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(长春地质学院测试 中心 )

要

本文介绍对生物样品进行同时多元素分析的 I C A P方法
。

讨论了样品分解方法
、

元素间干

扰校正
、

定量分析下限和线性动态范围
.

方法回收率在 95 一 1 10 %动物样品 分析结果与 A A S结

果无显著偏差
,

桃叶标 样侧定结果与标准值相符
。

有关动植物机体中微量元素的测定
,

国外有所报导
` ’ 一 3 ’ 。

国内报导不多
,

且多限

于单元素测定
〔` ’ 。

本文介绍同时测定动
、

植物体内二十三种微量元素的 IC A P方法
,

其

检 出限
、

精密度和准确度均能满足环保分析要求
,

并
一

已应用于实际样品的例行分析
。

实 验 部 分

仪 器

J A R R E L L 一 A S H S OO系列 M ar k
一
兀型电感藕合氢等离子发射光谱仪

,

由 P D P s/ A计

算机操纵
, L A 1 2 o

一
D A 电传打印机作控制端和终端

。

高盐雾化器
,

蠕动泵送样
。

工作条件

入射功率
: 1

.

15 k w
。

反射功率
:

< S W
。

冷却气流量
: 1 7 L / m in

。

载气流量
: 0

.

5

L /。 in
。

辅助气流量
: I L /m in (点火后关闭 )

。

样品提升量
: 3m J/ m j 。

。

观测高度
: 工

作线圈上方 18 m m
。

曝光时间
: 3 5 5。

试荆

均用光谱纯试剂
,

优级纯酸
,

去离子
一

蒸馏水
c

操作步骤

( l) 样品的干灰化处理 准确称取 1
.

0 0 0 09已在 1 05 ℃烘干四小时 的样品 (植物叶

和鱼肉样品均为 1
.

0 0 0 0 9 ,

螺肉样品为 0
.

50 时 g )
,

置于马弗炉中升温至 2 00 ℃灰化两小时
,

尔后升温至 30 0℃灰化两小时
,

然后逐渐升温至 J 80 ℃灰化四小时待冷却后将柑祸取出
,

滴

加 1
.

o m l浓硝酸于电热板上加热近干后放回马弗炉中
,

于 4 80 ℃灰化三小时
,

待冷却后加

0
.

2 lm浓硝酸 1 00 雌把标准
,

用 1 %硝酸溶液定量转入 l o m l容量瓶中待测
。

( 2 ) 工作曲线与标准溶液 本法中工作曲线采用直线
; 标准溶液分为五组

。

结果

列于表 1
。

根据生物样品中磷含量高且含量较稳定的特点
,

我们选用磷 (3 00 0P p m ) 作

为标准溶液中的基体元素
。
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结 果 与 讨 论

1
.

检出限和定量分析下限 三倍标准偏差作为检出限
,

根据实际分析结果确定分

析下限和线性分析范围
。

结果列于表 2
。

表 1 标准溶液分组及各元素浓度值 表 2 元素分析线波长
、

检出限
、

定

(L
a ,

zr 与基体元素P生成沉淀需单独制备 ) 量分析下限
、

线性浓度

元 素 }低标组号
低标浓度

(卜g /m l )

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
2 0 0

0
。
2 00

0
。
1 00

0
。
1 00

0
。
1 00

0
。
0 0 0

0
。
1 0 0

0
。

2 00

0
。

0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

O
一
1 0 0

0
。

I QQ

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
0 0 0

0
。
0 0 D

0
。
0 q l

0
。
0 0 0

高标组号
高标浓度

(卜g m/ I )

1 0

1 0

1 0

1 0

1 0

1 0

1 0

1 0

2 0

工0

10 0 0

l 0

2 0

1 0

1 0

10

2 0

2 0

2 0

1 0

1 0

1 O

1 0

元紊

_

}检 出限 }分析下限
,

波长 ( A ) } 二 {
, 、

{
{
( 林 g l m ` ) {̀ p g l m ` ,

线性范围

(林g /nJ l )

2 3 7 3

4 9 3 4

3 1 3 0

3 1 5 8

2 2 8 8 X 2

2 2 8 6

2 0 5 5 x Z

3 2 4 7

2 7 1 4

2 30 6

3 98 8

2 7 90

2 57 6

2 0 2 0

2 3 16

2 2 4 9 X 2

2 2 03 x 2

0
。
0 38

0
。
0 0 0 7 5

0
。
0 0 1 3

0
。
0 2

0
。
0 0 2 2

0
。
0 04 4

0
。
0 0 5 8

0
。
00 6

0
。
0 44

0
。
0 4 3

0
。
0 0 47

0
。

0 3 9

0
。
0 0 6 4

0
。
0 0 4 4

0
。

心1 1

0
。

1 2

0
。
0 2 3

4 0了7

3 3 4 9

2 92 4

3 7 1 0

2 1 3 8

3 4 3 9

0
。
0 0 02 4

0
。

0 0 0 2 7

0
。

0 0 0 1 5

0
。
0 0 0 3

0
。
0 0 1 2

0
。
0 0 2 2

乃
.

07 7

0
.

0 1

0
。
00 5

0
。
QS

0
。
0 0 5

0
。
0 1

0
。
0 12

0
。
心12

0
一
0 8 8

0
。
0 87

0
。
0 1

0。
0 7 8

0
。
0 1 3

0
。

0 1

0
。

0 2 2

0
。
2 4

0
。

0 4 7

0
。
0 0 2

0
。
0 0 5

0
。
00 2

0
。
00 2

0
。
01

0
。
0 1

)
。
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2
.

内标 合理选用内标可以更好地保证分析的精密度与准确度
。

IC A P 分析中
,

内标元素主要用来控制雾化器的波动和部分操作误差 (如稀释误差等 )
,

微量元素分析

需要内标
。

本文采用 P d s 4 o续
.

s s A
。

3
.

元素间干扰及其校正 采用自动扣背景的光谱移位器装置
,

可扣除连续背景影

响
。

元素间谱线重迭干扰
,

可适当选择校正系数
,

输入计算机自动校正
。

见表 3
。

4
。

样品处理 样品处理的关键是灰化完全
,

否则结果偏低
。

实验结 果 表 明
,

在

48 0℃ 干灰化样品不会导致某些挥发性元素 (如 c d等 ) 的损失
,

这可能是因为生物样品

中磷含量高
,

对这些元素有阻止挥发的作用
。

表 4 是用本方法分解样品原子吸收法测定

结果
。

5
.

分析结果的精密度与准确度 在螺肉或鱼肉样品中
,

加入分析元素进行回收试

验
,

回收率在 95 %一 1 10 %
,

见表 5
。

表 6 列出了本法与原子吸收法测定鱼肉和螺 肉样
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表 3
表 乌 猪肝标样分析结果

分分析元素 } 干扰元素及可可 干扰系数数

及及谱线 (助 {能千扰谱线 (A))) ( p pb / p pm)))

o CCC2 2 8 6
。

1666 T i2 2 8 6
。

1888 2
。

222 0

FFF e2 7 4 1
。

444V 2 7 4 1
.

222 2 0888

LLL a3 98 R。
555 C

a近杂散光光 0
。
5 999

MMM n 2 5 6 7
。 111(3 9 9 6

。
6? ))) 0

。 3888

PPP 2 9 4 1
。

444 1A l近杂散光光 1
。

444

PPP b 2 2 3 0
.

5 333 (2 5 75
。

? 1))) 0
。

了了

VVV 2 2 9 4
。

222 0A I2 15 0
。
555 0

。
7333

ZZZ n 2 13 8
。
5 666 F

e2 149
。

5 777 1
。

555

ZZZ
r2 3 4999M g 2 19 4

。 1110
。

111

TTTTT i2 2 0 1
。
555 0

。

1777

FFFFF e22 03
。

4666 0
。

111

FFFFF
e2 92 3

。
333 4

。
7999

FFFFF e2 38 1
。
5 99999

TTTTT i2 3 9 4
。
33333

2 2 8 6
。

18

2 7 4 1
。

2

近杂散光
(3 9 9 6

。
6? )

近杂散光
(2 5 75

。
? 1)

2 15 0
。
5

2 149
。

7 1

2 19 4
。 1

2 2 0 1
。
5

22 03
。

46

2 92 3
。
3

2 38 1
。
5 9

2 3 9 4
。
3

标 准值 ( p p m)

测定值 ( p p m) 17
。
3 } 0

。

5 3 0
。

0 6 6} 7 17

注 :该数据由徐小清 同志 提供 (见致谢 )

衰 6等离子光谱法 ( I CP ) 与原子吸收法

A (A S ) 结果比较 (鱼肉样品和螺肉样品 )

裹 5 回收试验结果
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。
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。
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。
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肠 C入 F e 、

M g
、

Z
n在鱼肉样品中加入 回收

,

因这些元

素在鱼肉样品中合量较低
,
其余元素在摄肉中加入 回收

.

.’ L
a 、

M o 、

Y在多数生物样品中低于检 出限
,

但对

含雄较高的特殊样 品可准确分析
。

品的结果对比
。

二者结果无显著偏差
。

表

7 为不同人在不 同时间里对中科院环科委

桃叶样进行二十次独立分析的结果
,

与标

准值基本一致
,
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表 7桃叶标样分析结果

分析元素
元素的标准值

标 准偏差
( p p口 )

分析平均 值

(P Pm )

8 1
。

4士 1
。
8

2 44
。

3

1 7
。

8 4

0
。

0 18 士 0
。

8 0 0

0
。

2 5

0
。
9 4士 0

。
1 4

0 1
。

4士 1
。

6

3 4 1士2 9

0
。

02 2 5

19 2 0 1

0
。

2 0 1

0
。

9 1

0
。
9 9

0 1
。

48

0 4 70士 30 0

75
。

4士5
。
心

0
。
99 士 0

。
08

6 1
。

6士 7
。
8

22
。
8 士 2

。
8

45 4
。

3

< 0
。

05

< 0
。

5 0 0

5 02 1

7 7
。
8 4

< 0
。

5 0 0

1
。

9 0

2 2 4 7

0
。
9 5

6 3
.

9

1 1
。

8 1

0
。

6 7

0
。

12 5

2 4
。

7

0
。
2 9 6

3 0
。
9

0
。 68

0
。

2 0 3

4 42

0
。

02 1

0。
0 35

0
。
2 3

1
。

3

2 1

2 8 5

5
。
2

0
。

2 6

6 7
。
8

0
。

2 4

1
。
8

2
。

3

0
。

18

0
。

0 3 7

1
。

8

0
。
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1
.

从标样分析结果及其标准偏差
、

回收率实验和比较实验来看
,

本法的精密度与

准确度均符合痕量分析要求
。

2
.

生物样品采集困难
,

本法一次取样能同时测定二十三种痕量元素
。

具有实际意

义
。
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S a m Ple d i s s o lv in g ,
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