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不同消解方法:<>/-?测定植物样品中!\种微量元素的比较
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!!许多微量元素在生物体中的存量很低#却对
生物代谢起极其重要作用$例如I<’)3’,<’

,8’C等是目前公认的人体必需的微量元素#而

D4’)J’HE’*S’U(等则是公认的人体有害元
素#快速准确测定生物样品中的微量元素已成为
分析化学研究的重点之一$此类样品元素含量
低’样品量一般较少#需要高灵敏度的分析方法$
而()*+,-检出限低#质谱干扰少#具有多元素
同时测定能力#是最理想的生物样品的检测手
段$本文比较了几种常用的生物样品前处理方
法#并结合不同的消解试剂#测量了植物样品的

&%个的重要的微量元素#并对结果进行了分析

评价$

C!实验部分
CDC!仪器和试剂

P+4?;1?4等离子体质谱仪#美国U>?;/8.+
2?7A;8<公司产品#试剂为 ,K-级硝酸’氢氟酸’
经双瓶亚沸蒸馏纯化’,K-级双氧水’优级纯高
氯酸&,1221+a纯化水#电阻’9,&$

CDK!样品制备与测量
分别采用湿法消解!常压’高压封闭’微波"

和干法灰化后酸溶&种常见的生物样品消解方
法处理样品#具体的消解条件见表’$



表C!样品消解条件

H*94$C!?*’=4$;(G$5%(+).+);(%(+)5

方法编号 溶样装置 所用试剂 反应温度!f 反应时间!> 反应压力

条件’ *U_.罐 硝酸]高氯酸]氢氟酸 ’9$ %& 常压

条件% 钢套密封 硝酸]双氧水]氢氟酸 ’5$ 5 高压

条件! 微波专用罐 硝酸]双氧水 ’9Y $6%Y 高压

条件& 白金坩埚 灰化残渣]氢氟酸]硝酸 YY$ ’$ 常压

K!结果与讨论
KDC!样品的分析结果
分别取 NXO$#5$%!$#5$Y等&种植物标

准物质"用表’所列&种分解条件消解样品后用

()*+,-测量#每个样品分别取样’$次"与标
样推荐值的结果相比"计算元素的回收率#每种
前处理方法都带’$个全流程空白"计算检出限"
对结果进行综合评价#见表%#

表K!标样分析结果归纳表

H*94$K!?1’’*&2+,*)*42%(.*4&$514%5+,=4*)%&$,$&$).$’*%$&(*45

所选同位素 条件’ 条件% 条件! 条件& 可能存在干扰$%%

#F1 ’ ’ ’ ’
"X? ’ ’ ( ’
’$X ( ( ’ (
&#U1 ’ ’ ( ( !’*’5K]

Y’C )N ’ ’ ’ !Y)2’5K]

Y%); ’ )O ’ ’ &$D;’%)]

YY,< ’ ’ ’ ’
Y")8 ’ ’ ’ ’ &!)0’5K"&%)0’5K’H
5$M1 ’ )O ’ ’ &&)0’5K"&!)0’5K’H
5Y)3 ’ ’ ’ ’
55I< ’ ’ ’ ’
#YD4 )N ’ ’ ’ !Y)2&$D;]

9YWS ’ ’ ’ ’
99-; ’ ’ ’ ’
9"L ’ ’ ( ’
"9,8 ’ ’ ’ ’
’’&)J ’ ’ ’ ’ ’’&-<
’%$-< ( ’ ( (
’%’-S ’ ’ ( ’
’!YX0 ’ ’ ’ ’

W.. ’ ’ ( ’
%$%HE ( ( ’ (
%$YU2 ’ ’ ’ (
%$9*S ’ ’ ’ ’
%$"X1 ’ ’ ’ (
%!%U> ’ ’ ’ ’
%!9G ’ ’ ( ’

!!!注&’’(表示与推荐值对比回收率%9$e)’((表示与推荐值对比回收率$9$e)’)O’表示全流程空白明显高"污染引起结

果偏高)’)N(是质谱干扰引起结果偏高)’W..(表示稀土元素#
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下!%! M0"%& ,E"!" b"Y’ C"Y% );"YY ,<"5$M1"
5!)3"55I<"#YD4"#9-?""Y,8"’$!W>"’!#X0"%$YU2"
%$9*S"%!%U>"%!9G#测定过程中采用 ’$!W>作为
内标"以校正信号漂移与基体效应#
由于在样品消解过程中需要加入盐酸"氯与

氧结合可能会对Y’C 造成干扰"氯与氩结合会
在#YD4处产生假信号$此外"氩氩形成的分子离
子对#9-?会产生干扰从而导致痕量-?测定的不
准确#因此实验采用碰撞%反应池进一步消除上
述干扰#实验表明"对于Y’C 与#YD4"氦碰撞模
式可更有效地消除干扰"而对于#9-?采用氢反应
模式消干扰效果更佳#至于其它元素"因无干扰
或干扰不明显"采用普通模式即可#

KDK!酸体系的选择
实验发现"因元素的化学性质不同"若改变

溶样的酸体系"则样品中的各元素溶出效果会有
差异#以国家土壤标准样品 NXO$#&$!为例"
分别改变酸的种类与比例"比较各元素的溶解情
况#

!!由表’结果可知"多数元素在不含氢氟酸的
体系中均不能溶解完全"但个别元素如 ,E&U>
在加了氢氟酸的介质中有明显损失#因此应根
据待测元素的种类确定消解体系#实验选择Y
/FHMK!]’/FH)2]’/FH_的消解体系#
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KDK!样品的分析结果讨论

KDKDC!从表中所列结果可以看出"与条件%相
比条件!分析结果中X?"稀土)W..*"L"U1"

-S"G的结果偏低"这可能是由于未加 H_的原
因’’+%(#但 H_的加入也会产生负面效果"由于
所用()*+,-的进样系统不耐 H_"必须蒸干赶

H_)条件!为直接稀释后上机*"这样会造成易
挥发元素 HE"X的损失"X是由于与 H_形成易
挥发的X_!’!(#条件%由于使用的是外衬钢套
的*U_.罐"生锈的钢套"造成了);"M1污染"
最好用没有钢套保护的密封性能好的*_D罐替
代#条件’由于是常压体系下消解"必须加入

H)2K&"而 H)2K&"难以完全赶干"残留的)2i

对C"D4的测定造成了干扰"使结果偏高#条件

&结果中"U1结果偏低是由于灰化过程中形成了
难溶氧化物"而U2则是在有机质过高时高温灰
化会造成挥发损失#
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