自己合成的氨基酸。花生对

多种营养不良的病症有食疗作用。花生可以用来榨

油也可以作为副食，是家庭生活中常见的食材。花

生中微量金属元素分析方法有原子荧光光谱法、原

子吸收光谱法、分光光度法、火焰发生光谱法，其中

原子吸收光谱法的干扰较少，信号较强，容易矫正和

消除干扰，可以精确测定金属含量和扣除背景干扰

的信号［１－４］。

目前对花生中微量元素分析的研究不多，不同

地区的花生微量元素的含量差别不是很大。本文主

要利用微波消解制成花生溶液，采用原子吸收法测

定菏泽地区花生中钙、镁、铜和锌的含量。

１　材料与方法
１．１　实验材料

去壳花生（购于菏泽粮油店）；３０％过氧化氢
（分析纯），浓盐酸（分析纯），浓硝酸（分析纯），锌

粉（光谱纯），铜粉（高纯试剂），氧化镁（优级纯），

碳酸钙（优级纯）。
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电热恒温鼓风干燥箱，微波消解仪，ＷＦＸ－１２０
原子吸收分光光度计，高速万能粉碎机。

１．２　实验方法
１．２．１　标准溶液的配制

配制１２０μｇ／ｍＬ的锌标准溶液，９８．８μｇ／ｍＬ的
钙标准溶液，１００μｇ／ｍＬ的铜标准溶液，１０４μｇ／ｍＬ
的镁标准溶液，１％浓硝酸溶液。
１．２．２　样品处理

随机取出６粒去壳花生，把花生放入万能粉碎
机中粉碎，将粉碎的花生分别称取 ３份，依次是
０４５８０、０．４５１９、０．４３６３ｇ，编号为１、２、３。在３个
洁净的消解罐中放入样品，分别加入５ｍＬ浓硝酸和
１ｍＬ３０％过氧化氢。此外，用同样的试剂和相同量
的消化液，放入１个空白消解罐中［５］。本实验采用

温度主控的方法，装入消解罐中的消化液与待测样

品混合，静置３０ｍｉｎ，再开始消解。消解程序运行结

束后，待消解罐中的温度降到室温时，关闭消解仪，

取出消解罐，放于通风处，静置３０ｍｉｎ，得到浅黄绿
色且透明的消解液。将消解液与洗涤液尽可能多地

转移到５０ｍＬ容量瓶中，然后用１％浓硝酸定容，摇
匀，过滤后［６］，备用。

１．２．３　仪器条件
１．２．３．１　微波消解的程序（见表１）

表１　微波消解程序

消解步骤 微波功率／Ｗ 消解时间／ｍｉｎ 消解温度／℃
１ ６００ ５ ０８０
２ ７００ ５ １２０
３ ８００ ７ １４５

１．２．３．２　原子吸收分光光度计的工作参数
ＷＦＸ－１２０原子吸收分光光度计的火焰原子吸

收，氘灯扣背景，测定花生中钙、镁、铜、锌含量的工

作参数见表２。

表２　原子吸收分光光度计的工作参数

元素
光谱通带／
ｎｍ

波长／
ｎｍ

乙炔压力／
ＭＰａ

空气压力／
ＭＰａ

空气流量／
（Ｌ／ｍｉｎ）

乙炔流量／
（Ｌ／ｍｉｎ）

灯电流／
ｍＡ

燃烧器高度／
ｃｍ

Ｃａ １．２ ４２２．７ ０．０８ ０．３ ６．５ １．５ ４ ６
Ｍｇ １．２ ２８５．２ ０．０９ ０．３ ７．７ １．２ ５ ６
Ｃｕ １．２ ３２４．７ ０．０８ ０．３ ７．０ １．０ ４ ６
Ｚｎ １．２ ２１３．９ ０．０９ ０．３ ６．０ １．０ ４ ６

２　结果与讨论
２．１　微波消解条件选择

实验的关键因素之一是对样品进行消化处理。

微波消解中常用消化液有硝酸、盐酸、硝酸－过氧化
氢等［７］。实验发现硝酸、盐酸作为消化液时，消解

得到的花生消解液透明度不如硝酸－过氧化氢混合
消化液消解得到的花生消解液透明度高。因此，选

择硝酸－过氧化氢作为消化液。对于消化液的用量
上，通过对比１ｍＬ３０％过氧化氢加 ４ｍＬ浓硝酸、
１ｍＬ３０％过氧化氢加５ｍＬ浓硝酸、０．５ｍＬ３０％过
氧化氢加５ｍＬ浓硝酸，发现１ｍＬ３０％过氧化氢加

５ｍＬ浓硝酸的消化液消解得到的花生消解液透明度
更高，故选用１ｍＬ３０％过氧化氢加５ｍＬ浓硝酸作为
消化液。实验采用温度主控的消解方式，在１２０℃以
上时一般可以使复杂有机体完全遭到破坏，因此在消

解过程中第二步将温度提高到１２０℃以上。但是温
度过高容易对仪器造成负荷过大，损伤仪器［８］，也造

成能源的浪费。故控制最高温度在１４０℃左右。
２．２　４种金属元素的线性方程和相关系数（见表３）

从表３可以看出，钙、镁、铜、锌线性回归方程的
相关系数大于等于０．９９９１，线性关系良好。检出限
为０．１２５１～０．７５０１。

表３　钙、镁、铜、锌的线性方程、线性范围、检出限及相关系数

项目 Ｃａ Ｍｇ Ｃｕ Ｚｎ
线性方程 ｙ＝０．０００４ｘ＋０．００１８ ｙ＝０．００７７ｘ＋０．０３０８ ｙ＝０．００２４ｘ＋０．００３３ ｙ＝０．０００８ｘ＋０．００２６
线性范围／（μｇ／ｍＬ） ４～１４ ５～１５ ２～１２ ３～１５
相关系数 ０．９９９３ ０．９９９３ ０．９９９１ ０．９９９２
检出限／（μｇ／ｍＬ） ０．７５０１ ０．５８４４ ０．１２５１ ０．７５００

２．３　仪器的精密度
在仪器相对稳定的情况下，用蒸馏水作为基

准溶液，对仪器进行调零。然后对标准空白进行

了７次测定，仪器的精密度实验相对标准偏差为

１．０２％ ～２．８３％。
２．４　加标回收率

取４份１０ｍＬ花生样品液，放入１００ｍＬ容量瓶
中，分别加入１ｍＬ标准溶液，稀释到刻度摇匀。在
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１．２．３．２的条件下测定吸光度，带入各自的回归方
程计算各微量元素的含量，并计算加标回收率。结

果得到Ｃａ、Ｍｇ、Ｃｕ、Ｚｎ的加标回收率分别为９９．９９％、
９６５１％、１００．０３％、１００．４９％，准确度良好。
２．５　样品测定

菏泽去壳花生中４种金属元素含量的测定结果
见表４。
　　表４　样品中４种金属元素含量的测定结果 ｍｇ／ｇ

Ｃａ Ｍｇ Ｃｕ Ｚｎ
５．５６７５ ９．６７１８ １．７３００ ４．２２５２

　　从表４可以看出，菏泽去壳花生中 Ｃａ、Ｍｇ、Ｃｕ、
Ｚｎ含量较高。

火焰原子吸收虽然带来背景干扰，但是可以通

过氘灯扣除背景，提高实验的准确度。每个地区的

天然土壤中金属含量存在差异，生物富集程度不

同［９－１５］，也可能是菏泽地区人们经常使用钙镁磷肥

等作为肥料，通过生物的富集作用，对花生中钙和镁

元素的含量存在影响。

３　结　论
实验采用微波消解 －原子吸收法测定花生中

钙、镁、铜、锌含量，４种元素的标准曲线的相关系数
为０．９９９１～０．９９９３，检出限在０．１２５１～０．７５０１
μｇ／ｍＬ之间，回收率为９６．５１％ ～１００．４９％，仪器的
精密度实验相对标准偏差为１．０２％ ～２．８３％。菏
泽去壳花生中铜、锌、钙、镁的含量相对较高，其中镁

元素的含量最高，其次是钙。
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［１１］李鹏飞．运用Ｘ射线荧光光谱仪测量土壤样品中的主
次元素［Ｊ］．世界有色金属，２０１７，１６：２５２－２５３．

［１２］赵通辉．论土壤重金属污染及生物修复研究进展［Ｊ］．
江西化工，２０１７（５）：３５－３６．

［１３］朱文舟，王俊坚，曾辉．森林火灾对土壤及水体重金属
浓度水平的潜在影响研究进展［Ｊ］．生态学杂志，２０１７
（９）：２６０－２６８．

［１４］胡涛，ＩＣＰ－ＭＳ测定土壤中的有色金属元素［Ｊ］．世界
有色金属，２０１７（１２）：２１６－２１７．

［１５］孟庆玲，姜岩．再生水地下储存过程中金属元素的变化
规律［Ｊ］．环境工程，２０１７（６）：
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　　为更好地服务于广大读者，《中国油脂》杂志社常年办理《中国油脂》逾期补订和过
刊订阅业务；常年办理油脂专业书籍邮购业务，书目、代号、价格请查阅近期《中国油

脂》杂志社专业书籍征订广告。

订阅、邮购地址：西安市劳动路１１８号，《中国油脂》杂志社读者服务部
邮编：７１００８２　电话：０２９－８８６５３１６２　联系人：潘亚萍
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