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ICP-MS对土壤样品中有效硼的测定
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摘  要  文章建立了一种用 ICP- M S 测定土壤中有效硼( B)的方法。与常规检测方法相比, 该方法无须过滤,

避免了样品的沾污。并简便快捷, 具备良好的精密度和准确度。方法检出限为 01 009 ng # g - 1 , 相对标准偏

差为 21 66% , 回收率为 931 0% ~ 1021 0%。
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引  言

  硼( B)是一种以硅酸盐矿物中氧化态阴离子存在的非金

属轻元素, 土壤中大部分硼存在于土壤矿物晶体结构之中,

只具有少量有效态硼, 其含量直接影响植物的生长。用水作

有效态硼提取剂的技术已被广泛采用, 土壤是否缺硼是以热

水提取来确定的。国标 GB 12298) 90 中土壤中有效硼的测

定亦是以热水浸提取, 姜黄素分光光度法测定硼, 试液处理

和显色条件控制的手续冗长[1, 2] 。本文用石英容器处理, 电

感耦合等离子体质谱法直接测定土壤中有效硼, 无须过滤,

方法简便、快速, 灵敏度高, 检出限低。

1  实验部分

11 1  仪器与试剂

11 11 1  仪器

石英锥瓶, 石英漏斗, Ag ilent 7500c电感耦合等离子体

质谱仪( Ag ilent Techno log ies Co1 L td. , USA ) , M ill-i Q 超纯

水系统( millipo re, bedford M A)。

11 11 2  试剂
土壤有效态成分分析标准物质( GBW 07416) , 硼标准储

备液: 1 000 Lg# mL- 1 (钢铁研究总院) , 实验中使用超纯水

( 181 2 M8 # cm) , 由 M ill-i Q 超纯水系统制得。

11 2  仪器工作条件

雾化器: A g ilent babinghton 型高盐雾化器, 雾化室: 石

英双通道, P ilt ier半导体控温于 ( 2 ? 01 1) e , 炬管: 石英一

体化, 21 5 mm 中心通道, 正向功率: 1 500 W, 冷却气流速:

15 L # min- 1 , 载气流速: 11 26 L # min- 1 , 采样深度: 81 2

mm, 样品提升速度: 01 4 mL # m in- 1, 采样锥孔直径: 11 0

mm, 截取锥孔直径: 01 4 mm, 采样锥、截取锥材料: N i, 分

析模式: 全定量, 积分时间: 01 3 s, 重复次数 : 3, 在线内标:

用103 Rh 作 B的内标元素。

ICP- M S 仪器的工作参数为仪器全自动优化条件给出,

满足仪器标准要求的灵敏度、背景值、稳定性等各项参数。

本实验采用仪器内设的 EPA2001 8 标准干扰校正方程作为校

正干扰方法。

11 3  标准曲线的绘制

水介质将硼储备液逐级稀释为 01 5, 2, 20, 50 ng #

mL - 1 , 得到硼标准溶液系列。在优化的实验条件下, 采集空

白及标准溶液系列 , 仪器自动绘制标准曲线。相关系数

r = 1, Y = 21 331 @ 10- 4 X + 91 341 @ 10- 4 , X: Conc1 Y:

Rat io。

11 4  样品前处理

准确称取 10 g土壤, 置于 250 mL 石英锥瓶中, 加入 20

mL 超纯水, 容器上口放置石英漏斗, 电热板加热, 保持微沸

10 min, 移开热源[3- 7] , 趁热转入 50 mL PET 瓶定容, 静置,

待测。

2  结果与讨论

21 1  前处理方法的选择

本实验采用电热板加热, 保持微沸 10 min, 移开热源后

趁热过滤和直接定容两种方法处理样品, 结果表明, 直接定

容可以大大缩短前处理过程, 避免了因过滤引入的沾污, 并

且测试结果更令人满意。

21 2  方法的检出限

在优化的实验条件下, 平行测定试剂空白溶液的结果 11



次, 得到方法的检出限为 01 009 ng# g - 1。

Table 1  Results of soil available B

样品号
样品量

/ g
定容质
量/ g

测定值

/ ( ng # g- 1)

GBW 07416

/ ( ng # g- 1 )

RSD
/ %

1 91 99 531 96 01 37

2 101 02 551 62 01 39

3 101 04 561 30 01 41

4 101 05 551 03 01 39 01 34? 0114 21 66

5 101 05 541 00 01 38

6 101 08 541 36 01 38

7 101 08 541 36 01 38

8 91 99 531 96 01 38

Table 2 Results of recovery test

加标实验
加标量

/ ( ng # g- 1)

测定量

/ ( ng # g- 1 )
回收率/ %

1 2001 000 2071 521 1011 3

2 2001 000 1951 636 971 5

3 2001 000 2031 246 1001 6

4 2001 000 1971 432 991 6

5 2001 000 1901 584 981 4

6 4001 000 3781 362 941 6

7 4001 000 3661 694 931 3

8 4001 000 3601 580 941 2

9 4001 000 4081 754 1011 1

10 4001 000 3881 300 981 5

21 3  方法的精密度
将上述方法应用于土壤标准物质中有效 B 含量的测定

(见表 1) , 测定值均在标准物质的规定范围内, 相对标准偏

差为 21 66%。

21 4  方法的加标回收实验
对土壤有效态成分分析标准物质( GBW 07416)进行加标

回收实验 (见表 2) , 结果令人满意, 回收率为 931 0% ~

1021 0%之间。

3  结  论

  本研究通过对仪器操作条件的优化试验和干扰的校正,

建立了用 ICP- M S 测定土壤中有效硼的方法。与传统方法相

比, 该方法无须过滤, 避免了样品的沾污, 操作快速简便,

测定准确可靠, 能满足大批量及超痕量土壤样品中有效硼的

快速测定。
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Study on the Method for the Determination of Soil Available B by ICP-MS
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Abstract A method w as established for t he determination of soil av ailable B by inductively coupled plasma mass spectr ometr y

( ICP- M S) . Compared to the tr aditional method fo r B analysis, t he r ecommended method does not need filt ration, so it escapes

the contam inat ion. T he method not only pr oved simple and rapid, but also show ed sat isfying pr ecision and accuracy. T he detec-

t ion limit of t his method is 0. 009 ng # g- 1 . The relative standa rd deviation is 21 66% , and the recover y is 93. 0%- 102. 0% .
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