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摘　要　采用五种不同的前处理方法（干灰化法、ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２ 微波消解法、ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２＋ＨＦ微波消解

法、ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４ 微波消解法、ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４＋ＨＦ微波消解法），对月季样品进行消解，利用ＩＣＰ－ＯＥＳ
法测定九种常量和微量元素，加标回收结果显示：ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４ 微波消解法是最优的处理方法，对大多数

元素都能得到较好的分析结果，除Ｆｅ以 外，回 收 率 为９５．４～１０４．６％。Ｆｅ元 素 测 定 采 用 ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２＋
ＨＦ微波消解法回收率更高，可达９９％。
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引　言

　　电感耦合等离子体发 射 光 谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）具 有 效 率 高、准

确率高、检 出 限 低、抗 干 扰 能 力 强、分 析 过 程 简 单、操 作 简

便，并可同时进行多元素快速分析等 特 性，已 广 泛 应 用 于 生

物、食品、材料、医药等各个领域［１－３］。同其他元素测定方法

一样，ＩＣＰ－ＯＥＳ分析植物材料无机元素含量也涉及样品的分

解问题，但由于植物样品中无机元素 种 类 繁 多，基 本 组 成 成

分差异明显，能否完全分解有机质是影响测定结果的主要因

素［４，５］。另外，样品中 的 无 机 元 素 在 特 定 的 分 解 过 程 中 能 产

生易挥发，易水解，酸不溶的物质也会 影 响 测 定 结 果 的 准 确

性。吴建之等的研究显示，不同待测元 素 适 宜 的 前 处 理 方 法

有明显差异，但是 对 多 数 研 究 而 言，特 别 是 对 生 态 学 研 究，

研究者试图一次性尽可能准确了解 多 个 元 素 含 量。因 此，选

择合适的前处理方法是同时、准确测定多种元素的关键。

切花月季（Ｒｏｓａ　ｒｕｇｏｓａ　ＴＨｕｎｂ．）是 世 界 四 大 切 花 之 一，

也是我 国 第 一 大 鲜 切 花。月 季 集 观 赏、药 用、食 用、化 工 和

文化、经济价值为一体，矿质元素的缺 乏 可 以 引 起 月 季 缺 素

症、产生对病虫害抗 性 降 低、影 响 切 花 品 质［６］。在 标 准 化 生

产过程中，准确测定月季矿质元素含量对其水肥管理以及病

害的控制具有现实意 义。本 文 采 用 切 花 月 季 艳 粉 品 种（Ｈｏｔ－
ｐｉｎｋ）枝条作为 研 究 对 象，探 讨 不 同 前 处 理 方 法 对ＩＣＰ－ＯＥＳ
测定矿质元素准确性的影响。为今后该植物矿质元素测定寻

找适宜的前处理方法。

１　实验部分

１．１　仪器和试剂

仪 器：ＶＩＳＦＡ－ＭＰＸ型 电 感 耦 合 等 离 子 体 发 射 光 谱 仪

（美国ＶＡＲＩＡＮ公司）；波长范围：１７５～７８５ｎｍ波长连续覆

盖，完全无断 点；焦 距０．４ｍ，中 阶 梯 光 栅 刻 线９７．４线·

ｍｍ－１，ＲＦ发生器频率４０．６８ＭＨｚ；等离子体输出功率７００

～１　７００Ｗ；等离子体冷却气０～２２．５Ｌ·ｍｉｎ－１可调。

工作参 数：入 射 功 率１．０ｋＷ；等 离 子 气 流 量１５Ｌ·

ｍｉｎ－１；辅助气流量１．５Ｌ·ｍｉｎ－１；雾化器压力２００ｋＰａ；泵

速１５ｒ·ｍｉｎ－１；取三次测量的平均值。

试 剂：硼、钙、铜、铁、钾、镁、猛、磷、锌标准储备溶液

（国家钢铁材 料 测 试 中 心），浓 度 均 为１０００μｇ·ｍＬ
－１；实 验

用水为 去 离 子 水；硝 酸、氢 氟 酸、高 氯 酸、双 氧 水 均 为 分 析

纯。

材料：切花月季艳粉品种（Ｈｏｔｐｉｎｋ）。

１．２　方法

将云南斗南花卉基地的月 季 枝 条 采 回，切 成 小 段，扦 插

在沙土中，每５ｄ浇人工营养液一次，待幼苗高达２５ｃｍ时

切下枝条。枝条用 去 离 子 水 清 洗 干 净，置 于 恒 温 干 燥 箱 中，

在８０℃条件下烘至恒重。将烘干的样品用研磨机粉碎（过８０
目），保存在干燥器中备用。分别按下列五种方法进行分解。

方法１：精确称取１．０００ｇ样品于恒重好的瓷坩埚中，碳

化后将坩埚转移至马弗炉中灰化，在６００℃恒温保持４ｈ。待



磁坩埚冷却后 用５％硝 酸 溶 解 灰 分 并 转 移 至５０ｍＬ容 量 瓶

中。平行做空白实验。

方 法２：精确称取０．５００ｇ样品于消解罐中，加５ｍＬ浓

硝酸，置于电热板上碳化１５ｍｉｎ，然后补加４ｍＬ浓硝酸和１
ｍＬ过氧化氢，置于微波消解器中。按如下程序进行消解，步

骤１：０．２ＭＰａ，３ｍｉｎ；步 骤２：０．５ＭＰａ，２ｍｉｎ；步 骤３：

１．０ＭＰａ，１ｍｉｎ；步 骤４：１．５ ＭＰａ，１ｍｉｎ；步 骤５：１．８
ＭＰａ，５ｍｉｎ。消解完成后冷却至室温，将溶样管中的液体转

移到５０ｍＬ容量瓶中，用５％硝酸定容。平行做空白试验。

方 法３：精确称取０．５００ｇ样品于消解罐中，加５ｍＬ浓

硝酸，置于电热板上化碳化１５ｍｉｎ，然后补加３ｍＬ浓硝酸、

１ｍＬ过氧化氢和１ｍＬ氢氟酸，置于微波消解器中。其余步

骤同方法２。

方 法４：精确称取０．５００ｇ样品于消解罐中，加５ｍＬ浓

硝酸，置于电热板上碳化１５ｍｉｎ，然后补加４ｍＬ浓硝酸和１
ｍＬ高氯酸，置于微波消解器中。其余步骤同方法２。

方 法５：精确称取０．５００ｇ样品于消解罐中，加５ｍＬ浓

硝酸，置于电热板上 碳 化１５ｍｉｎ，然 后 补 加３ｍＬ浓 硝 酸、１
ｍＬ高氯酸和１ｍＬ氢氟酸，置于微波消解器中。其余步骤同

方法２。

２　结果与讨论

２．１　分析条件的优化及方法检测限

植物中待测元素间含量差异大，存在着基体影响和谱线

干扰，我们对每个待测元素选取２～３条谱线进行分析，综合

分析强度、干扰情况及 稳 定 性，选 择 干 扰 少、精 密 度 高 的 分

析线作为仪器工作分析谱线，同时利用最佳条件对空白溶液

重复测定１１次，取３倍 标 准 偏 差 所 对 应 的 浓 度 为 各 元 素 的

检出限，结果见表１。

Ｔａｂｌｅ　１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｌｉｎｅｓ　ａｎｄ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ

元素 分析线／ｎｍ 检测限／（μｇ·ｍＬ－１）

Ｂ　 ２４９．７７２　 ０．０４
Ｃａ　 ３９３．３６６　 ０．１
Ｃｕ　 ３２４．７５４　 ０．００２
Ｆｅ　 ２３８．２０４　 ０．００２
Ｋ　 ７６６．４９１　 ０．０４
Ｍｇ　 ２７５．５５３　 ０．１
Ｍｎ　 ２５７．６１０　 ０．００１
Ｐ　 ２１３．６１８　 ０．０５
Ｚｎ　 ２１３．８５７　 ０．００１

２．２　方法的精密度及准确度

对五种方法进行了加标回收实验，结果见表２。

　　从表２中可以看出：干法消解对九种待测元素均未取得

好的回收效果，Ｆｅ元素采用方法３处理能得到较为准确的分

析结果，Ｍｎ元素采用方 法２和 方 法４均 能 得 到 较 好 的 分 析

结果，Ｂ，Ｃａ，Ｃｕ，Ｋ，Ｍｇ，Ｐ，Ｚｎ等七 种 元 素 采 用 方 法４得

到较好的分析结果。任何一种样品分 解 方 法，只 能 适 应 某 些

元素的分析，但若要同 时 测 定 月 季 中 的 多 种 矿 质 元 素，五 种

方法中方法４是最优的处理方法，对大多数元素都能得到较

好的分析结果。可以作为今后测定该植物材料矿质元素含量

的参考。

Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｂｙ　ｆｉｖｅ　ｐｒｅ－ｔｒｅａｔｍｅｎｔｅｄ　ｍｅｔｈｏｄｓ　ｉｎ　ｓａｍｐｌｅｓ

元素

方法１
样品值

／（μｇ·ｇ－１）
回收率

／％
ＲＳＤ
／％

方法２
样品值

／（μｇ·ｇ－１）
回收率

／％
ＲＳＤ
／％

方法３
样品值

／（μｇ·ｇ－１）
回收率

／％
ＲＳＤ
／％

方法４
样品值

／（μｇ·ｇ－１）
回收率

／％
ＲＳＤ
／％

方法５
样品值

／（μｇ·ｇ－１）
回收率

／％
ＲＳＤ
／％

Ｂ　 １４．２　 ８７．９　 ２．０　 ２１．５　 １０８．６　１．７　 ４０．５　 １３６．６　７．９　 ３６．１　 １０４．６　０．５　 ５２．０　 １１７．２　２．１
Ｃａ　 ３　００９．４　 １０７．８　０．５　 ４　５７１　 １０５．５　０．３　 ４９４．６　 ７６．０　 １．０　 ４　６９６．６　 １０３．４　０．４　 ５１１．１　 ３８．３　 ０．６
Ｃｕ　 ３．９　 １１３．０　１．０　 ０．２　 ９５．４　 １．４　 ０．２　 １１５．３　０．３　 ２．４　 ９８．２　 １．６　 １．７　 ８７．０　 ０．６
Ｆｅ　 ２４．５　 ８９．２　 １．７　 ２７．８　 ８６．６　 １．４　 ３８．７　 ９９．０　 ０．３　 ２９．８　 ９２．２　 １．１　 ４０．３　 １０７．９　２．３
Ｋ　 ３　５８８．１　 ３７．１　 ０．７　 ４　７８５．４　 ６７．０　 ０．９　 ５０８．６　 ８３．６　 ０．５　 ４　１６９．４　 ９５．４　 １．１　 ５３１．９　 １４．５　 １．１
Ｍｇ　 ２　３１１．８　 １１７．４　１．８　 ２　８９１．８　 １０２．５　０．５　 ２３２．４　 ３１．４　 ０．４　 ３　０１２．６　 １００．６　０．９　 ２５７．５　 １．２　 ０．８
Ｍｎ　 １７．１　 ６３．３　 １．９　 １３．６　 １００．６　１．６　 １４．１　 １１２．０　０．７　 １８．０　 ９８．５　 １．１　 １５．２　 ９０．６　 ０．９
Ｐ　 ２　３３３．４　 ９２．３　 １．９　 ２　３２４．９　 ４８．５　 １．６　 ２１６．１　 １１．３　 ０．９　 ２　２７４．３　 ９５．７　 ０．７　 ２３２．８　 １１．９　 １．２
Ｚｎ　 ５５．１　 ５３．０　 １．９　 ６９．２　 ７９．７　 １．４　 ２２１．８　 ８９．６　 ０．２　 ５８．５　 ９８．１　 ０．９　 １５３．３　 １１７．１　０．７

３　结　论

　　过去的研究表明：在干法消解中，灰 化 温 度 的 选 择 对 测

定结果的影响是十分关键的，灰化温 度 过 低，有 机 物 不 能 被

完全分解，灰化温度过高，则易造成待测元素的损失［７－９］，从

而引起回收 效 果 的 不 理 想。微 波 消 解 具 有 速 度 快、加 热 均

匀、无滞后反应、溶剂用 量 少 等 特 点，同 时 该 消 解 技 术 避 免

了有毒、有害及腐蚀性气体的排放，减 少 了 对 环 境 的 污 染 而

广泛应用。但是，微波消解选择适合的 溶 剂 溶 解 矿 质 元 素 成

为精确测 定 的 关 键。本 研 究 选 用 ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２，ＨＮＯ３＋

Ｈ２Ｏ２＋ＨＦ，ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４，ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４＋ＨＦ作 为 溶

剂参与消解，结果显示 ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４ 组合对月季材料消解

效果较好。植物材 料 中 含 有 大 量 的 含Ｓｉ物 质，而Ｓｉ会 吸 附

Ｃｕ和Ｆｅ等元素，因此需要加入 ＨＦ参与消解样品，以 释 放

这些元素［７］，实验也证明加入 ＨＦ参与消解的方法获得了相

对较好的回收率。Ｃａ，Ｍｇ，Ｍｎ，Ｐ，Ｚｎ等元素不会被含Ｓｉ物

质所吸附，不加 ＨＦ也能准确测定，实验表明加入 ＨＦ的消
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解方法这些元素反而未能得到较好的回收率。可能是残留的

Ｆ－ 与Ｃａ和 Ｍｇ形成沉淀，影响准确测定［７，１１］；同时，ＨＦ存

在时，高温条件下Ｃａ，Ｍｇ，Ｐ三者间可能会形成较难溶的氟

磷灰石，造成测定结果 的 偏 低。因 此，在 采 用 微 波 消 解 前 处

理样品时，需要根据待测元素选择适宜的酸配伍。
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