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%"%

;.

'

%"7

+V

'

%"&

2A

'

%F!

@S

'

%F&

IV

'

%F6

3B

'

%7!

O

K

'

%7F

:(

'

%77

@.

'

%76

3A

'

%&#

B̀

'

%&F
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#*#

!

干扰及校正

桂花样品消解液中无机组成的含量较低!各谱线之间的

光谱干扰较少!通过选择合适的待测元素分析线可有效消除

0/;L8@2

分析过程中的这些光谱干扰!而仪器软件可自动扣

除由载气以及样品溶剂所产生的背景干扰"

由于样品溶液和纯标准溶液在黏度'传输效率'电离平

衡等方面的差异以及检测过程中仪器产生的信号漂移!

0/;LN2

在分析过程中会产生基体效应"通过加入内标元

素!可补偿样品基体效应和信号漂移!从而改善各待测元素

的稳定性和准确性"内标元素在样品中含量应极低!且电离

能与待测元素接近!本试验选择
%$?

W

*

AT

的
2H

'

I<

'

0?

'

>G

混合内标溶液!三通管在线加入进行校正"

0/;LN2

分析中的质谱干扰来源于等离子体中产生的分

子#或多原子$以及相同质量数的其他原子与目标元素的名

义质量相同而发生的质谱重叠!如"5

/C

对"5

3G

'

"$

,.

!F

/)

对

&F

,Y

和!F

/)

%7

8

对F%

'

的干扰等(在测定稀土元素时!轻稀土

元素的氧化物粒子可能会对重稀土元素产生干扰!而
>C

有
&

个天然同位素!它们所形成的氧化物和氢氧化物也会对轻稀

土元素的测定产生干扰"本试验采用
X@O

模式消除质谱干

扰!

X@O

模式消除干扰的原理是基于干扰粒子与同等质量

的分析物离子相比通常直径都更大!所以当它们加入
:<

的

碰撞池时将损失更多动能"这时只有能量较高的分析物离

子可通过碰撞池到达检测器!这个分离过程叫做动能歧视效

应#

X@O

$"常用的
0/;LN2

消除质谱干扰的方法还有同位

素稀释法'化学沉淀法和校正方程法等0

%%M%!

1

!

X@O

模式与

这些方法相比具有操作简单!对干扰类型没有特定的选择

性!适用于不同基体的样品!从而被广泛应用于消除复杂基

体样品的质谱干扰0

%"M%F

1

"

#*!

!

标准曲线及检出限

在
0/;L8@2

和
0/;LN2

工作条件下测定标准工作溶液

系列!得各元素标准曲线方程及线性相关系数"平行测定样

品空白溶液
%%

次!按
04;,/

的方法计算检出限#

!

)

*

D

$!得

到各待测元素的检出限#见表
#

$"由表
#

可知!方法的线性

关系良好!各线性相关系数不小于
$*666

!

0/;L8@2

检出限为

$*75

!

%5*%$

#

W

*

T

!

0/;LN2

检出限为
$*$$%

!

$*$6!

#

W

*

T

"

#*"

!

样品分析

采用本方法测定了桂花和灌木枝叶标准物质中的
"7

种

元素!得到桂花和灌木枝叶的测定结果!另取桂花样品进行

加标回收试验!并对加标桂花样品进行
7

次平行测定!得到

方法的精密度!结果见表
!

"由表
!

可知!测定结果的
2̂O

为
$*5"E

!

5*"#E

!加标回收率为
5&*#E

!

%%!*7E

!灌木枝

叶标准物质测定结果与国家标准物质中心提供的标准参考

表
#

!

各元素的相关系数和检出限

3CB)<#

!

/(..<)C=G(?H(<JJGHG<?=YC?VV<=<H=G(?)GAG=Y(J=P<<)<A<?=Y

元素 标准曲线方程
相关系数

#

X

#

$

检出限*

#

#

W

)

T

M%

$

元素 标准曲线方程
相关系数

#

X

#

$

检出限*

#

#

W

)

T

M%

$

+C

<

f##&5*".R76"*& $*666F %5*%$ /V

<

f%F%7%*5.M%%F&*# %*$$$$ $*$$#

N

W <

f757&"*5.RF6!5*& $*6667 #*"5 2?

<

f#65"5*".R%%5$7*% $*6666 $*$%7

,)

<

f5#6!*F.R6&#*5 $*6666 #*%" /Y

<

f7"##6*F.M#&&"F*5 $*666# $*$$#

;

<

f6#$*F.M!*! %*$$$$ %*FF >C

<

f%#6#F*".M77!#*6 $*6666 $*$##

2

<

f"!&*%.R%*" %*$$$$ 5*## :

W <

f"##55*7.R%#"6*$ $*666! $*$%7

X

<

fF&$7#*7.M7775*# %*$$$$ 7*%% 3)

<

f"56%5!*".M!5%7*F $*666& $*$$F

/C

<

f%5"F%$*6.RFF665*% $*6665 %$*5! ;B

<

f!"56F&*6.RF&&F#*F $*666% $*$#"

1<

<

f%&#76*5.R7!7*5 $*666& $*75 3P

<

f77&F77*%.M!!!"6*6 $*6665 $*$%5

TG

<

f#&!*$.R!#*% %*$$$$ $*$6! `

<

f#%!%7*$.R#F$&*# %*$$$$ $*$%7

3G

<

f"&%#*6.R!55*" %*$$$$ $*$!! TC

<

f#&F5!*F.R%#6$!*6 %*$$$$ $*$%&

'

<

f%7#&!*%.R#7&%*6 %*$$$$ $*$$5 /<

<

f#$7!*F.M%6%*F $*6666 $*$!%

/.

<

f#&65"*!.R&7!"*6 $*6666 $*$%7 ;.

<

f%#7"$*".R#6#7*F $*6666 $*$%&

N?

<

f%!5%#*&.R6!!*% %*$$$$ $*$"5 +V

<

f%!%&!*#.R!7F*" %*$$$$ $*$%&

/(

<

f"55#"*#.R%6!#6*5 $*6665 $*$$# 2A

<

f#%!%7*$.R#F$&*# %*$$$$ $*$%&

+G

<

f%#65#*%.R&#77*5 $*6666 $*$%F @S

<

f#&F5!*F.R%#6$!*6 $*6666 $*$%&

/S

<

f!F6#!*".R!$6&!*% $*666& $*$## IV

<

f#$7!*F.M%6%*F %*$$$$ $*$%7

_?

<

f7F##*6.RFFF*5 $*6666 $*$"" 3B

<

f%#7"$*".R#6#7*F $*666# $*$%&

,Y

<

f#765*&.M#7*" %*$$$$ $*$#! O

K <

f%!%&!*#.R!7F*" %*$$$$ $*$%F

2<

<

f!"7$*%.R&$5*" %*$$$$ $*$$% :(

<

f#%!%7*$.R#F$&*# $*666$ $*$#!

B̂

<

f%#66#*5.M"#7"*F $*6666 $*$%7 @.

<

f#$7!*F.M%6%*F $*6666 $*$%"

2.

<

f%&FF%*F.M#576*F $*6666 $*$"5 3A

<

f%#7"$*".R#6#7*F $*666% $*$#"

N(

<

f#!!#$*#.M#7!*7 $*6666 $*$F! B̀

<

f%!%&!*#.R!7F*" $*6666 $*$%F

,

W <

f#"!%&*$.R#$"&*# $*666" $*$F5 TS

<

f#%!%7*$.R#F$&*# $*666! $*$#6
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表
!

!

标准物质和样品的分析结果e

3CB)<!

!

,?C)

K

=GHC).<YS)=Y(JY=C?VC.VAC=<.GC)C?VYCA

-

)<

元素

灌木枝叶标准物质*

#

A

W

)

D

W

M%

$

标准值 测定值

桂花测定值*

#

A

W

)

D

W

M%

$

回收率*
E 2̂O

*

E

+C %67$$ %6"#F &#*! 6!*" $*6!

N

W

"5$$ "7!! %6"! 65*F %*7"

,) #$$$ %6"# !6$ %$!*& #*&"

; %$$$ %%$5 "%56 65*% %*%&

2 &!$$ &F%# #6#! %$F*6 "*!%

X 6#$$ 6%!6 #$&55 %%$*# #*67

/C %75$$ %7"#7 !5&" %$7*5 !*"!

1< %$&$ %%#% "#& %$$*6 #*5%

TG #*7 #*5 $*"%# %$!*6 %*&F

3G 6F 6& %7*& 67*! "*&#

' #*" #*F %*&" 6"*F $*67

/. #*7 #*& %*5$ %$7*" %*"F

N? 7% F& !&*5 %$#*% !*&5

/( $*"% $*!5 $*57& 6"*$ F*&"

+G %*& %*5 6*$# 56*" "*6#

/S 7*7 7*F %7*& 6#*! 7*6%

_? #$*7 #%*& #&*# 6&*7 !*%$

,Y %*#F %*!# $*!!5 5&*# #*F6

2< $*%# $*%# $*$"% %$#*" &*"!

B̂ "*F "*& !"*6 6"*$ "*!F

2. #"7 #!% 6*77 55*F #*67

N( $*#5 $*#5 $*%&F 6F*& 5*"#

,

W

$*$"6 $*$"F $*$##& %$#*! 7*%!

/V $*!5 $*"# $*#%6 %%$*& "*!5

2? $*#& $*#" $*$6#6 %$!*# #*6"

/Y $*#& $*!% $*%&7 65*$ !*$5

>C %5 %& %&*! %$"*" F*%&

:

W

M $*$% $*$%%" %%!*7 7*#&

3) M +*O* +*O* 6&*7 #*F%

;B "& "6 #*$%! 6"*% !*#"

3P $*!7 $*!" $*$55F %$"*7 &*&7

` $*7! $*7! $*#$5 %$#*5 $*6#

TC %*#F %*%6 $*"F& 67*$ $*5"

/< #*# #*$ $*757 55*5 #*%7

;. $*#" $*## $*%"# %$!*6 !*$6

+V % $*67 $*!%& %%%*6 "*%%

2A $*%6 $*#% $*$5#& 67*! #*$&

@S $*$!6 $*$!& $*$"#% %%$*# %*%7

IV $*%6 $*#$ +*O* 6F*6 "*!5

3B $*$#F $*$## $*%%! 6"*$ #*76

O

K

$*%! $*%" $*$6%F %$"*& %*&$

:( $*$!! $*$!& $*$##7 %$7*# #*$"

@. M $*$"& $*$75" 6&*% %*#5

3A M $*$#! $*$#$6 6#*" #*$!

B̀ $*$7! $*$75 $*$%$5 6"*7 #*"&

TS $*$%% $*$%# +*O* %$#*F %*#F

!

e

!

+*O*

表示小于方法检出限"

值基本相符!说明本方法具有良好的精密度和准确度!可满

足桂花中多种元素测定的要求"测定结果表明桂花富含多

种微量元素!含量在
%$A

W

*

D

W

以上的有
+C

'

N

W

'

;

'

2

'

X

'

/C

'

1<

'

_?

'

3G

'

N?

'

/S

'

B̂

'

>C%!

种元素!而含量在
#A

W

*

D

W

以上的有
+C

'

N

W

'

;

'

2

'

X

'

/C

'

N?

'

+G

'

1<

'

,)

'

3G

'

/S

'

_?

'

B̂

'

2.

'

>C

'

;B%&

种元素!含量最高的
X

达到
#$&55A

W

*

D

W

"含

量低于
$*$FA

W

*

D

W

的元素有
2<

'

,

W

'

:

W

'

3)

'

@S

'

IV

'

:(

'

3A

'

B̀

和
TS

"稀土元素在桂花中的含量并不高!含量最高

的
/<

为
$*757A

W

*

D

W

"

通过测定结果可以看出!桂花中
+C

'

N

W

'

;

'

2

'

X

'

/C

'

1<

和
_?

的含量很高!表明桂花除了能够为人体带来氨基酸'维

生素等有机营养成分外!也能为人体提供大量必需的微量元

素!可见桂花具有较高的综合营养价值"而对人体有害的元

素
,)

'

/.

'

+G

'

,Y

'

/V

'

>C

和
;B

等在桂花中均有检出!其中

,)

'

+G

'

>C

和
;B

的含量均在
#A

W

*

D

W

以上!

,)

的含量甚至

达到
!6$A

W

*

D

W

!表明大量食用桂花也会对人体健康造成一

定的危害"本试验与范文秀0

"

1

'杨秀莲0

F

1

'叶诚0

7

1等对桂花

中元素含量测定的结果均显示桂花中富集多种对人体有益

及有害的元素"杨秀莲等0

F

1曾对
#F

个不同的桂花品种进行

了研究!发现由于树体及土壤中营养成分积累不同!不同年

份'不同地点!甚至同一棵树上不同花瓣中的矿质元素含量

差异极大"

!

!

结论
桂花经微波消解后!以

0/;L8@2

*

0/;LN2

测定了其中的

"7

种元素"本方法检出限低!精密度和准确度高!简便快

速!适用于桂花中多种微量元素的同时测定"从测定结果可

知!桂花中富含多种有益微量元素!具有较高的营养价值(同

时也含有多种有害元素!且
,)

'

+G

'

>C

和
;B

的含量比较高!

表明大量食用桂花也会对人体健康造成一定的危害"这种

元素富集的形成原因可能与桂花的品种'种植的土壤'气候

条件及树木本身的生长情况等有关!具体原因及影响因素仍

有待进一步研究"
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小!不影响分级精度!也不影响圆柱形筛条轴的正常运转!所

以圆柱形筛条轴和锥形筛条轴的变形都在允许范围内!不需

要额外加支撑"

!

!

实验验证

!*%

!

实验方案

实验所用的大枣为灵武大枣!直径为
#$

!

!%AA

"选

F$$

枚大枣作为试验总样本!分为
F

组!每组
%$$

枚"实验所

用的测量工具为德国美耐特公司生产的
N+3L%F$

型游标卡

尺
!$$AA

*

$*$#AA

"记录实验数据见表
#

"

!*#

!

结果与分析

由表
#

可知!直径
#$

!

#FAA

的枣全部落入一号储料

斗!分级效率为
%$$E

(

#F

!

#5AA

的枣个别落入一号储料

斗!绝大部分落入二号储料斗!无落入三号储料斗!分级效

率为
65*FE

(

#5

!

!%AA

的枣无落入一号储料斗!个别落

入二号储料斗!绝大部分落入三号储料斗!分级效率为

65E

"综合分级率在
65E

以上"实验证明该设备满足企

业生产要求"

表
#

!

实验数据

3CB)<#

!

@Z

-

<.GA<?=VC=C

组号
一号储料斗

#$

!

#FAA #F

!

#5AA #5

!

!%AA

二号储料斗

#$

!

#FAA #F

!

#5AA #5

!

!%AA

三号储料斗

#$

!

#FAA #F

!

#5AA #5

!

!%AA

% !$ % $ $ !6 $ $ $ !$

# !$ $ $ $ "$ # $ $ #5

! !$ # $ $ !5 $ $ $ !$

" !$ $ $ $ "$ $ $ $ !$

F !$ $ $ $ "$ % $ $ #6

"

!

结论
#

%

$本试验所设计的大枣自动分级设备具分级效率高'

平稳性能好'结构简单的特点!同时避免了滚筒栅条式划伤

枣皮的问题"

#

#

$通过试验统计大枣的直径范围!确定大枣分级层

次"通过静摩擦系数的试验!选出最佳辊轴材料以及合适

的辊轴倾斜角!解决了根据个人经验选辊轴材料'倾斜角

问题"

#

!

$对于形状过圆的枣该设计可能会产生串级现象"

如何避免该串级现象!将是下一步研究的重点"
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