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电感耦合等离子体光谱法测定豆科作物中钼含量
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摘　要: 豆科作物样品经干灰化法处理,用 ICP2A ES法测定试液中痕量钼Λ 试验中着重研究了共存元

素对钼的干扰及消除Λ 钼的样品检测限为 0. 82 Λg·g- 1,相对标准偏差R SD 2. 1% (n= 8) ,加标回收率

为 93. 0%～ 98. 6% Λ 该方法已应用于百余个豆科作物的叶、茎、根、种子、植株样品的分析Λ
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Abstract: T he m ethod of determ in ing M o levels in the bean samp les by inductively coup led p lasm a atom ic

em ission spectrom etry ( ICP2A ES) w as studied. T he samp les w ere digested using dry2ash ing. T he detec2
t ion lim it is 0. 82 Λg·g- 1. T he R SD is 2. 1% (n= 8) w ith recoveries of 93. 0% 298. 6%.
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　　钼是植物生长中必不可少的元素,其主要

功能是参加氮的代谢Λ 豆科作物依靠根瘤菌生
长,对钼的需求量大,因此常作为土壤有效钼含

量的指示作物[ 1 ]Λ 豆科作物体内钼含量水平在

Λg·g- 1级,常规采用比色法和催化极谱法[ 2 ]测

定其含量,但由于操作繁琐,不适合大批样品的

分析Λ 近年来,国外已有采用 ICP2M S 和 ICP2
A ES法测定大豆粉中M o 含量的报道[ 3 ]Λ为此,

作者进行了用电感耦合等离子体发射光谱法测

定豆科作物中钼的研究Λ 经过对前处理方法的

对比、分析参数选择、干扰消除等试验,确定采

用干灰化法处理样品, 用 ICP2A ES 法在测定

M o 的同时,对干扰元素M g,A l, Fe,M n 进行测

定, 并绘制干扰曲线 (干扰元素浓度对M o 影

响) ,M o 测定结果扣除干扰后为M o 的真实含

量Λ经精密度及加标回收率等试验表明,该方法

重现性好、数据可靠Λ

1　材料与方法

1. 1　仪器及主要工作参数

仪器: 美国 L eem an 公司 PLA SM A 2SPEC

I型电感耦合单道扫描式等离子体发射光谱

仪Λ 固定式中阶梯光栅; 波长范围 190～ 800
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nm ; 色散率 0. 083～ 0. 270 nm ömm ; 高频发生

器频率 40. 68 M H z; H ildebrand格网雾化器; 三

层同心石英炬管;气动雾化器Λ
工作参数: 入射功率 1. 05 kW ; 载气压力

3. 5×10- 5 Pa, 流量 0. 3 L·m in - 1; 冷却气压

力 0. 32×10- 5 Pa,流量 12 L·m in- 1;辅助气压

力 0. 35×10- 5 Pa,流量 0 L·m in - 1Λ试液提升
量 0. 9 mL·m in - 1; 积分时间 3 s; 取 3 次测量

平均值Λ
1. 2　试　剂

盐酸、硝酸为优级纯;水为双重蒸水Λ 各元
素标准母液由北京国家标准物质研究中心提

供Λ
分别制备M o 1. 0 Λg·mL - 1标准溶液 (第

1 套)和M g 200 Λg·mL - 1, A l 80 Λg·mL - 1,

Fe 40 Λg·mL - 1,M n 40 Λg·mL - 1的混合标准

溶液 (第 2 套) ,介质: 0. 48 mol·L - 1HC l+ 0. 6

mol·L - 1HNO 3Λ
1. 3　样品处理

准确称取 0. 500 0 g 样品 (干基,称样前 80

℃烘 4 h)于 25 mL 瓷坩埚内,在电炉上炭化完

全,加盖,留出细缝, 置马弗炉内, 升温至 250

℃保持 0. 5 h, 以后每升高 50 ℃均保持 0. 5 h,

升至 500 ℃保持 3 h 直至灰化完全,自然冷却

后, 加入现配盐酸+ 硝酸 (1∶1) 5 mL , 在电炉

上加热至小体积时,沿坩埚壁加入等量的水,蒸

至 1 mL 左右取下, 移入 10 mL 比色管, 水定

容Λ 空白同时进行Λ
1. 4　样品测定

以折衷元素镍作观察高度最佳化调整,用

第 1, 2 套标准溶液分别在 ΚM o 281. 615 nm , ΚM g

285. 213 nm , ΚA l 396. 152 nm , ΚM n 257. 610 nm ,

ΚFe259. 940 nm 处绘制工作曲线,同时测定试液

中M o,M g, A l,M n, Fe元素Λ 试液中M o 的浓

度扣空白后,减去M g, A l,M n, Fe 含量所对应

的干扰值,乘以定容体积,除以取样量,即为样

品M o 含量Λ

2　结果与讨论

2. 1　前处理方法选择

采用有机物料常用的干灰化法和硝酸、硫

酸、高氯酸湿法硝化法对豆科作物进行前处理

对比,两种方法结果一致,表明 500 ℃灰化M o

元素无损失,考虑大批样品易于操作,选用干灰

化法Λ
2. 2干扰与消除

试液中待测元素M o 含量低,盐分较大,对

试液光谱扫描后,发现谱线干扰严重Λ 经试验,

4 m g·mL - 1 N a, 2 m g·mL - 1 K, 1 m g·

mL - 1 Ca和 P, 20 Λg·mL - 1 T i对M o 测定无

影响,豆科作物中这些元素含量均在试验范围

以下, 而M g, A l,M n, Fe 元素对M o 产生不同

程度的干扰,尤其是M g,试液中所含的量产生

的干扰甚至高于M o 的原值Λ为了消除干扰,分

别制备M g40, 80, 120, 200, 300, 400, 600, 800

Λg·mL - 1和A l, M n, Fe 的 10, 20, 30, 50, 75,

100, 150, 200 Λg·mL - 1单元素标准溶液, 在

ΚM o 281. 615 nm 处进行测定,绘制干扰曲线 (图

1). 从图 1 可见, A l,M n, Fe对M o 干扰基本呈

图 1　M g, A l,M n , Fe的浓度对M o的影响

F ig. 1　The effect of M g, A l,M n, Fe

concentration on result of M o

直线关系,而M g的干扰曲线弯曲Λ用最小二乘
法, 分别解得一次、二次回归方程 Y (A l) =

(- 2. 364 6 + 1. 338 0X ) × 10- 3; Y (M n ) =

( 3. 656 5 + 0. 263 7 X ) × 10- 3; Y ( Fe ) =

( 2. 116 1 + 0. 100 5 X ) × 10- 3; Y (M g ) =

( 7. 438 3 + 1. 545 7 X - 7. 066× 10- 4
X 2 ) ×

10- 3Λ将测得的干扰元素含量分别代入方程式,

求出对M o 的干扰值Λ
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2. 3　分析线选择和方法检出限

对分析线 ΚM o202. 030 nm , ΚM o281. 615 nm ,

ΚM o379. 825 nm 进行测试对比Λ ΚM o202. 030 nm

和 ΚM o 379. 825 nm 虽然干扰情况减轻, 但稳定

性差,因此选用 ΚM o281. 615 nm 最佳Λ对M o 含

量仅 0. 038 Λg·g- 1的茶叶标样 GBW 07605平

行 6份取样,按上述方法测定M o 及干扰元素,

计算出M o 的净含量,将标准偏差的 3 倍作为

样品检测限, 结果为 0. 82 Λg·g- 1Λ
2. 4　方法精密度

按上述样品处理方法,对大豆种子样品平

行处理 8份,用 ICP2A ES法同时测定M o 及干

扰元素M g, A l,M n, Fe含量, 平均测定结果及

相对标准偏差R SD 列于表 1Λ

表 1　大豆种子测定结果

Table 1　A nalytical results of the soybean seed

元素 测　　定　　值öΛg·mL - 1

M o 0. 388 0. 396 0. 399 0. 395 0. 397 0. 395 0. 399 0. 400

M g 122 123 123 123 120 123 121 122

(0. 185) (0. 187) (0. 187) (0. 187) (0. 183) (0. 187) (0. 184) (0. 185)

A l 2. 60 2. 54 2. 57 2. 64 2. 64 2. 72 2. 68 2. 78

(0. 001) (0. 001) (0. 001) (0. 001) (0. 001) (0. 001) (0. 001) (0. 001)

M n 2. 16 2. 17 2. 20 2. 17 2. 16 2. 14 2. 13 2. 14

(0. 003) (0. 004) (0. 004) (0. 004) (0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003)

Fe 9. 56 8. 85 9. 22 9. 45 9. 41 9. 09 9. 08 9. 06

(0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003) (0. 003)

扣干扰后M o含量öΛg·g- 1 3. 92 4. 02 4. 08 4. 00 4. 14 4. 02 4. 16 4. 16

平均含量öΛg·g- 1 4. 06

RSD ö% 2. 1

　　注:括号内为产生的干扰值,下同Λ

2. 5　加标回收率

分别在瓷坩埚内加入一定量的M o 标准溶

液,在电炉上低温蒸干,准确称入 0. 500 0 g 大

豆种子样品,与不加标液的原样品同时处理,各

平行 4份,结果见表 2Λ

表 2　回收试验

Table 2　Recovery test

M o 加入量ö
Λg·mL - 1

测定值öΛg·mL - 1

1 2 3 4
均值 RSD ö% Rö%

0 0. 349 0. 359 0. 350 0. 361 0. 355 1. 7

0. 2 0. 555 0. 521 0. 544 0. 543 0. 541 2. 6 93. 0

0. 5 0. 864 0. 859 0. 854 0. 815 0. 848 2. 6 98. 6

3　应用与讨论

为了研究M o 元素与豆科作物生长的相关

性, 应用本法分析测试了大批豆科作物的叶、

茎、根、种子及植株样品Λ所获的大量数据表明,

M o 含量随着作物生长部位的不同而变化, 干

扰元素含量也有较大差异Λ 从大豆种子 (表 1)

和大豆茎、叶 (表 3)的测定情况来看,M g, A l元

素的干扰不可忽略Λ 本法对基体元素干扰及其
消除的研究确保了M o 的测定结果的准确性Λ
本法成本低、快速方便、数据可靠Λ
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表 3　大豆茎、叶测定结果

Table 3　A nalytical results of the soybean stalk, leaf

测　定　值öΛg·mL - 1

M o M g A l M n Fe

扣干扰后样品中
M o 含量öΛg·g- 1

平均含量M oö
Λg·g- 1

RSD
%

0. 448 258 4. 03 1. 57 6. 14

(0. 359) (0. 003) (0. 004) (0. 003) 1. 58

大豆茎
0. 450 258 4. 20 1. 66 7. 64

(0. 359) (0. 003) (0. 004) (0. 003) 1. 62

0. 433 244 4. 01 1. 45 5. 70

(0. 343) (0. 003) (0. 004) (0. 003) 1. 60 1. 60 1. 3

0. 470 234 21. 2 6. 89 29. 4

(0. 330) (0. 026) (0. 005) (0. 005) 2. 08

大豆叶
0. 440 229 18. 3 6. 18 25. 3

(0. 324) (0. 022) (0. 005) (0. 005) 1. 68

0. 452 224 19. 6 6. 31 25. 4

(0. 318) (0. 023) (0. 005) (0. 005) 2. 02 1. 93 11. 1

参考文献:

[ 1 ]　王　夔. 生命科学中的微量元素 [M ]. 北京: 中国计量

出版社, 1991. 254.

[ 2 ]　中国土壤学会农业化学专业委员会. 土壤农业化学常

规分析方法[M ]. 北京:科学出版社, 1983. 297～ 299.

[ 3 ]　F ingerova2H , Kop lik2R. Study of m inerals and trace2ele2

m ent species in soybean flour [J ]. F resenius J ournal of

A naly tical Chem istry , 1999, 363: 5452549.

(责任编辑　杜玲玲)

浙江大学 2000年度国家自然科学基金申报情况

据浙江大学科技处报道,截止 2000年 3月 1日, 2000年度国家自然科学基金各类项目的申报工作已基本结

束Λ 浙江大学今年共申报国家自然科学基金各类项目 809项,其中自由申请 618项,青年基金 143项,高技术新概

念、新构思探索 17项,重点 8项,国家杰出青年科学基金 16项,海外青年学者合作基金 4项,出版基金 3项Λ

——本刊编辑室　　　　

613　　　　 　 浙 江 大 学 学 报 (农业与生命科学版) 　 第 2 6卷　

© 1995-2005 Tsinghua Tongfang Optical Disc Co., Ltd.   All rights reserved.


