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摘 要： 对测定窖泥和黄泥中金属元素的 3 种前处理方法进行了比较。结果表明，有机酸法测定结果较低，无机酸

法测定结果居中，消解法测定结果最高；对窖泥和窖泥用黄泥，用有机酸法前处理测定金属元素含量更能反映窖内

的真实情况。
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Comparative Analysis of Different Pretreatment Methods for the Determination
of Metallic Elements in Pits Mud and in Yellow Mud
LIAN Shuncai,WEI Jinping,LI Yanghua,WANG Xiaoqin and WANG Fang
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Abstract: In this study, three different pretreatment methods for the determination of metallic elements in pit mud and in yellow mud were com-
pared. The determination results with organic acids method were the lowest, the determination results with inorganic acid method were high, and
the determination results with digestion method were the highest. Accordingly, the determination with organic acids method could reflect metallic
elements content in pits more realistically.
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窖泥是生产浓香型大曲酒的基础， 是浓香型大曲酒

窖泥微生物的栖息地， 并为窖泥微生物提供生长所需的

各种营养，窖泥的好坏直接决定着酒质优劣。 其中，微量

元素是窖泥提供的营养成分之一。 研究窖泥少不了要研

究窖泥中的金属元素， 窖泥中的金属元素有多种存在形

式，有游离状态的，有以氧化物形式存在的，还有以难溶

盐的形式存在的等等，有的溶于有机酸，有的只溶于无机

酸，还有的只有消解后才能溶解。因此，前处理方法不同，
检出金属元素的含量也不同。酿酒发酵过程中，微生物代

谢可产生有机酸，也就是说，就窖内环境而言，有机酸溶

出物是最能反映窖泥真实情况。
为了解各种前处理方法对测定结果的影响， 比较各

种前处理方法的测定结果的差异，本实验用乳酸、硝酸和

消解 3 种前处理方法溶解窖泥和窖泥用黄泥中的金属元

素，再用 ICP-MS 测定溶出液中的金属离子含量。

1 材料与方法

1.1 材料、仪器及试剂

样品：窖泥、黄泥，均来源于当地酒厂。

仪器： 美国热电公司 X-Series2 系列 ICP-MS 电感

耦合等离子体质谱仪，电热恒温干燥箱。
试剂：试验用水均为纯净水，试验用乳酸为分析纯，

其他酸均为优级纯。
1.2 实验方法

1.2.1 前处理方法

样品制备： 窖泥和黄泥以 105℃烘 3 h 后用研钵磨

成细小颗粒，过 20 目筛待用。
有机酸溶解法： 准确称取 1.00 g 磨细后的窖泥于

100 mL 具塞三角瓶中，加入 20 %的乳酸 10 mL，摇匀，
置 30℃的培养箱中浸泡 24 h，取出后过滤，用去离子水

洗涤，定容至 100 mL，备用。
无机酸溶解法： 准确称取 1.00 g 磨细后的窖泥于

100 mL 具塞三角瓶中，加入 20 %的硝酸 10 mL，摇匀，
置 30℃的培养箱中浸泡 24 h，取出后过滤，用去离子水

洗涤，定容至 100 mL，备用。
消解法：准确称取磨细后的窖泥样品 0.10 g，放入聚

四氟乙烯消解罐中，加入硝酸 6 mL、盐酸 2 mL、氢氟酸
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1 mL，加盖密封，置于电热恒温干燥箱中，于 160℃消解

5 h，待冷却后，取出内罐置电热板上赶酸，待酸赶尽，再

用 1 %的硝酸定容到 50 mL。
1.2.2 仪器工作条件

分析仪器工作条件见表 1。

样品定量采用双内标法，即 5 ppb Rh 和 Tl 的 1 %硝

酸标准溶液。 标准曲线的绘制：K、Na、Ga、Mg 用 0 ppb、
20 ppb、40 ppb、60 ppb、80 ppb 5 个点，Ni、Cu、Zn、Sr、Mn、
Fe 用 0 ppb、5 ppb、15 ppb、30 ppb、50 ppb 5 个点。

2 结果与讨论

随机抽取黄泥和窖泥各 2 个样， 用 3 种不同方法测

定 10 种金属元素的含量，测定结果见表 2。
由表 2 可见：① 除钙元素外，其他金属元素几乎都

是消解法前处理含量最高，无机酸法前处理含量次之，有

机酸法前处理含量低，也就是说，不同的前处理方法测定

结果有较大差异；②钠、镁、钾、铁、铜、镍、锌、锶 8 个元素

的 3 种方法测定结果相差较大， 说明在黄泥和窖泥中这

些元素是以多种形式存在的；③铁、镁、钾 3 种元素在黄

泥和窖泥中的含量很高， 消解法的测定结果远远高于另

外两种方法， 说明 3 种元素在黄泥和窖泥中以多种形式

存在，而且绝大部分难溶于乳酸和硝酸；④3 种前处理方

法测定出的钙和锰含量差不多， 说明黄泥中的钙和锰能

被有机酸溶解；⑤窖泥中的钙在 2000 mg/kg 左右，黄泥

中的钙是窖泥中钙的十倍至几十倍， 说明黄泥中的钙在

发酵过程中被产生的有机酸带走。

3 结论

酒醅在窖内发酵时产生大量的有机酸， 窖泥中也栖

息着大量的产酸菌， 因此窖泥处在一个有机酸产生的酸

性环境中。从窖泥的功能而言，笔者认为应该更关心游离

金属元素和能被有机酸溶解出的金属元素， 而不是难溶

金属化合物。 测定窖泥和窖泥用黄泥中的金属元素用有

机酸前处理更为合理。
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