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ICP—AES法测定微量元素叶面肥料中的金属元素*

Determining Contents of Metal Elements in Fertil izer

by ICP—AES
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摘要：优化电感耦合等离子体一原子发射光谱法(ICP—AES)仪器工作条件，建立一种快速、准确、实用的肥料中

金属元素测定的方法，并用该方法测定微量元素叶面肥料样品中的砷、铅、镉、铬、镍、铁、镁、钙、锌9种金属元

素含量。该方法通过硝酸一高氯酸消解体系，有效彻底地消解了微量元素叶面肥料样品，而且对易挥发的砷、铅

的保留效果比较理想。该方法的精密度高、检出限低，样品回收率90％～106％，精密度(RSD)均小于10％，

说明方法简单、精确、快速、使用试剂少，能够有效地克服常规分析方法操作手续繁杂，分析灵敏度低等缺点。
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Abstract：A simple，fast，accurate and sensitive method was established to determine the metal

element in fertilizer by ICP—AES．By HN03 and HCl04’samples were completely digested．Nine

elements such as As，Pb，Cr，Ni，Ca，Cd，Fe，Mg and Zn were simultaneously determined．By

optimizing experimental conditions，RSD of the method iS under 1 0％with the recovery of

standard addition being 90％～106％．
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近年来随着我国农业的发展，肥料的生产也有

了突飞猛进的发展，化肥施用量直线上升，化肥对环

境的污染已经越来越引起人们关注。比如硝酸盐污

染、土壤次生盐渍化[11和饮用水源的富营养化等都

会对环境和人类健康带来长期不利影响。除了肥料

中N和P等元素对环境的影响，肥料中的重金属由

于可以通过作物直接经过食物链进入人体，其危害

也应当引起重视。肥料已经成为重金属重要污染

源Ez3。目前对微量元素肥料中元素的测定，常用的方

法有原子吸收法、原子荧光法[33等。本文利用电感耦

合等离子体一原子发射光谱法(ICP—AES)分析了微

量元素叶面肥料中金属的含量。以期为人们在农业

生产中能保证产量的同时也提高农产品的食用安全
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性，这对指导肥料生产、提高肥效、减少污染有着重

要的意义。

l 实验部分

1．1主要仪器与试剂

主要仪器为美国热电公司IRIS Intrepid II XSP

型全谱直读等离子体光谱仪。其工作条件是：RF发

生器功率1150W，雾化压力170kPa，积分时间是短

波5s、长波20s，积分次数为2，观察高度14mm，冷

却气流量14L／rain，辅助气流量0．5 L／rain，样品溶

液进样速率1．8 ml／min，高纯氩气。

主要试剂有：硝酸(优级纯)，盐酸(优级纯)，高

氯酸(优级纯)，超纯水，标准溶液均为国家有证标

准，含量为1000／-g／ml。

1．2混合标准溶液的配制

根据肥料样品中待测元素的浓度，用移液枪分

别取混合标准物质(表1)，以10％盐酸浓度，将其定

容于50ral容量瓶中配制混合标准溶液。
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表1混合标准溶液各元素浓度

称 (勰) (踹) (蕊)
0．05

0．05

0．05

0．05

0．05

0．5

O．5

O．5

O．5

1．3试验方法

1．3．1样品处理

称取样品0．59左右于125ml锥形瓶中，分别加

入5ml浓硝酸和0．5 ml高氯酸，在电热板上低温加

热，当有大量黄烟冒出时再补加入少量硝酸，待黄烟

冒尽后，溶液至无色，升高温度加热至溶液至湿盐状

并有大量白烟冒出时停止加热，放冷后加入少量去

离子水冲洗锥形瓶及表面皿，加入5ml盐酸于电热

板上温热，转移到50ml比色管中，并用去离子水多

次冲洗锥形瓶瓶壁，用去离子水稀释至刻度待测。同

时制备空白试液。

1．3．2样品分析

按选取的仪器工作条件，用标准系列对仪器进

行标准化，相关系数均达到0．999以上，然后测定样

品中待测元素的含量。

2结果与分析

2．1样品前处理的选择

微量元素叶面肥料由于大多是为了提高农作物

的吸收而通过加入不同的有益元素来达到目的的，

所以在样品处理上为了达到既快速又准确的目的，

我们分别采取硝酸、10％盐酸、50％盐酸3种方式溶

解样品进行实验。结果(表2)显示，Cd、Cr、Ni、Fe、

Ca、Zn测定结果没有多大变化，而As、Pb、Mg等元

素含量差异比较大，由于样品含有部分有机物，有机

物可能含有As、Pb、Mg等元素，也可能是有机物对

As、Pb、Mg等元素产生机体效益而对结果产生影

响，所以我们应为用HNO。一HCl0；消解法比较适合

肥料的前处理。

2．2机体及共存元素的干扰

根据待测元素的含量，每个元素分别预选2～3

条谱线进行谱线扫描，最终根据每条分析线的干扰

情况，选择无干扰和干扰少的谱线为本实验的分析

谱线。经试验最后选择As 197．2．0nm，Pb

220．3nm，Cd 226．5nm，Cr 267．7nm，Ni 231．6，Fe

238．2nm，Mg 279．5nm，Ca 317．9nm，Zn 213．8nm。

表2测定含量对比

2．3检出限

对空白试剂进行9次连续测定计算标准偏差，

取3倍标准偏差所相应的待测物浓度确定为检出

限。确定的检出限分别为：As 0．007 mg／L，Pb

0．024 mg／L，Cd 0．006 mg／L，Cr 0．012mg／L，Ni

0．003 mg／L，Fe 0．03 mg／L，Mg 0．003 mg／L，Ca

0．009mg／L，Zn 0．008mg／L。

2．4精密度实验

称量7份微量元素叶面肥各约0．59，分别向样

品中添加标准溶液进行加标回收实验及精密度实

验，然后按照湿法消解HN0。一HCl0；消解法处理样

品，根据测定原肥料中样品各元素含量及加入的标

准元素含量测定回收率。结果(表3)显示，样品回收

率为90．o％～106．oH，精密度(R．∞)均<10％，
说明本测定方法的准确性较高。

表3样品的回收率与精密度实验结果(一=7)

寻壹 测定值 加入量 测定总值 回收率 RSD

“4(rag／L)(rag／L)(mg／L) (％) (％)

0．0975 1．O

0．7983 1．0

0．0682 1．0

0．4704 1．0

0．1344 1．0

5．340 10．0

2．187 10．0

1．633 10．0

52．06 10．0

1．156

1．754

0．2516

1．424

1．081

14．94

11．58

11．10

59．71

106．0 3．59

98．7 6．18

91．7 5．67

95．4 3．93

94．6 6．52

96．0 4．6

93．9 2．3

95．2 8．2

91．5 3．5

3 结论

本次实验通过ICP～AES仪器工作条件的优化，

建立起～种快速、准确、实用的肥料中金属元素测定
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两次离心分离即可。

2．7方法检出限

在选定的仪器条件下，对空白溶液在波长

Ba230．4nm处连续测定12次，BaO的结果(mg／L)

为0．0092、一0．0072、一0．0010、0．0065、0．0053、一

0．0063、一0．0029、0．0139、一0．0067、一0．0069、

0．0104、一0．0050，以10倍标准偏差计算方法检出

限为BaO 0．075mg／L，相当于氧离子交换量0．050

mmol·1009一。

2．8精密度和准确度

对本室标准物质PG一4应用本方法进行精密度

和准确度试验，12次测得PG一4阳离了交换量

(mmol·1009．1)分别为58．98，53．71，55．86，

56．37，59．28，57．42，55．59，56．70，55．43，56．26，

55．14，55．66，平均值为56．37％，精密度为

1．5768％。

3结束语

本文从膨润土交换性阳离子的置换问题人手、

开辟出用钡离子代替铵根离子进行交换可行方案，

并用电感耦合等离子体光谱法测定置换出来钡离子

含量，最后计算得出膨润土阳离子交换量。建立的方

法新颖独特，提高了分析速度，结果准确可靠。
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的方法，测定了微量元素叶面肥料样品中的砷、铅、

镉、铬、镍、铁、镁、钙、锌9种金属元素含量。实验通

过硝酸一高氯酸消解体系，有效彻底地消解了微量元

素叶面肥料样品，而且对易挥发的砷、铅的保留效果

比较理想。实验验证了方法的精密度、回收率及检出

限，样品的回收率均为90％～106％，精密度(RSD)

均<10％，说明方法简单、精确、快速、检出限低，使

用试剂少，对环境污染小，有效地克服了常规分析操

作手续繁杂，分析灵敏度低等缺点，对于指导肥料生

产、提高肥效、减少污染有着重要的意义。
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