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摘要:建立了电感耦合等离子体质谱仪( ＩＣＰ －ＭＳ)测定粪肥中微量元素的分析方法ꎮ 采用 ＨＮＯ３ －ＨＣｌＯ４ [Ｖ(ＨＮＯ３ ) ∶
Ｖ(ＨＣｌＯ４)＝ ３ ∶１]体系消解样品ꎬ利用普通 / ＯＲＳ 混合模式－电感耦合等离子体质谱仪( ＩＣＰ－ＭＳ)测定粪肥中 Ｌｉ、Ｂｅ、Ａｌ、Ｔｉ、Ｖ、
Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｇａ、Ａｓ、Ｓｅ、Ｓｒ、Ｍｏ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｔｅ、Ｂａ、Ｔｍ、Ｔｌ、Ｐｂ、Ｕ 等 ２７ 种微量元素ꎮ 经标准物质和加标样品检测
验证表明ꎬ测定结果与推荐值(或加标值)基本相符ꎬ回收率为 ８０􀆰 ２％~１１２􀆰 ５％ꎬ相对标准偏差 ＲＳＤ<１０％ꎮ ２７ 种元素的检测限
(ＬＯＤ)为 ０􀆰 １~４８􀆰 ３ ｍｇ / ｋｇꎮ 该方法适用于实验室开展粪肥中 ２７ 种微量元素的同步检测ꎮ
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　 　 随着集约化养殖业的发展ꎬ铜、锌、镉、砷等重金

属元素被广泛添加到动物饲料中ꎮ 据统计ꎬ我国每

年使用的重金属元素添加剂约 １５ ~ １８ 万 ｔꎬ其中约

１０ 万 ｔ 未被动物利用并随畜禽粪便进入环境

中[１－２]ꎮ 如 ２００５ 年刘荣乐等[３] 和张树清等[４] 对我
国畜禽粪便中的重金属含量调查结果均表明ꎬ畜禽

粪便尤其是猪粪中重金属存在较为严重的残留和超

标现象ꎮ 赵文等[５] 对海南商品有机肥重金属含量
状况进行分析发现ꎬ市面上 １０２ 种商品有机肥重金

属残留情况相对较严重ꎮ 随着国家对生态环境的日

益重视ꎬ集约化养殖场畜禽粪便重金属残留的问题ꎬ
以及对水体、土壤带来的环境风险越来越受到关注ꎬ

成为一个急切需要解决的环境问题[６－８]ꎮ 因此ꎬ加
强对我国集约化养殖畜禽粪便重金属残留现状及发

展趋势的研究ꎬ关注现阶段规模化养殖产生的畜禽

粪便中重金属的种类及含量ꎬ对畜禽粪便的资源化

利用和降低环境风险均具有重要意义ꎮ
笔者采用 ＨＮＯ３－ＨＣｌＯ４ 加热消解样品方法ꎬ结

合电感耦合等离子体质谱法(ＩＣＰ－ＭＳ)同时分析粪

肥中的 Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｇａ、Ａｓ、Ｓｅ、
Ｓｒ、Ｍｏ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｔｅ、Ｃｓ、Ｂａ、Ｔｍ、Ｗ、Ｔｌ、Ｐｂ、Ｂｉ、
Ｕ 等 ２７ 种元素ꎬ并采用标准物质和样品加标方式验

证了方法的准确性ꎮ 该方法可同时检测粪肥中的

２７ 种元素ꎬ具有灵敏度高、检出限低、稳定性好等特

􀅰５３２􀅰
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点ꎬ为我国制定相关检测方法提供技术支持ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

粪肥购置于大连泰丰昌生物科技有限公司ꎻ实
验所用 ２７ 种标准品标液(１ ０００ μｇ / ｍＬ)由国家有

色金属及电子材料分析测试中心提供ꎻ环境标准参

考样品:ＧＳＳ－３(ＧＢＷ－０７４０３)由国家标准物质研究

中心提供ꎻ硝酸、高氯酸ꎬ优级纯ꎬ德国 Ｍｅｒｃｋ 公司生

产ꎻＧｅ、Ｒｈ、Ｌｕ 内标溶液(１００ μｇ / ｍＬ)和 Ｌｉ、Ｙ、Ｃｅ、
Ｔｌ、Ｃｏ(１０ μｇ / ｍＬ)调谐液ꎬ美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司生产ꎻ
实验所用的超纯水的电阻率≥１８􀆰 ２ ＭΩ􀅰ｃｍꎻ氩气、
氦气ꎬ纯度均高于 ９９􀆰 ９９９％ꎮ

电感耦合等离子体－质谱仪ꎬ７５００ｃｘ 型ꎬ美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司生产ꎬ配置八级杆碰撞 /反应池系统

(ＯＲＳ)ꎻ纯水器ꎬ美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 实验准备

实验所用玻璃容器用体积比为 １０％的硝酸溶

液浸泡 １２ ｈ 以上ꎬ使用前用超纯水冲净并烘干ꎮ 粪

肥样品送至实验室后ꎬ在冷冻干燥机中冷冻干燥

４８ ｈꎬ研磨并过 ０􀆰 ５ ｍｍ 尼龙筛ꎬ留取筛下物并保存

于 ４℃冰箱内ꎮ
１􀆰 ３　 样品消解

取 １ ｇ 样品(精确至 ０􀆰 ０００ １ ｇ)于消煮管中ꎬ加
入 ５ ｍＬ 浓硝酸浸泡过夜ꎬ消煮前补加 １ ｍＬ 浓硝酸ꎮ
将样品放置于消煮炉中ꎬ温度控制在 １２０℃以内ꎬ煮
至管中的液体清亮ꎬ冷却至室温ꎮ 然后加入 ２ ｍＬ 高

氯酸ꎬ继续消煮并将温度控制在 ２２０℃以内ꎬ小心蒸

掉大部分高氯酸 (白烟几乎冒尽)ꎬ 冷却ꎬ 转入

１００ ｍＬ 容量瓶中定容ꎬ混匀ꎮ 移取 １０􀆰 ０ ｍＬ 样液并

加入内标溶液(１００ μｇ / Ｌ)０􀆰 ５ ｍＬꎬ混匀ꎬ用 ＩＣＰ－ＭＳ
进行分析ꎬ同时做样品空白溶液ꎮ
１􀆰 ４　 标准工作溶液

配置及稀释标准溶液均采用体积比为 ５％硝酸溶

液ꎮ 实验共配置 ７ 组混合标液ꎬ其成分质量浓度如表

１ 所示ꎮ 混合液中内标元素的质量浓度均为 １ μｇ / Ｌꎮ
表 １　 标准溶液组分

元素组
标准溶液质量浓度 / (μｇ􀅰Ｌ－１)

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７

Ⅰ ０ ０􀆰 ５ １ ２ ５ １０ ２０

Ⅱ ０ ２􀆰 ５ ５ １０ ２５ ５０ １００

Ⅲ ０ ５ １０ ２０ ５０ １００ ２００

　 　 注:元素组Ⅰ为 Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｇａ、Ａｓ、Ｓｅ、Ｍｏ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、
Ｔｅ、Ｂａ、Ｔｍ、Ｔｌ、Ｐｂ 和 Ｕꎻ元素组Ⅱ为 Ｍｎ、Ｃｕ、Ｓｒ、Ｃｓ、Ｗ 和 Ｂｉꎻ元素组Ⅲ
为 Ｆｅ 和 Ｚｎꎮ

１􀆰 ５　 仪器分析条件

在调谐液( ７Ｌｉ、８９Ｙ、５９Ｃｏ、１４０Ｃｅ 和２０５Ｔｌ 质量浓度

为 １０ μｇ / ｍＬ)中加入体积比为 １％的盐酸ꎬ并用此溶

液将仪器调谐至最佳状态ꎮ 通过调节射频功率、载
气流量、分析模式及采样深度等参数ꎬ优化仪器的灵

敏度和稳定性ꎬ使仪器达到检测要求ꎮ Ｈｅ 碰撞模式

下ꎬ典型离子 ５９Ｃｏ＋和 ８９Ｙ＋响应值>１０ ０００ ｓ－１ꎬ而离

子 ７８Ａｒ＋２ 和 ７５ＡｒＣｌ＋ 响应值 < ３０ ｓ－１ꎬ ５１ＣｌＯ＋ / ５９Ｃｏ＋ <
３％ꎮ 仪器工作参数如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 ＩＣＰ－ＭＳ 工作参数

工作参数 设定值 工作参数 设定值

ＲＦ 功率 / Ｗ １５００ 捕获方式 光谱

等离子气体流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) １５ 峰值 满量程

载气流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) １􀆰 ００ 积分时间 / ｓ ０􀆰 ３~１

补充气体流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) ０􀆰 ２３ 重复次数 ３

Ｈｅ 气流量 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) ４􀆰 ０ 喷雾泵转速 / (ｒ􀅰ｓ－１) ０􀆰 １
采样深度 / ｍｍ ８􀆰 ０ 吸收速度 / (ｒ􀅰ｓ－１) ０􀆰 ５

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 样品消解体系优化

国内文献及相关标准中所用的样品消解体系大

多为带有 ＨＣｌ、ＨＦ 的体系[９－１１]ꎮ 这些方法虽然可获

得很好的分析结果ꎬ但耗时太长ꎬ且残余的 ＨＦ 易腐

蚀 ＩＣＰ－ＭＳ 雾化器和炬管等石英部件[１２]ꎬ而且 ＨＣｌ、
Ｈ２ＳＯ４ 和 Ｈ３ＰＯ４ 会带来多原子离子干扰ꎬＨ２ＳＯ４ 的

黏稠性还会影响 ＩＣＰ－ＭＳ 的雾化效率ꎬ应尽量避免

使用ꎮ ＨＮＯ３ 被认为是 ＩＣＰ －ＭＳ 分析最好的酸介

质ꎬ在等离子中所夹带的空气中已经有了组成

ＨＮＯ３ 的元素ꎬ所以ꎬＨＮＯ３ 所导致的多原子离子基

体效应并不会显著增加ꎬ为此ꎬ提出使用 ＨＮＯ３ －
ＨＣｌＯ４ 体系消解法ꎬ该方法是将样品经 ＨＮＯ３ －
ＨＣｌＯ４[Ｖ(ＨＮＯ３) ∶Ｖ(ＨＣｌＯ４)＝ ３ ∶１]消煮后ꎬ小心蒸

去 ＨＣｌＯ４ꎬ然后加入内标校正ꎬ最大程度上降低样品

前处理过程中带来的干扰ꎮ
２􀆰 ２　 质谱干扰和非质谱干扰的消除

ＩＣＰ－ＭＳ 分析有机质质量浓度高的样品时ꎬ干
扰主要来自氧化物、多原子离子和同质异位素ꎮ 样

品溶液中元素间质量浓度差异会引起基体效应ꎬ采
用在线内标和校正方程ꎬ可有效监控和校正分析信

号的短期和长期漂移ꎬ对基体效应有明显的补偿作

用[１３]ꎮ 采用 Ｇｅ、Ｒｈ、Ｌｕ 混合溶液作为内标ꎬ质量浓

度均为 １􀆰 ０ μｇ / ｍＬꎮ 此混合溶液具有丰度大、干扰

小以及灵敏度高的特点ꎬ可以有效避免同质异位素

重叠ꎬ如表 ３ 所示ꎮ
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２０１９ 年 １ 月 徐晴晴等:ＨＮＯ３－ＨＣｌＯ４ 消解－电感耦合等离子体质谱法测定粪肥中 ２７ 种元素

在实际操作中ꎬ 多原子离子对实验干扰最

大[１４]ꎮ 采用 Ｈｅ 碰撞模式(如表 ３ 所示)ꎬ很大程度

上降低了多原子离子对质量浓度较低待测元素的干

扰ꎮ Ｌｏｗ 等[１５]提出当待测物中含有 Ｆｅ 和 Ｓｅ 元素

时宜采用 Ｈ２ 碰撞模式ꎬ而孙耀帆等[１６]的研究表明ꎬ
当样品中 Ｆｅ 和 Ｓｅ 元素的质量浓度高于 １ μｇ / Ｌꎬ采
用 Ｈｅ 碰撞模式同样可以获得较好的结果ꎮ
２􀆰 ３　 标准曲线、线性相关性、检出限与定量限

在设定的实验条件下ꎬ２７ 种元素的标准曲线的

ｒ２ 均大于 ０􀆰 ９９７ꎬ大多数为 ０􀆰 ９９９ ９ 和 １􀆰 ０００ ０(如
表 ３ 所示)ꎮ 鉴于本实验中样品质量为 １􀆰 ０ ｇꎬ定容

体积为 １００ ｍＬꎬ参照相关规范[１６] 计算出 ２７ 种元素

的检出限(ＬＯＤ)ꎬ如表 ３ 所示ꎮ
表 ３　 仪器分析条件、曲线方程、线性相关性、

检出限和定量限

元素 内标
分析

模式
Ｒ２ 曲线方程

检出限 /

(μｇ􀅰ｋｇ－１)
４７Ｔｉ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝７􀆰 ５１×１０－２Ｘ＋１􀆰 ９４×１０－２ ９􀆰 ８
５１Ｖ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝１􀆰 ６２１Ｘ＋６􀆰 ０７×１０－１ ０􀆰 １
５３Ｃｒ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝２􀆰 ２２×１０－１Ｘ＋１􀆰 １２×１０－１ １􀆰 ９
５５Ｍｎ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９６ Ｙ＝２􀆰 １６９Ｘ－２􀆰 ５５×１０－１ ０􀆰 ３
５６Ｆｅ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９７ Ｙ＝２􀆰 ２３３Ｘ＋１７􀆰 ９７ ４８􀆰 ３
５９Ｃｏ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９７ Ｙ＝２􀆰 ８５８Ｘ－４􀆰 １２×１０－１ ０􀆰 １
６０Ｎｉ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝６􀆰 ３０×１０－１Ｘ＋３􀆰 ２９×１０－１ ４􀆰 ８
６３Ｃｕ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝１􀆰 ５１６Ｘ＋６􀆰 ２９×１０－１ ２􀆰 ７
６４Ｚｎ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９８ Ｙ＝４􀆰 ６５×１０－１Ｘ－３􀆰 １８×１０－１ １５􀆰 ６
７１Ｇａ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝１􀆰 ２０２Ｘ＋１􀆰 １６×１０－１ ０􀆰 ８
７５Ａｓ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝１􀆰 ９８×１０－１Ｘ＋５􀆰 ０６×１０－２ ３􀆰 ２
８２Ｓｅ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝１􀆰 ４３×１０－３Ｘ＋３􀆰 ６６×１０－４ １０􀆰 ９
８８Ｓｒ ７２Ｇｅ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝２􀆰 ９２×１０－１Ｘ＋１􀆰 １１×１０－１ ０􀆰 ３
９８Ｍｏ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝１􀆰 １７×１０－１Ｘ－２􀆰 ９７×１０－３ １􀆰 ４
１０７Ａｇ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝１􀆰 ５１×１０－１Ｘ－１􀆰 １０×１０－２ １􀆰 ７
１１１Ｃｄ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝３􀆰 ５８×１０－２Ｘ－３􀆰 １８×１０－３ ０􀆰 ８
１１８Ｓｎ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝１􀆰 ０７×１０－１Ｘ－１􀆰 ９３×１０－３ ０􀆰 ９
１２１Ｓｂ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝９􀆰 ２６×１０－２Ｘ＋４􀆰 ９０×１０－３ ２􀆰 ０
１２５Ｔｅ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝３􀆰 ５９×１０－３Ｘ－２􀆰 ０６×１０－３ ０􀆰 １
１３３Ｃｓ １０３Ｒｈ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝３􀆰 ９９×１０－１Ｘ＋５􀆰 ０５×１０－２ ０􀆰 １
１３７Ｂａ １０３Ｒｈ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝５􀆰 ３７×１０－２Ｘ－１􀆰 ６７×１０－４ １􀆰 ８
１６９Ｔｍ １７５Ｌｕ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝６􀆰 ４１×１０－１Ｘ－７􀆰 ００×１０－１ ０􀆰 １
１８６Ｗ １７５Ｌｕ Ｈｅ ０􀆰 ９９９３ Ｙ＝１􀆰 ３０×１０－１Ｘ－３􀆰 ２９×１０－１ ０􀆰 ２
２０５Ｔｌ １７５Ｌｕ Ｈｅ ０􀆰 ９９７７ Ｙ＝３􀆰 ０５×１０－１Ｘ－３􀆰 １４×１０－１ ０􀆰 １
２０８Ｐｂ １７５Ｌｕ Ｈｅ ０􀆰 ９９７０ Ｙ＝２􀆰 ０４×１０－１Ｘ－２􀆰 ２０×１０－１ １􀆰 １
２０９Ｂｉ １７５Ｌｕ Ｈｅ ０􀆰 ９９９９ Ｙ＝２􀆰 ３９×１０－１Ｘ＋５􀆰 ６３×１０－１ ７􀆰 ４
２３８Ｕ １７５Ｌｕ Ｈｅ １􀆰 ００００ Ｙ＝２􀆰 ６８×１０－１Ｘ＋２􀆰 ３９×１０－２ ０􀆰 ２

２􀆰 ４　 标准物质检测与加标回收试验

对 Ｔｉ 等 ２６ 种元素采用环境标准参考样品ＧＳＳ－

３(ＧＢＷ－０７４０３)ꎬＦｅ 元素采用加标的方式验证本实

验方法的准确性ꎬ如表 ４ 所示ꎮ 标准物质及加标实

验结果回收率为 ８０􀆰 ２％ ~ １１２􀆰 ５％ꎮ 采用该实验方

法测得的相同元素结果准确性与国内外报道的同类

方法基本相同[１３－１４]ꎮ
表 ４　 标准物质和加标样品的检测结果

(ｘ±ＳＤꎬｎ＝ ９)

元素
标准值 /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

测定值 /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)
回收率 / ％

ＧＢＷ－０７４０３ 　 　 　

　 Ｔｉ ２２４０±８０ ２２００±５０ ９８􀆰 ３

　 Ｖ ３６±３ ３７±１ １０３􀆰 ３

　 Ｃｒ ３２±４ ３５±１ １１０􀆰 ７

　 Ｍｎ ３０４±１４ ２９０±１０ ９４􀆰 ０

　 Ｃｏ ５􀆰 ５±０􀆰 ７ ５􀆰 ３±０􀆰 ４ ９７􀆰 ０

　 Ｎｉ １２±２ １０±１ ８４􀆰 ３

　 Ｃｕ １１􀆰 ４±１􀆰 １ １０􀆰 ８±０􀆰 ９ ９４􀆰 ９

　 Ｚｎ ３１±３ ２８±２ ９０􀆰 ５

　 Ｇａ １３􀆰 ７±０􀆰 ９ １５􀆰 ０±０􀆰 ５ １０９􀆰 ７

　 Ａｓ ４􀆰 ４±０􀆰 ６ ４􀆰 １±０􀆰 ３ ９４􀆰 ０

　 Ｓｅ ０􀆰 ０９±０􀆰 ０２ ０􀆰 １０±０􀆰 ０３ １０９􀆰 １

　 Ｓｒ ３８０±１６ ３５０±２０ ９２􀆰 ０

　 Ｍｏ ０􀆰 ３１±０􀆰 ０６ ０􀆰 ３２±０􀆰 ０３ １０５􀆰 ３

　 Ａｇ ０􀆰 ０９１±０􀆰 ００７ ０􀆰 ０８８±０􀆰 ００５ ９６􀆰 ９

　 Ｃｄ ０􀆰 ０６０±０􀆰 ００９ ０􀆰 ０５２±０􀆰 ００５ ８７􀆰 ４

　 Ｓｎ ２􀆰 ５±０􀆰 ３ ２􀆰 ０±０􀆰 ２ ８０􀆰 ２

　 Ｓｂ ０􀆰 ４４±０􀆰 ０８ ０􀆰 ４２±０􀆰 ０６ ９６􀆰 ２

　 Ｔｅ ０􀆰 ０３９±０􀆰 ０１３ ０􀆰 ０４１±０􀆰 ０１０ １０８􀆰 ６

　 Ｃｓ ３􀆰 ２±０􀆰 ４ ３􀆰 ０±０􀆰 ２ ９４􀆰 ４

　 Ｂａ １２１０±６５ １２５０±５０ １０３􀆰 ４

　 Ｔｍ ０􀆰 ２８±０􀆰 ０５ ０􀆰 ３０±０􀆰 ０５ １０７􀆰 ４

　 Ｗ ０􀆰 ９６±０􀆰 １２ １􀆰 ００±０􀆰 ２０ １０３􀆰 ２

　 Ｔｌ ０􀆰 ４８±０􀆰 ０５ ０􀆰 ４３±０􀆰 ０５ ８９􀆰 ５

　 Ｐｂ ２６±３ ２３±５ ８７􀆰 ４

　 Ｂｉ ０􀆰 １７±０􀆰 ０３ ０􀆰 １５±０􀆰 ０５ ８５􀆰 ７

　 Ｕ １􀆰 ３±０􀆰 ３ １􀆰 ５±０􀆰 ５ １１２􀆰 ５

铁标液 　 　 　

　 Ｆｅ ５０① ４７􀆰 ４６±３􀆰 ５８ ９４􀆰 ９

　 　 注:①加标样品的标准值为加标量ꎮ

２􀆰 ５　 样品测定

按照本实验方法对购置于大连泰丰昌生物科技

有限公司的 ９ 种粪肥样品进行测试ꎬ结果如表 ５ 所

示ꎮ 由表 ５ 可以看出ꎬ粪肥中 Ｆｅ、Ｍｎ、Ｚｎ、Ｓｒ、Ｂａ 等

元素的平均质量分数较高ꎮ Ｃｕ、Ｃｒ、Ｔｉ、Ｐｂ、Ｎｉ、Ｖ、
Ｍｏ、Ａｓ、Ｓｅ、ＣＳ、Ｃｏ、Ｃｄ、Ｗ、Ｕ 的质量分数在 ０􀆰 １ ~ １０
ｍｇ / ｋｇ 之间ꎬ而 Ｂｉ、Ｔｍ、Ｃａ、Ｔｌ、Ｓｂ、Ｓｎ、Ａｇ、Ｔｅ 等元素
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在此次检测粪肥中质量分数较低ꎮ 与国家相关标准

相比ꎬ此次检测的 ９ 个样品中重金属 Ａｓ、Ｃｄ、Ｐｂ 和

Ｃｒ 均符合标准ꎮ
表 ５　 样品分析结果 (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

元素
样品

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

Ｆｅ ３８５􀆰 １８ ２１７􀆰 ６８ ２４０􀆰 ６２ ４６９􀆰 ４０ ２３５􀆰 ９８ １８􀆰 ２０ １５７􀆰 ２６ ３７６􀆰 ６２ ３２０􀆰 ４８

Ｍｎ ４７４􀆰 １０ １４１􀆰 ９７ １２３􀆰 ２３ １１４􀆰 ６３ ８９􀆰 ３５ １１０􀆰 ９２ ７５􀆰 ５０ １２４􀆰 ００ ９５􀆰 ４０

Ｚｎ １７７􀆰 ４５ ６６􀆰 ３４ ４２􀆰 １３ ５５􀆰 ４６ ３２􀆰 ６３ １０􀆰 ７７ ３２􀆰 ７３ ６１􀆰 ５７ ５５􀆰 ０７

Ｓｒ １２５􀆰 ７０ ２４􀆰 ６９ ４２􀆰 １９ ４２􀆰 ４４ ２８􀆰 ２４ ３９􀆰 ７６ ２０􀆰 ４６ ４７􀆰 ２９ ４７􀆰 １０

Ｂａ ２０􀆰 ００ ４􀆰 ７１ ７􀆰 ９１ １６􀆰 ８１ ８􀆰 ５５ ２􀆰 ７４ ３􀆰 ３７ １１􀆰 ６０ ２８􀆰 ３１

Ｃｕ １５􀆰 ９７ ３􀆰 ５２ ５􀆰 ０６ ５􀆰 ６５ ３􀆰 ８３ ２􀆰 ９５ ２􀆰 １４ ５􀆰 ３９ ５􀆰 ３０

Ｃｒ ７􀆰 ２９ １􀆰 ０９ １􀆰 ９９ ５􀆰 １４ ３􀆰 ４４ １􀆰 ３３ １􀆰 ６５ ４􀆰 ９４ ３􀆰 ８８

Ｔｉ ３􀆰 ４７ １􀆰 ０６ ３􀆰 ４９ １􀆰 ７５ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ０９ ０􀆰 ５３ ０􀆰 ９４ ２􀆰 ２９

Ｐｂ ２􀆰 ５２ １􀆰 ５１ １􀆰 １１ １􀆰 ９３ １􀆰 ６０ ０􀆰 ２２ １􀆰 ０９ １􀆰 ３９ ２􀆰 ５９

Ｎｉ ３􀆰 ５５ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ７０ １􀆰 ３７ １􀆰 ２１ ０􀆰 ８３ ０􀆰 ５４ １􀆰 ５９ １􀆰 ４７

Ｖ ２􀆰 ３１ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ６４ １􀆰 ０３ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ２５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ９４ １􀆰 １２

Ｍｏ １􀆰 ３８ ０􀆰 １６ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ３９ ０􀆰 ４８ ０􀆰 １７ ０􀆰 ５８ ０􀆰 ７２

Ａｓ １􀆰 ４３ ０􀆰 ２０ ０􀆰 ４０ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ２５ ０􀆰 ４５ ０􀆰 １５ ０􀆰 ６１ ０􀆰 ７４

Ｓｅ １􀆰 ０５ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ２１ ０􀆰 １３ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ６３ ０􀆰 ９３

Ｃｓ ０􀆰 ７０ ０􀆰 ２２ ０􀆰 ３３ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ４２ ０􀆰 １３ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ５０

Ｃｏ １􀆰 ０１ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ２２ ０􀆰 ２１ ０􀆰 １７ ０􀆰 ３７ ０􀆰 ３９

Ｃｄ ０􀆰 ５９ ０􀆰 ５１ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ４９ ０􀆰 ０７ ０􀆰 １８ ０􀆰 ２９ ０􀆰 ２４

Ｗ ０􀆰 ２５ ０􀆰 １６ ０􀆰 １８ ０􀆰 １８ ０􀆰 １８ ０􀆰 １５ ０􀆰 １４ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ２１

Ｕ ０􀆰 ２１ ０􀆰 ０２ ０􀆰 １６ ０􀆰 １５ ０􀆰 ０９ ＢＤＬ ０􀆰 ０１ ０􀆰 １３ ０􀆰 ２４

Ｂｉ ＢＤＬ ＢＤＬ ＢＤＬ ０􀆰 １８ ０􀆰 １８ ＢＤＬ ＢＤＬ ０􀆰 １２ ０􀆰 ２３

Ｔｍ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ０９ ０􀆰 １２ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ０９ ０􀆰 １１

Ｇａ ０􀆰 １１ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ０６ ０􀆰 １１ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ００ ０􀆰 ０１ ０􀆰 １１ ０􀆰 １８

Ｔｌ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０６

Ｓｂ ０􀆰 １０ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０５ ０􀆰 １５

Ｓｎ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０２ ０􀆰 １１

Ａｇ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０６ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ０２ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０４

　 　 注:ＢＤＬ 表示样品检测质量分数低于检出限ꎮ

３　 结论

通过改进传统样品消解体系ꎬ采用八级杆碰撞 /
反应池(ＯＲＳ)技术消除离子干扰等手段ꎬ建立了

ＨＮＯ３－ＨＣｌＯ４ 消解—电感耦合等离子体质谱法ꎮ 该

方法可同时测定粪肥中 ２７ 种元素ꎮ 实验结果表明ꎬ
２７ 种目标元素回收率在 ８０􀆰 ２％~１１２􀆰 ５％之间ꎬ其检

测限(ＬＯＤ)为 ０􀆰 １ ~ ４８􀆰 ３ ｍｇ / ｋｇꎮ 该方法具有灵敏

度高、检出限低、稳定性好等特点ꎮ
本次检测的 ９ 种粪肥中ꎬＦｅ、Ｍｎ、Ｚｎ、Ｓｒ、Ｂａ 等元

素的平均质量分数较高ꎮ Ｃｕ、Ｃｒ、Ｔｉ、Ｐｂ、Ｎｉ、Ｖ、Ｍｏ、
Ａｓ、Ｓｅ、 ＣＳ、 Ｃｏ、 Ｃｄ、Ｗ、Ｕ 的质量分数在 ０􀆰 １ ~ １０
ｍｇ / ｋｇ 之间ꎬ而 Ｂｉ、Ｔｍ、Ｃａ、Ｔｌ、Ｓｂ、Ｓｎ、Ａｇ、Ｔｅ 等元素

在此次检测粪肥中质量分数较低ꎮ 与国家相关标准

相比ꎬ此次检测的 ９ 个样品ꎬ重金属 Ａｓ、Ｃｄ、Ｐｂ 和 Ｃｒ
均符合标准ꎮ
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