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摘　要　用微波消解2ICP2A ES同时测定饲料中钙、磷的含量,并与高锰酸钾法、钼黄分光光度法进行

比较。结果表明,不同方法在精密度和加标回收率方面无显著性差异。前者操作简易,检测效率高,适用于

饲料中钙、磷含量的同时测定。

关键词　微波消解2电感耦合等离子体2原子发射光谱法,高锰酸钾法,钼黄分光光度法,钙,磷,饲料。

中图分类号: O 657. 31　　　文献标识码: B　　　文章编号: 100428138 (2008) 0420686203

1　前言
钙、磷是动物必需的营养成分,具有不可替代的生理生化作用,饲料中的钙、磷含量均有一定的

控制标准。国家标准规定饲料中钙含量的测定采用高锰酸钾法 (仲裁法)或乙二胺四乙酸二钠络合

滴定法[1 ];磷的测定采用钼黄分光光度法[2 ]。样品前处理有混酸消解法、干灰化法等,时间较长,且

整个实验过程不易控制。在实际生产和样品检测时,对饲料中矿物元素的快速、准确检测提出了越

来越高的要求。随着微波消解技术的成熟和推广,配合使用 ICP2A ES为同时测定饲料中钙、磷含量

提供了可能。本文对微波消解2ICP2A ES与高锰酸钾法、钼黄分光光度法测定饲料中钙、磷进行了

比较,结果表明,微波消解2ICP2A ES 显著缩短样品的检测周期,在精密度和加标回收率方面与后

两种方法无显著性差异,是一种同时测定饲料中钙、磷含量的新方法。

2　实验部分
高锰酸钾法与钼黄分光光度法,具体内容分别参照国家标准[ 1, 2 ],以下实验部分只介绍微波

消解2ICP2A ES。

2. 1　仪器

所用玻璃仪器需以硝酸 (1+ 5)浸泡过夜,用水反复冲洗,最后用去离子水冲洗。

ICP Op tim a 3000 电感耦合等离子体发射光谱仪 (美国 PE 公司)及进样系统;M A R SXp ress微

波消解系统 (美国CEM 公司) ; U n ico UV 22102C 紫外可见分光光度计 [美国尤尼柯 (上海)仪器有

限公司 ]。



2. 2　试剂

浓硝酸 (优级纯) ;双氧水 (分析纯) ;钙、磷标准贮备液 (浓度均为 1000m göL ) ; 实验用水为去离

子水。

2. 3　标准系列配制

将待测元素的标准储备液 (浓度均为 1000m göL )逐步稀释,用硝酸 (5+ 95)配成混合标准系列

溶液,钙、磷的浓度设置均为: 10. 0、20. 0、50. 0、100. 0、200. 0m göL。

2. 4　样品处理

准确称取饲料样品 (粉碎过 20 目筛) 0. 250—0. 500g 于微波消解罐中, 加入 60%硝酸溶液

4. 0mL、双氧水 2. 0mL ,加盖冷消解 0. 5h 后,置于微波消解仪中按设定程序进行消解 (微波消解条

件见表 1)。消解结束,冷却至室温,转移至 100mL 容量瓶中,去离子水定容,摇匀待测,同时做试剂

空白。
表 1　微波消解条件

步骤 功率 (W ) 发射率 (% ) 升温时间 (m in) 温度 (℃) 保持时间 (m in)

1 1200 100 6 120 1

2 1200 100 4 160 2

3 1200 100 3 190—195 10—15

2. 5　样品测定

启动电感耦合等离子体直读光谱仪,设定仪器最佳分析条件 (射频功率: 1300W ; 等离子体氩

气流量: 15L·m in - 1;雾化器氩气流量: 0. 8L·m in - 1; 辅助气氩气流量: 0. 5L·m in - 1; 蠕动泵流速:

1. 0mL·m in - 1) ,点火预热稳定 60m in 后开始测量。连续用 5%硝酸溶液进样,等读数稳定之后,进

行标准系列测量,仪器自动绘制校准曲线,然后进行样品测量。

3　结果与讨论
3. 1　样品检测效率

微波消解2ICP2A ES在 2h 内能处理 30—40个样品,并可测出饲料样品中钙、磷的含量;要检测

相同数量样品中钙、磷的含量,国家标准方法则需要 2—3天时间。本文方法的检测效率是国家标准

方法的 20倍以上,所以从减少人力、提高检测效率方面有明显的优势。

3. 2　检测结果

选取 3种类型的饲料进行检测,并进行加标回收实验。饲料中钙、磷含量较高,因此选用磷酸氢

钙 (CaH PO 4·2H 2O )为加标物,称取 12份平行样,其中 6份分别加入 0. 025g 磷酸氢钙,按本法进

行测定,并计算回收率。同时对结果统计检验,结果见表 2、表 3。统计结果显示检测结果之间无显

著性差异。
表 2　钙检测结果 (n= 6)

样品
微波消解2ICP2A ES

测定值 (% ) RSD (% ) 回收率 (% )

高锰酸钾法

测定值 (% ) RSD (% ) 回收率 (% )

国产鱼粉 3. 32±0. 01 0. 3 103 3. 30±0. 05 1. 5 98. 5

肉骨粉 9. 35±0. 14 1. 4 105 9. 38±0. 17 1. 8 99. 7

配合饲料 0. 77±0. 03 3. 9 101 0. 79±0. 05 6. 3 96. 5

3. 3　检出限

调试仪器处于最佳工作状态,用去离子水进行雾化,连续测量 12次。同时测量标准系列,绘制
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校准曲线,由计算机算出空白浓度标准差,标准差乘以置信系数K (K = 3)可得出仪器检出限。按称

样量 0. 500g,定容于 100mL 容量瓶中,稀释 200 倍计算, 可得出方法检出限, 钙的检出限为10. 0

m gökg,磷的检出限为 100m gökg。高锰酸钾法测定钙的检出限为 150m gökg,钼黄分光光度法测磷

的检出限为 500m gökg。
表 3　磷检测结果 (n= 6)

样品
微波消解2ICP2A ES

测定值 (% ) RSD (% ) 回收率 (% )

钼黄分光光度法

测定值 (% ) RSD (% ) 回收率 (% )

国产鱼粉 2. 39±0. 09 3. 8 100 2. 35±0. 08 3. 4 98. 2

肉骨粉 4. 31±0. 04 0. 9 105 4. 28±0. 07 1. 6 96. 8

配合饲料 0. 50±0. 01 2. 0 102 0. 49±0. 03 6. 1 95. 6

3. 4　讨论

微波消解2ICP2A ES和高锰酸钾法、钼黄分光光度法相比较,其特点在于:

(1) 样品中加入 60%硝酸及双氧水,可以将样品消解完全,直接定容于 100mL 容量瓶,用 ICP2
A ES可直接同时测定;

(2) 测量准确度方法间无显著差异;

(3) 前者的污染和损耗环节少,测量精度较高;

(4) 前者消解周期短、操作简单、检测效率高;

(5) 前者能耗低,但设备配置费用较高;

(6) 建议形成行业标准供现代化实验室使用。

4　结论
本文对微波消解 ICP2A ES 与国标方法 (高锰酸钾法、钼黄分光光度法)进行测定饲料中的钙、

磷含量进行了比较。用硝酸及双氧水作为消解溶液剂,在设定的微波条件下,可以将饲料中的钙、磷

提取完全,并实现 ICP2A ES同时测定,其检测结果的精密度及加标回收与国标方法无显著差异。微

波消解2ICP2A ES 具有较好的灵敏度和较低的检出限,检测效率高,易于操作,具有较强的使用价

值和广阔的应用前景。
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Abstract　Ca and P con ten t in feed w ere sim ultaneously determ ined by m icrow ave digestion2
ICP2A ES, compared w ith po tassium perm anganate and M o yellow spectropho tom etry as w ell. T he
differences of R SD % and recovery among the m ethods w ere no t sign ifican t. T he fo rm er m ethod is
simp le and h igh efficiency, and can be used to determ ine the Ca and P con ten t in feed sim ultaneously.
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