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摘 要:电感耦合等离子体发射光谱仪是根据处于激发态的待测元素原子回到基态时发射的特征谱线对待测元素进

行分析的方法,其具有灵敏度高,选择性好,分析速度快,用样量小,能同时进行多元素的定性和定量分析等优点,可用于

面料中锗元素的测定。通过微波消解法对纺织面料进行前处理,采用电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-OES)测定纺织

面料中锗元素的总含量。通过对前处理程序、方法参数等方面的研究,试验结果表明锗元素在0.01~5.00mg/L范围内

线性关系良好(r2>0.9999),定性限为0.11mg/kg,定量限为0.40mg/kg,结果稳定。采用电感耦合等离子体发射光谱

仪(ICP-OES)法能够快速、准确检测纺织品中锗元素的总量。
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  随着国内消费水平的提高,内衣的消费档次从“适
用”向“高端化、功能化、保健化”方向发展。大量的研

究发现,锗对人体有着独特的保健及治疗功效,锗元素

释放出的负离子可促使微血管扩张,增加人体血液流

量、流速,促进血液循环,改善身体体质。随着各种新

型纤维的开发和应用以及新工艺、新技术的发展,有机

锗在纺织品中的应用逐步得以实现[1-4]。我国目前对

含锗纺织产品的检测方法的研究还较少,相应的检测

标准目前还没有,但面料、服装企业在研发、生产含锗

元素面料过程中都需要对产品中锗元素的含量情况进

行检测,为生产工艺开发或产品质量研究提供数据支

撑,目前有文献[1]研究了分光光度计法,文献[2-3]研
究了电感耦合等离子体质谱法,电感耦合等离子体发

射光谱法目前的研究还比较少,相对电感耦合等离子

体质谱仪,电感耦合等离子体发射光谱仪检出限较高,

实验室的普及率更高,其精密度、准确度、检出限优于

分光光度计法。通过对多块经过锗元素整理的样品进

行测试以及参考其他文献[1,3]的样品测试值,目前市

场上纺织品锗元素的含量基本可达到0.5mg/kg以

上,电感耦合等离子体发射光谱法定性限为0.11mg/

kg,定量限为0.40mg/kg,可以满足锗元素的测试要

求,因此采用电感耦合等离子体发射光谱仪测试锗元

素有着较高的经济价值。

1 试验部分

1.1 仪器与试剂

仪器:OPTIMA8000电感耦合等离子体发射光谱

仪(PEYKINELMEY.USA);WX-8000灵动型微波消

解仪(上海屹尧仪器科技发展有限公司);GL124-1SCN
(120g0.1mg)I级电子天平(赛多利斯科学仪器(北

京)有限公司);水相过滤膜(孔径0.45μm)。

试剂:锗标准储备溶液(1000mg/L,坛墨质检-标

准物质中心);硝酸、过氧化氢、氢氟酸(所有试剂均为

优级纯);试验用水符合 GB/T6682—2008《分析实验

室用水规格和试验方法》中规定的二级水要求;氩气

(纯度≥99.996%)。

1.2 标准溶液配制

校准系列溶液由锗标准储备液逐级稀释,以2%硝

酸溶液做溶剂,配制质量浓度分别为0.01、0.05、0.25、

1.00、5.00mg/L。

1.3 样品前处理

从纺织面料中剪取具有代表的试样10g,将试样

用碎样机剪成5mm×5mm 大小,装入洁净的PVC
密封袋。从剪碎的试样中称取0.5g试样(精确至0.1

mg),置于微波消解罐中,往装有待测试样和空白的消

解罐中分别加入5.0mL硝酸,对于难以消解的样品可

加入适量过氧化氢或氢氟酸,在120℃预消解1h左

右,待试样和酸反应完全,若反应不完全容易导致消解

罐内压力过大而报警,将消解罐密封并放置到微波消
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解仪中,升温至120℃,保温2min,继续升温至180
℃,保温5min,最后升温至210℃,保温20min。将温

度至少降至80℃,然后从微波消解仪中取出,取出消

解罐冷却至室温,将溶液转移至25mL容量瓶中,用二

级水冲洗罐壁3次以上,合并洗液定容至25mL混匀,

用水相过滤膜过滤后上机测试。

1.4 测试步骤

1.4.1 仪器参数设置

等离子体流量15L/min,辅助气体流量0.2L/

min,雾化器流量0.55L/min,功率1300W,试样流量

1.5mL/min。

电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-OES)锗元素

的分析波长使用265.118nm。

1.4.2 样品及标液测定

在优化好的仪器条件下建立锗元素在265.118
nm波长下的测试方法,依次测试校准空白、标准样品、

样品空白、样品溶液,仪器根据校准方程自动计算样品

中锗元素浓度。

1.4.3 结果计算

纺织面料中锗元素的含量以xi 表示,按式(1)计

算。

xi=
(ci-c0)×V

m
(1)

式中:xi ———纺 织 面 料 中 锗 元 素 的 含 量,mg/kg;

ci ———试样溶液中锗元素质量浓度,mg/L;c0———空

白溶液中锗元素质量浓度,mg/L;V ———试样溶液定

容体积,mL;m ———试样质量,g。

2 结果和分析

在优化好的方法条件下分别研究方法的曲线线

性、检出限、精密度、准确度。

2.1 方法线性

将空白与质量浓度分别为0.01、0.05、0.25、1.00、

5.00mg/L的系列标准工作溶液通过电感耦合等离子

体发射光谱仪测试,曲线范围从0.01~5.00mg/L覆

盖三个数量级,每个校准点重复测量2次。曲线如图1
所示,线性回归相关系数r2 为0.99999,表明锗元素在

质量浓度为0.01~5.00mg/L范围内具有良好的线

性关系。

2 校正系数:0.999999

Ge265.118
451k

强
度

标准方程式:线性,计算截距
0.00 5.00浓度/（mg?L-1）

图1 锗元素方法曲线

2.2 检出限

在空白样品中做加标,加标浓度为0.50mg/kg,

按1.3要求进行处理后上机测试,独立测试10次计算

标准偏差,以3倍标准偏差对应浓度值做为定性限,以

3倍定性限对应浓度值做为定量限,结果见表1。

从表1试验数据可知,对加标样品进行10次重复

测试后,计算得出纺织品中锗测试方法定量限为0.40
mg/kg。

2.3 精密度

在空白样品中做加标回收,加标质量浓度分别为

0.50、2.50、5.00mg/kg,对加标结果重复测试7次,得
到相对标准偏差,结果见表2。

从表2加标试验数据可知,在不同浓度下方法的

相对标准偏差为:0.50mg/kg时RSD=8.67%,2.50
mg/kg时 RSD=2.33%,5.00 mg/kg 时 RSD=
1.23%,符合GB/T27417—2017附录B要求,表明测

试方法可靠。

2.4 准确度

通过样品空白加标的方式验证方法的准确度,加
标质量浓度分别为0.050、0.100、0.500mg/L,得到锗

元素的加标回收率,结果见表3。

从表3测试数据可知,加标回收率分别为106%、

93%、95%,回 收 率 落 在85%~110%,符 合 GB/T
27417—2017附录A要求,可见本方法是可靠的。

2.5 样品测定

按1.3前处理步骤处理5块含锗元素的功能性面

料,得到的样液经电感耦合等离子体发射光谱仪测试,

用2.1曲线进行定量,结果见表4。
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表1 锗定性限和定量限测试数据

实测数据W/(mg·kg-1)

测试次数 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
测试结果 0.45 0.45 0.45 0.40 0.40 0.40 0.50 0.45 0.45 0.50

平均值 0.45

标准偏差 0.04

定性限 0.11

定量限 0.40

表2 锗精密度测试数据

试验
加标量

/(mg·kg-1)
A B C D E F G

相对标准
偏差/%

1 0.50 0.45 0.45 0.45 0.40 0.40 0.50 0.40 8.67

2 2.50 2.55 2.55 2.65 2.60 2.65 2.70 2.55 2.33

3 5.00 4.60 4.55 4.65 4.65 4.55 4.70 4.65 1.23

表3 锗准确度测试数据

加标量
/(mg·L-1)

1 2 3 4 5 平均值
平均加标
回收率/%

0.050 0.051 0.053 0.052 0.053 0.054 0.053 106

0.100 0.092 0.093 0.093 0.091 0.094 0.093 93

0.500 0.476 0.471 0.482 0.482 0.475 0.477 95

表4 面料测试结果

样品序号 总锗含量/(mg·kg-1)

1 1.33

2 3.25

3 2.56

4 7.89

5 4.52

3 结束语

锗元素总量的测定采用微波消解法对纺织面料进

行前处理,采用电感耦合等离子体发射光谱仪进行测

试,对锗元素的曲线线性、检出限、精密度、准确度分别

进行研究,结果表明锗元素在0.01~5.0mg/L范围

内线性关系良好(r2>0.9999),方法的定量限为0.4
mg/kg,精密度符合GB/T27417—2017附录B要求,
加标回收率落在85%~110%,符合 GB/T27417—

2017附录A要求,结果准确度可靠。

通过实验室所收集样品测试数据及参考其他文

献,目前市场上纺织品锗元素的含量基本可达0.5
mg/kg以上,电感耦合等离子体发射光谱法定性限为

0.11mg/kg,定量限为0.40mg/kg,可以满足锗元素

的测试要求,因此试验方法具有较高的经济性、实用

性。
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折叠包在存放袋内取出或存放时,能够将存放袋的一

侧与衣身之间进行粘接,能够防止折叠包丢失。折叠

包的表面固定安装提手,以便于将折叠包从存放袋内

取出时,方便人们通过提手将折叠包提起。

4 结束语

针对消费者对于服装行业愈发个性化的要求,对
服装产品功能的期待性越来越高,设计并打造了一款

符合户外运动的多功能性服装。该服装采用了太阳能

发电系统技术,考虑到服装的舒适性、功能性和时尚

性,利用柔性太阳能板,使服装在满足户外运动功能性

要求的基础上,又能合理开发和应用太阳能这类清洁

能源。可拆卸、可收纳、一衣多用的户外功能性服装具

有极高实用性和可操作性,加入环保主题的科技性元

素,拓宽了功能性服装的应用领域,符合服装设计发展

潮流,体现出功能性服装的发展趋势,为服装设计师提

供可借鉴的设计思路。
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DesignandApplicationofLuminous
MaterialsinMultifunctionalOutdoorClothing

HOUJiabo,WANGQiuhan*
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  Abstract:Combingmultiplefunctionalstructuralpockets,flexiblesolarpanelsandwaterprooffabrics,amulti-functionaloutdoor

garmentwithbothelectroluminescenceandphotoluminescencewasdesigned.Itcanprovidepowerwhentheoutdoorsportsequipment

isoutofpower,whichreducestheneedforpeopletocarryalargenumberofauxiliarysupplieswhentraveling,andcanmakethe

clothesshineindependentlywithoutthelight.Comparedwiththetraditionalmulti-functionaloutdoorclothing,whilesolvingcertain

outdoorsportsneeds,therationalapplicationofsolarenergycannotonlymeettherequirementsofenvironmentalprotection,butalso

playtheroleofsecurity.

Keywords:flexiblesolarpanel;ELluminescentmaterial;outdoorfunction;applicationinnovation;clothingdesign
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ResearchontheTestMethodfortheTotalAmountofGermaniuminTextiles
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(UnitedTestingServices(Dongguan)Co.,Ltd.,Dongguan523900,China)

  Abstract:Inductivelycoupledplasmaemissionspectrometerisamethodforanalyzingtheelementtobemeasuredaccordingtothe

characteristicspectrallineemittedwhentheatomsoftheelementstobemeasuredintheexcitedstatereturntothegroundstate.Ithas

highsensitivity,goodselectivity,fastanalysisspeedandsmallsamplevolume.Thequalitativeandquantitativeanalysisofmultipleel-

ementscanbecarriedoutatthesametime.Itcanbeusedforthedeterminationofgermaniuminfabrics.Thetextilefabricswerepre-

treatedbymicrowavedigestion,andthetotalcontentofgermaniuminthetextilefabricswasdeterminedbyinductivelycoupledplas-

maopticalemissionspectrometer(ICP-OES).Throughtheresearchonpretreatmentproceduresandmethodparameters,theexperi-

mentalresultsshowedthatthelinearcorrelationcoefficientofgermaniumwasgoodintherangeof0.01~5.0mg/L(r2>0.9999),

thelimitofcharacterizationwas0.11mg/kg,thelimitofquantificationwas0.40mg/kg,andtheresultswerestable.Theinductively
coupledplasmaopticalemissionspectrometer(ICP-OES)methodcanquicklyandaccuratelydetectthetotalamountofgermaniumin

textiles.

Keywords:textile;inductivelycoupledplasmaemissionspectrometer;totalgermaniumelement
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