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　　摘要：通过对比测定水中重金属含量的电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）法与石墨炉原子吸收法，为水中重金属
的测定提供可靠的方法，从而确保人们的用水安全。在确定 ＩＣＰ－ＭＳ法与石墨炉原子吸收法工作曲线的基础上，对
已知重金属量的水样进行测定并对比分析测定结果，从而选择最佳测定方法。结果认为，石墨炉原子吸收法的测定结

果为０～３．９ｎｇ／ｍＬ，ＩＣＰ－ＭＳ法的测定结果为４．０９～４．７８ｎｇ／ｍＬ；石墨炉原子吸收法的最高测定值为３．９ｎｇ／ｍＬ，与
样品值相差较大，ＩＣＰ－ＭＳ法的最高测定值为４．７８ｎｇ／ｍＬ，测定结果接近样品值。结果认为 ＩＣＰ－ＭＳ法的测定结果
比石墨炉原子吸收法更接近真实值且操作简便，即ＩＣＰ－ＭＳ法测定水中重金属的方法优于石墨炉原子吸收法。
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　　水是生命之源，水质的优劣与我们的健康息息相关，随着
科技的进步和工业的发展，人们的生活水平日益提高，然而也

带来很多污染问题，因而人们对饮水安全问题越来越关注。

由于重金属对器官有特别的亲和性，从而可能对人体不同脏

器造成危害。国家标准在控制生活饮水中重金属污染方面的

作用不可忽视，而由于重金属对人体危害极大［１］，国家标准

对人体内与饮用水中重金属含量具有严格的规定，这使得研

究饮水中重金属含量的试验方法具有重要意义。电感耦合等

离子体质谱（ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，
ＩＣＰ－ＭＳ）是２０世纪８０年代以来发展最快的无机痕量元素
分析技术，在水质、生物样品、食品分析等方面的应用十分广

泛。石墨炉原子吸收光谱法是利用石墨材料制成管、杯等形

状的原子化器，用电流加热实现原子化以进行原子吸收分析

的方法，由于样品全部参加原子化，并且避免了原子浓度在火

焰气体中的稀释，使得分析灵敏度得到了显著的提高。用石

墨炉原子吸收光谱法测定痕量金属元素，在性能上比许多其

他方法要好，并且能用于少量样品的分析和固体样品的直接

分析，因而其应用领域十分广泛。本研究通过对比 ＩＣＰ－ＭＳ
法与石墨炉原子吸收法的测定结果，以期优选出更为精确可

靠的水样测定方法，从而确保人民的饮水质量。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
ＥＬＡＮＤＲＣ－ｅ电感耦合等离子体质谱仪（美国 ＰＥ公

司）；ＫＱ－３００Ｂ型超声波清洗仪（昆山市超声仪器有限公

司）；Ｚ－２０００原子吸收分光光度计；Ｈ９０Ａ冷水循环仪；铅、
镉、汞、砷、铜空心阴极灯；空气压缩机；高纯氩气；重金属标准

品（国家标准物质研究中心）。

１．２　试验方法
１．２．１　石墨炉原子吸收法［２－３］　铅标准曲线的制备：精确量
取适量铅标准储备液，用２％硝酸溶液分别制成含铅０、５、２０、
４０、６０、８０ｎｇ／ｍＬ的溶液。分别精确量取 １ｍＬ铅标准储备
液，加入０．５ｍＬ含１％磷酸二氢铵和０．２％硝酸镁的溶液，混
匀后分别精确量取２０μＬ并注入石墨炉。

镉标准曲线的制备：精确量取适量镉标准储备液，用２％
硝酸溶液分别制成含镉０、０．８、２．０、４．０、６．０、８．０ｎｇ／ｍＬ的溶
液。分别精确量取２０μＬ并注入石墨炉。

砷标准曲线的制备：精确量取适量砷标准储备液，用２％
硝酸溶液分别制成含砷０、５、１０、２０、３０、４０ｎｇ／ｍＬ的溶液。分
别精确量取１０ｍＬ砷标准储备液于２５ｍＬ量瓶中，加 １ｍＬ
２５％碘化钾溶液（临用前配制）并摇匀，再加１ｍＬ１０％维生
素 Ｃ溶液 （临用前配制）并摇匀，用盐酸溶液 （２０～
１００ｍｇ／ｍＬ）稀释至刻度，摇匀后密塞，置于８０℃水浴中加热
３ｍｉｎ，取出并放冷。分别精确吸取２０μＬ并注入石墨炉。

汞标准曲线的制备：精确量取汞标准储备液０、０．１、０．３、
０．５、０．７、０．９ｍＬ置于５０ｍＬ量瓶中，分别加入１０ｍＬ２０％硫
酸溶液、０．５ｍＬ５％高锰酸钾溶液并摇匀，再滴加５％盐酸羟
胺溶液至紫红色刚好消失，用水稀释至刻度并摇匀。分别精

确吸取２０μＬ注入石墨炉。
铜标准曲线的制备：精确量取适量铜标准储备液，用２％

硝酸溶液分别制成含铜０、０．０５、０．２、０．４、０．６、０．８μｇ／ｍＬ的
溶液。分别精确吸取２０μＬ注入石墨炉。

重复性、加标回收试验：将样品溶液按以上方法配制，平

行测定３份，做完重复性试验后，加入标准品溶液，按同样的
方法测定。

石墨炉原子吸收测定的工作条件及参数、石墨炉的升温

程序分别见表１、表２。
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表１　石墨炉原子吸收测定工作的条件及相关参数

元素 波长（ｎｍ） 灯电流（ｍＡ） 狭缝（ｎｍ）
Ｃｕ ３２４ ７．５ １．０
Ａｓ １９５ ７．５ １．０
Ｃｄ ２２５ ７．５ １．０
Ｈｇ ２５３ ７．５ １．０
Ｐｂ ２８５ ７．５ １．０

表２　石墨炉的升温程序 ℃　

元素 干燥 灰化 原子化 净化

Ｃｕ ８０～１２０ ４００ １５００ １８００
Ａｓ ８０～１２０ ４００ １６００ １８００
Ｃｄ ８０～１２０ ３００ １６００ １８００
Ｈｇ ８０～１２０ ３００ １５００ １８００
Ｐｂ ８０～１２０ ４００ １８００ ２０００

１．２．２　ＩＣＰ－ＭＳ测定方法［４－５］　标准溶液制备：将１００μｇ／ｍＬ
Ａｓ、Ｈｇ、Ｃｄ、Ｃｕ、Ｐｂ标准溶液分别用５％ ＨＮＯ３稀释为０００、
０１０、１０、１０．０、１００ｎｇ／ｍＬ的标准溶液。

重复性、加标回收试验：将样品溶液按以上方法配制，平

行测定３份，做完重复性试验后，加入标准品溶液，按相同方
法测定。

ＩＣＰ－ＭＳ法的测定工作条件及相关参数见表３。

表３　ＩＣＰ－ＭＳ测定工作条件及相关参数

条件 参数 条件 参数

ＩＣＰ－ＭＳ功率（Ｗ） １１５０ 扫描方式 跳峰

样品提升速度（ｍＬ／ｍｉｎ） ０．５ 雾化器 十字交叉

冷却气流量（Ｌ／ｍｉｎ） １５ 进样冲洗时间（ｓ） ２０
辅助气流量（Ｌ／ｍｉｎ） １．０ 蠕动泵转速（ｒ／ｍｉｎ） ２０
雾化气流量（Ｌ／ｍｉｎ） ０．８５ 扫描次数（次） ２０
采样锥孔径（ｍｍ） １．０ 驻留时间（ｍｓ） ５０
截取锥孔径（ｍｍ） ０．８ 采集时间（ｓ） ３６００

１．２．３　样品制备　量取超纯水５０ｍＬ，分别加入１００μｇ／ｍＬ
Ａｓ、Ｈｇ、Ｃｄ、Ｃｕ、Ｐｂ标准溶液，再分别用 ５％ＨＮＯ３稀释为
５ｎｇ／ｍＬ后待测，平行测定３次，取平均值。

通过比较与分析石墨炉原子吸收法与 ＩＣＰ－ＭＳ法的测
定结果，确定最佳水样的测定方法。

２　结果与讨论

２．１　石墨炉原子吸收法的标准工作曲线和线性范围
由表４可以看出，石墨炉原子吸收法的标准工作曲线相

关系数ｒ均在０．９９９１及以上。

表４　石墨炉原子吸收法检测重金属的回归方程、线性范围

元素 回归方程 ｒ 线性范围

（ｎｇ／ｍＬ）
检出限

（ｎｇ／ｍＬ）

Ｃｕ ｙ＝０．００７９２０５Ｃ＋０．０００９ ０．９９９４ １０～１００ ０．５
Ａｓ ｙ＝０．００３０９５５Ｃ＋０．００１７ ０．９９９７ １～１０ ０．２
Ｃｄ ｙ＝０．０１２５６７９Ｃ＋０．０００９ ０．９９９４ １０～６０ ２．０
Ｈｇ ｙ＝０．００６７９４５Ｃ＋０．０００７ ０．９９９１ １０～８０ １．０
Ｐｂ ｙ＝０．０１５２９０２Ｃ＋０．００１３ ０．９９９５ １～１０ ０．３

２．２　石墨炉原子吸收法的加标回收试验结果
石墨炉原子吸收法的加标回收试验结果见表５。重复性

试验计算结果ＲＳＤ为２．１％～４．２％。
２．３　ＩＣＰ－ＭＳ法的标准工作曲线和线性范围

由表６可以看出，ＩＣＰ－ＭＳ法的标准工作曲线的相关系
数ｒ均在０．９９９９９６及以上。

表５　石墨炉原子吸收法检测重金属加标回收率

元素
加入样品测定

结果（μｇ／ｇ）
加标量

（μｇ／ｇ）
检出

（μｇ／ｇ）
回收率

（％）

Ｃｕ １０．３ ５．０ １５．５ １００．９
Ａｓ １．２ ０．３ １．６ ９９．１
Ｃｄ １５．１ ２．０ １６．５ ９４．３
Ｈｇ １５．３ ３．０ １７．７ ９１．１
Ｐｂ ２．６ ０．８ ３．５ １０１．９

表６　ＩＣＰ－ＭＳ法检测重金属的回归方程、线性范围

元素 回归方程 ｒ 线性范围

（ｎｇ／ｍＬ）
检出限

（ｎｇ／ｍＬ）

Ｃｕ ｙ＝０．００００１０１２ｘ＋０．０００６０６７ ０．９９９９９７ ０．１０～１０００ ０．０３
Ａｓ ｙ＝０．０００００８６１ｘ＋０．０００５３２５ ０．９９９９９６ ０．１０～１００ ０．０３
Ｃｄ ｙ＝０．００００１０２１ｘ＋０．００００６０６ ０．９９９９９８ ０．０５～１００ ０．０１
Ｈｇ ｙ＝０．００００１２３７ｘ＋０．０００２９５５ ０．９９９９９７ ０．０５～１００ ０．０２
Ｐｂ ｙ＝０．０００２１５７ｘ＋０．０１６９ ０．９９９９９９ ０．０９～１０００ ０．０３

２．４　ＩＣＰ－ＭＳ法加标回收试验结果
ＩＣＰ－ＭＳ法加标回收试验结果见表７。重复性试验计算

结果ＲＳＤ为１．８％～４．１５％。

表７　ＩＣＰ－ＭＳ法检测重金属加标回收率

元素
加入样品测定

结果（μｇ／ｇ）
加标量

（μｇ／ｇ）
检出

（μｇ／ｇ）
回收率

（％）

Ｃｕ １．０４ ０．５０ １．５２２ １００．９
Ａｓ １．０７ ０．５０ １．５６９ ９９．１
Ｃｄ ０．０７ ０．０４ ０．０８９ ９４．３
Ｈｇ ０．０３ ０．０１ ０．０３７ ９１．１
Ｐｂ ０．５１ ０．２０ ０．７３０ １０１．９

２．５　样品测定结果
石墨炉原子吸收法的测定结果为０～３．９ｎｇ／ｍＬ，ＩＣＰ－

ＭＳ法的测定结果为４．０９～４．７８ｎｇ／ｍＬ，样品值为５ｎｇ／ｍＬ。
原子吸收法未检测出样品中 Ｃｄ与 Ｈｇ的含量，其中 Ａｓ的检
测值最高，为３．９ｎｇ／ｍＬ，与样品值相差较大。ＩＣＰ－ＭＳ法均
检测出各重金属元素的含量，其最高值为４．７８ｎｇ／ｍＬ，与真
实值接近。

表８　样品测定结果

元素
石墨炉原子吸收法测定

结果（ｎｇ／ｍＬ）
ＩＣＰ－ＭＳ法测定
结果（ｎｇ／ｍＬ）

样品值

（ｎｇ／ｍＬ）

Ｃｕ ３．２ ４．６９ ５
Ａｓ ３．９ ４．７８ ５
Ｃｄ ０ ４．５３ ５
Ｈｇ ０ ４．４７ ５
Ｐｂ ３．７ ４．０９ ５

３　结论与讨论

随着工业的发展，重金属污染呈逐年上升的趋势，重金属

对人体危害极大，与人体特定脏器有特殊的亲和力，并可在体
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内蓄积，本研究通过对比ＩＣＰ－ＭＳ法与石墨炉原子吸收法对
水样中重金属的测定方法，并筛选出较好的测定方法。

石墨炉原子吸收法测定的结果为０～３．９ｎｇ／ｍＬ，最高值
为３．９ｎｇ／ｍＬ，与样品值相差较大，不能确保测定结果准确；
ＩＣＰ－ＭＳ法的测定结果为 ４．０９～４．７８ｎｇ／ｍＬ，最高值为
４．７８ｎｇ／ｍＬ，与样品值接近，更为精确且操作简便，为水样重
金属测定的最佳方案，可为人民用水安全提供可靠性的检测

依据。
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沉香提取物的抑菌活性

廖建良１，吴国祥１，曾令达１，林芳花１，叶海宇２

（１．惠州学院生命科学系／惠州学院生物技术研究所，广东惠州５１６００７；２．广东省惠州龙发山农业发展有限公司，广东惠州 ５１６００７）

　　摘要：为了研究沉香提取物的抑菌活性，以金黄色葡萄球菌、枯草杆菌、绿脓杆菌、青霉菌、黑曲霉为供试菌种，采
用滤纸扩散法、平板稀释法分别对沉香叶、沉香木、沉香皮提取液的抑菌活性进行研究。结果显示，沉香叶、沉香木、沉

香皮提取液对５种供试菌种都有不同程度的抑制作用，沉香叶提取液的抑菌作用强于沉香木、沉香皮提取液。说明沉
香叶提取液对细菌及霉菌都有较强的抗菌能力，尤其对细菌的抗菌能力较强。
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药用植物学。Ｅ－ｍａｉｌ：ｃｈｘｎｌｊｌ＠１６３．ｃｏｍ。

　　沉香［Ａｑｕｉｌａｒｉａａｇａｌｌｏｃｈａ（Ｌｏｕｒ．）Ｒｏｘｂ］，又被称为“土
沉香”，属瑞香科（Ｔｈｙｍｅｌａｅａｃｅａｅ）植物。沉香植株中含有一
些活性物质成分，对人体健康具有特定的保健作用，而且对食

品中的一些常见腐败菌具有一定的抑制作用［１］。细菌、霉

菌、酵母菌等微生物是造成食品腐败变质的重要因素［１］，为

了延长食品的保藏期限，人们在食品的生产、加工和贮藏过程

中经常采用添加防腐剂的方法。但近年来有研究发现，合成

的食品防腐剂有一定的毒副作用，不利于人体的健康，因此人

们通常倾向于选择新的安全高效的天然食品防腐剂［２－３］。本

试验用沉香叶的乙醇提取液进行抑菌活性试验和抑菌防腐效

果的研究，旨在研究开发出集防腐与保健为一体的无毒无副

作用的天然抑菌防腐剂。我国南方野生植物资源丰富，分布

广泛，从植物中提取天然防腐剂有很好的基础条件及广阔的

应用前景。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂
野生沉香、栽培引种的沉香试验材料均在惠州市龙发山

采集。金黄色葡萄球菌（Ｓｔａｐｈｙｌｏｃｏｃｃｕｓａｕｒｅｕｓ）、绿脓杆菌
（Ｐｓｅｕｄｏｍｏｎａｓａｅｒｕｇｉｎｏｓａ）、枯草杆菌［Ｂａｃｉｌｌｕｓｓｕｂｔｉｌｉｓ（Ｅｈｒｅｎ
ｂｅｒｇ）Ｃｏｈｎ］、青霉菌（Ｐｅｎｉｃｉｌｌｉｕｍｓｐ．）、黑曲霉（Ａｓｐｅｒｇｉｌｌｕｓ
ｎｉｇｅｒ）均由惠州学院微生物实验室提供。

牛肉膏蛋白胨培养基、马铃薯葡萄糖琼脂（ＰＤＡ）、乙醇
等均为分析纯。

１．２　主要仪器
ＦＺ１０２微型植物粉碎机，天津市泰斯特仪器有限公司；

ＰＣ－１０００数显式电热恒温水浴锅，上海跃进医疗器械厂；
ＲＥ－５２ＡＡＡ旋转蒸发器，上海申生科技有限公司；ＹＸ２８０Ａ
（Ｓ）手提式高压蒸汽灭菌锅，北京维欣仪奥科技发展有限公
司；ＨＤ－６５０－Ｕ超净工作台，苏州安泰空气技术有限公司；
ＺＦ５型紫外分析仪，上海嘉鹏科技有限公司；ＨＹＧ－转式恒温
调速摇瓶柜，上海欣蕊自动化设备有限公司。

１．３　培养基
牛肉膏蛋白胨培养基（细菌培养基）：牛肉膏３ｇ、蛋白胨

１０ｇ、ＮａＣｌ５ｇ、琼脂１５ｇ，加水至１０００ｍＬ，搅拌煮沸后调ｐＨ
值至（７．３±０．２），于１２１℃、１５ｍｉｎ条件下灭菌。

马铃薯葡萄糖琼脂（ＰＤＡ）培养基：取马铃薯葡萄糖琼脂
４０．１ｇ，加水至 １０００ｍＬ，调节 ｐＨ值至（６．０±０．２），于
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