
选择在盐酸介质中进行。分别改变试剂用量进行实验 ,结果

表明 ,盐酸、中性红和高碘酸钾用量分别在 013～015 ,016～

019 ,216～219 ml范围内 ,ΔA 值较大且较稳定。确定各种试

剂用量分别为盐酸溶液 014 ml ,中性红溶液 018 ml ,高碘酸钾

溶液 218 ml。

213　反应温度　在上述条件下 ,固定反应时间 15 min ,按实

验方法 ,改变反应温度进行实验。结果表明 ,该反应在室温下

几乎不进行 ,随着温度升高 ,阻抑反应和非阻抑反应均加快 ,

反应温度为 80 ℃时 ,ΔA 最大 ,故选反应温度为 80 ℃。

214　反应时间及速率常数　在反应温度为 80 ℃条件下 ,改

变反应时间进行实验。反应在 10～15 min内 ,ΔA 随反应时

间增加而呈线性增加 ,15 min后呈下降趋势 ;拟合ΔA 与时间

t的线性关系方程式为 :ΔA = 0102683 , t2010044 ,相关系数 r

= 019960 ,由此推测反应速率常数为 415 ×10 - 4/ s。选择反

应时间 15 min。

215　体系的稳定性　反应后的体系用流水冷却至室温 ,在室

温下静置。每隔 30 min测定一次吸光度。结果表明 ,反应后

的体系室温下在 2 h内ΔA 变化不大于 118 % ,说明体系具有

较高的稳定性。

216　工作曲线、检出限、精密度　按选定的实验条件 ,仅改变

2 ,4 - 二硝基甲苯标准溶液的用量进行实验。结果表明 ,2 ,4

- 二硝基甲苯浓度在 015～10μg/ ml范围内与ΔA 呈线性关

系 ,用最小二乘法处理 ,得线性回归方程为 :ΔA = 11985 C

(mg/ 25 ml) + 0103246 ,相关系数 r = 019929 ,对空白进行 11

次平行实验 ,标准偏差为 411×10 - 3 ,由此推出该法检出限为

0124μg/ ml (以 3 S/ b计)。对浓度为 110 ,312μg/ ml的 2 ,4 -

二硝基甲苯标准溶液分别进行 11次平行实验 ,RSD %分别为

310和 117。

217　共存物质的影响　对部分常见离子和部分有机物进行

干扰实验 ,测定 8μg/ ml 2 ,4 - 二硝基甲苯溶液 ,相对误差控

制在±5 %之内时 ,1000倍的 K+ 、Na + 、NH4
+ 、PO4

3 + 、NO3
- 、

Cl - ;400倍的 Cu2 + 、V ( V)、Mg2 + 、Ca2 + 、Al3 + 、Co2 + 、Mn2 + 、

Pb2 + ;100倍的 Cd2 + 、Ni2 + 、Cr3 +不干扰此反应 ;80倍的苯胺、

间苯二胺以及 15倍的硝基苯不干扰。

218　样品测定　准确移取一定量的废水样 ,测定其中 2 ,4 -

二硝甲苯含量并作回收实验 ,回收率为 9618 %～102 % ,相对

标准偏差为 212 %～219 %。

3　结论

用阻抑氧化光度法测定 2 ,4 - 二硝基甲苯灵敏度较高 ,

且所需仪器设备简单 ,操作简便、迅速 ,适合于水样中 2 ,4 -

二硝基甲苯的分析。
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ICP - AES法测定葡萄酒中的微量元素
王莹 ,辛士刚

　　葡萄酒中不但含有人体所需的多种氨基酸 ,而且含有人

体必需的微量元素〔1 ,2〕,对葡萄酒中的微量元素进行测定和

技术监督可以为我国的葡萄酒市场营建一个公平的竞争环

境 ,同时也保护了人们的饮食卫生安全以及消费者的利益。

本实验采用电感耦合等离子体发射光谱法 ICP - AES测定了

4种葡萄酒中的 Fe、K、Na、Al、Zn、Ca、Mg、Sr、Ge等元素的含

量〔3〕,比较了 4种样品前处理方法的效果。现报告如下。

1　实验部分

111　葡萄酒样品　4种葡萄酒为吉林碧野野生原汁山葡萄

酒、长白山紫金野生红葡萄酒、通化高级红葡萄酒、吉林长白

山野生山葡萄酒 ,分别编号为 A、B、C、D。

112　实验仪器与工作条件　DRE电感耦合等离子原子发射

光谱仪 (美国利曼 Leeman 公司)。功率 110 kW、氩气压力

016 mPa ,冷却气流量 15 L/ min ,辅助气流量 012 L/ min ,雾化

器压力 374106 Pa ,提升量 115 ml/ min ,观察位置自动优化。

马弗炉 ,沈阳市工业电炉厂。高压消化罐 (聚四氟乙烯高压熔

样器) ,上海分析仪器厂。远红外快速恒温干燥箱 ( YHG) ,上

海跃进医疗仪器厂。

113　试剂与标准溶液　盐酸、硝酸 (均为优级纯)。标准储备

液 :Fe、K、Na、Al、Zn、Ca、Mg、Sr、Ge 的标准液均为 1 000

μg/ ml。国家钢铁材料测试中心冶金部钢铁研究总院。混合

标准溶液 :将标准储备液用 2 %硝酸逐级稀释 ,混合至 Fe、K、

Na、Al、Zn、Ca、Mg、Sr、Ge 浓度分别为 0100 , 10100 , 20100

μg/ ml。

114　样品处理　本实验对葡萄酒样品采用 4 种处理方法。

(1)将 4种样品各准确称取 25 ml ,放入烧杯中 ,再分别加入 10

ml硝酸 ,用电热套加热 ,直至烧杯中液体剩余 1～2 ml时 ,取

出冷却 ,转移至 50 ml容量瓶中 ,用 2 %硝酸稀至刻度 ,待测。

此种方法所得样品为 1号样品。(2)将 4种样品各准确称取
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50 ml ,分别放入蒸发皿中 ,将蒸发皿放在电炉上烘干 ,并使之

完全变白时 ,取出冷却 ,用盐酸提取后 ,过滤再转移至 50 ml

容量瓶中 ,用去离子水稀释至刻度 ,待测。此种方法所得样品

为 2号样品。(3)将 4种样品各准确称取 50 ml分别放入蒸发

皿中 ,将蒸发皿放在电炉上烘干 ,并使之完全变白时 ,取出冷

却 ,用硝酸提取后 ,过滤再转移至 50 ml容量瓶中 ,用去离子

水稀释至刻度 ,待测。此种方法所得样品为 3号样品。(4)将

4种样品各准确称取 5 ml ,分别放入消化罐的消化槽内 ,再分

别加入 5 ml硝酸 ,将消化罐盖好、旋紧。放入恒温干燥箱内 ,

在 140 ℃下消化 3～4 h ,取出冷却 ,转移至 50 ml容量瓶中 ,用

去离子水稀释至刻度 ,待测。此种方法所得样品为 4号样品。

114　测定 　在仪器最佳工作条件下 ,制作各元素的标准曲

线 ,根据标准曲线对各个样品进行测定。

表 1　样品测定结果(μg/ g)

编号 样品 元素
样品处理方法

1 2 3 4

A 吉林 Fe 01628 01659 01726 2 01775

碧野 K 71254 81326 8168 8165

野生 Na 21814 226 23417 23115

原汁 Al 41028 41099 41621 41236

山葡 Zn 01466 8 01485 01499 8 01433 0

萄酒 Ca 36186 36195 38189 36185

Mg 71766 8153 8156 81321

Sr 01857 4 01725 9 01876 9 01823 0

Ge 01276 6 01271 5 01280 5 01244 0

B 长白 Fe 21690 31023 31537 2170

山紫 K 94148 94142 10317 10112

金野 Na 12173 13167 14122 12198

生红 Al 41590 41284 41581 41845

葡萄 Zn 01398 4 01350 3 01461 5 01396 0

酒 Ca 30126 29187 37171 33152

Mg 16135 14174 16160 15176

Sr 01645 6 01688 2 01698 1 01688 0

Ge 01345 0 01350 2 01392 6 01362 0

C 通化 Fe 01260 2 01253 7 01277 9 01255

高级 K 48142 46133 49184 47144

红葡 Na 98112 83190 10813 96194

萄酒 Al 01361 4 01365 2 01385 7 01348 1

Zn 01377 2 01385 4 01397 2 01336 0

Ca 31110 32177 35171 30137

Mg 61624 61983 71549 71473

Sr 01935 4 01963 1 11011 01981 0

Ge 01340 4 01340 8 01348 4 01318 0

D 吉林 Fe 01950 01941 9 01965 0 01847

长白 K 88192 91198 9319 87138

山野 Na 75122 76154 82170 81134

生山 Al 71922 81128 81271 71486

葡萄 Zn 01738 0 01708 1 01755 6 01716 0

酒 Ca 30170 28147 36165 32128

Mg 15154 14176 14193 14113

Sr 01875 8 01876 1 01882 1 01809 0

Ge 01003 4 01003 6 01003 9 01003 2

2　结果

211　分析波长的选择及背景的校正 　ICP - AES法对每个

元素的测定都可以同时选择多条特征谱线 ,而且光谱仪具有

同步背景校正功能 ,因此实验中对每个测定元素选取 2～3条

谱线进行测定 ,综合分析强度、干扰情况及稳定性 ,选择谱线

干扰少、精密好的分析线 : Fe (2381204 nm)、K(7661490 nm)、

Na ( 5881995 nm)、A1 ( 3091271 nm)、Zn ( 2131856 nm)、Ca

(3931366 nm )、Mg ( 2791553 nm )、Sr ( 4071771 nm )、Ge

(2651118 nm)。

212　样品含量的测定 (表 1) 　由表 1可见 ,第 3 种方法 ,即

用硝酸做溶剂的消化法所测的结果最高。

213　方法检出限及精密度 (表 2) 　对空白溶液重复测定 10

次 ,取 3倍标准偏差所对应的浓度为各元素的检出限。

表 2　方法的检出线和相对标准偏差

元素
检出限

(μg/ g)

RSD

( %)
元素
检出限

(μg/ g)

RSD

( %)
元素
检出限

(μg/ g)

RSD

( %)

Fe 01004 0 2115 Sr 01000 3 2121 Zn 01007 0 2115

K 01003 8 2105 Al 01004 0 1105 Ca 01000 3 1123

Na 01006 5 0156 Ge 01008 0 1121 Mg 01000 5 0105

214　回收率实验　加入一定量的标液进行加标回收实验 ,其

回收率在 9410 %～10410 % ,平均回收率为 99169 % ,见表 3。

表 3　元素回收率

元素
本底值

(μg/ g)

加标量

(μg/ g)

测定值

(μg/ g)

回收率

( %)

Fe 01163 7 1 11152 98199

K 31228 1 41271 101102

Na 56187 1 58101 100124

Al 01149 1 1115 100109

Zn 01109 1 1 11066 96111

Ca 91987 1 11116 101157

Mg 11428 1 21454 101107

Sr 01208 9 2 21094 94180

Ge 01054 6 2 21123 103133

3　结论

本文采用 4种处理方法测定葡萄酒中的微量元素。实验

结果表明 ,以硝酸做溶剂的消化方法效果最佳 ,这可能是由于

硝酸氧化性较强 ,干法消化时间短 ,损失少的缘故。其回收率

均在 9410 %～10410 %范围内 ,该方法既简单、方便、快速 ,且

检测结果的准确度高 ,适用于实验室常规分析。
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