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摘要 本文研究以镁
、

把为基体改进剂
,

提高了用石墨炉原子吸收法测定微量锗的灵敏度
,

消

除了干扰和记忆效应
,

并研究人参样品的前处理方法
.

所建立的方法具有简单快速
,

灵敏的特

点
,

适应于测定某些样品中的痕量锗
.
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321

有机锗抗癌作用 已引起人们的关注 (王夔
,

19 9 0)
,

石墨炉原子吸收法测定 锗的报 导很

少
,

测定锗的困难在于试样 中的锗在原子化之前以易挥发的 C州O形式损失掉了 ( C as illt o e
alt

,

1 982 ; oJ b sn o n
,

19 73 ;李述信等
,

19 87 )
,

影响分析的灵敏度
.

本文采用在热解石墨管内涂难溶

金属层
,

使石墨管表面性质得到改善并采用镁和把为改进剂
,

对降低基体干扰获得了明显的

效应
。

1 实验方法

L l 试样 (人参 )不同前处理探讨

试样经 70 一 80 ℃ 烘干
,

粉碎
,

通过 80 一 100 目筛孔
,

称取 .0 2 5 0 0 9 按下表 1处理
,

同

时作回收试验 :

表 1 试样不同方法的前处理

试剂 / m L
处理方法

以烧杯 ) B (聚 4 氟乙烯柑 祸 )

浓 H N 0 3

/m L

H 2 0 2

/ m L

H F /m L

5 + 2

加人不同酸后
,

加盖
,

过夜
,

放在沙盘上加热控制温 度保持微沸状态
,

溶液蒸至近干 (B

方法再加 2 功工HN 0 3
继续加热至近干以赶尽 H F )

,

用水淋洗杯壁 2 次蒸至近干
,

冷却后定

容
,

过滤
,

待测
.

1 .2 基体改进剂的选择

1
.

2
.

1 .0 s mg 压 锗标准溶液加人不同基体改进剂试验
,

本文对比了几种方案
,

( 1)0
.

s gm 压锗

标准溶液中不含任何基体改进剂 ; ( 2) .0 5 gm 压锗标准溶液 中含有 g4 压钠溶液 二 (3 ) 0
.

s gm 压

锗标准溶液中含有 1 9压钙溶液 ; (4) 0
.

5 gm 压 锗标准溶液中含有
1 9压 镁溶液

。

1
.

.2 2 据文献 (陈则树等
,

19 9 1) 报导加人把 ( P d) 也可提高测定的灵敏度
,

本文对在 0
.

l
gnr 压
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(2 )在 o
.

l
grn 压锗标准溶液中加人把溶液

; ( 3) 在 0
.

l mg 压 锗标准溶液中同时加人镁和 把溶
液

。

2 结果与讨论

.2 1 不同基体改进剂选择结果

2
.

1
.

1 不同灰化温度
,

不同基体改进剂对吸光度的影 响
,

.0 s gm 压锗标准 溶液 加人不 同基

体改进剂测定结果见表 .2

表 2 不同灰化温度
,

基体改进剂对吸光度 (A )的影响` )I

基体改进剂 灰 化 温 度 /℃

0
.

5 m g /L

0
.

5 m g /L

0
.

5 m g /L

0
.

5 m g /L

标

标 + N a

标 十 C a

标 + M g

7 00

0
.

0 5 9

0
.

16 5

0
.

19 6

0
.

3 57

9 0 0

0
.

0 2 6

0
.

30 4

0
.

2 27

0
.

3 6 8

1 10 0

0
.

0 2 9

0
.

4 2 3

0
.

3 3 5

0
.

4 3 5

13 0 0

0
.

0 4 5

0
.

2 4 1

0
.

1 0 1

0
.

5 2 9

( l ) 原 子化 温度 : 2 8 0 0 ℃

从表 2 可见
,

在同一干燥
,

原子化条件下
,

( l) 同一灰化温

度锗标准加基体改进剂镁对吸

光度明显提高 ; (2) 不同的灰化

温度对同一浓度锗标准其吸光

度差异很大
,

而 以镁为改进剂

灰 化 温度可 达 13 00 ℃
,

灵敏

度的影 响也最高
。

2
.

1
.

2 镁 和把基体改 进剂对吸

光度的影响
,

见表 3
。

从表 3 可见加 M g 和 p d

对锗测定的灵敏度都有相应的

提高
,

而 M g 十 P d 同时作基体

改进 剂对提 高灵 敏度更为突

出
。

其 原 因 是 由 于 加 人

M g + P d 可 防止 测 定 过 程 中

G创O 挥发损失
,

使试样在具有

还原性 的高温等温区域内迅速

蒸发
,

从而获得了较高 的灵敏

度
.

( l )选 出 M g + P d 为理想

进样 量 : 10 拜L

表 3 镁和把改进剂对锗的吸光度 ()A 的影晌 (l)

改进剂 吸光度 (A )

0
.

1 m g /L

0
.

1 m g /L

0
.

1 m g /L

标 + M g

标 + P d

标 + M g + P d

0
.

0 7 1

0
.

0 80

0
.

1 0 3

( l) 灰化 温度 : 13 00 ℃
,

原子化温度 : 邓田 ℃ 进样量 : 10 料L

表 4 锗标准工作曲线吸光度 ()I

标准浓度单位 x lo
一

6/ % 序号 吸光度 ( )A

空 白
.0 020

0
.

0 18

门JÒU月呀

.0C.00..0000

住030
.0伪7

.0 (叉治

.0108..0on0187.01760乃刃

0
.

100

l 0

l l

12

( l) 灰化温度 :l 3仪) ℃
,

原子化温度 : 2捌X) ℃进样量 : 20 成
.

的基体改进剂后对不同锗标准浓度的影响
,

结果见表 4
。

不 同 浓 度 锗标准 ( .0 00 5 一 0
.

l oo gm 压)加人适 量 的 M g + P d 基体改 进 剂 可 测 出

.0 oo s gm 压
,

其相关系数
:
值 )可达到 .0 999

。

说明基体改进剂是理想的
。
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( 2) 人参试样不同处理方法测定结果
:

在人参试样中加人 (M g 十 P d) 为基体改进剂
,

分析结果见表 5
。

表 5 两种处理方法的分析结果

方法 仓 含量 / gm
·

L
一 ,

加人浓度 /m g
.

L
一 ’

测得浓度 知 g
.

L
一 ,

回收率 /%

0
.

3 9 8

0
.

5 30

0
.

8

0
.

8

1
.

2 2 0

1
.

5 8 2

1 0 3

1 19

AB

从表 5 结果可见
,

B 方法测定样品的灵敏度高于 A 方法
,

故 B 法优于 A 法
,

其原 因作者

认为是加人氢氟酸后形成了稳定的络合物
,

锗化物不易损失
。

3 结论

综上所述
,

我们研究 了药用植物 (人参 )样品两种前处理方法
,

结果是 选择 B 为分析方

法
。

M g + dP 作为基体改进剂
,

其分析方法在此种仪器条件下优于其他文献报导的方法
。

故作者认为此种方法适用于药用植物
,

生物及饮料等样 品的分析
。
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