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摘要：小麦是中国北方人的主要粮食作物，小麦中含有大量的对人体有益的微量元素，查明这些微量元素的含量对

于人体健康具有非常重要的意义。电感耦合等离子体（ＩＣＰ）测试微量元素具有灵敏度高的特点。该文利用ＩＣＰ的
特点，将小麦硝化分解后，测试小麦中的微量元素，使用美国生产 Ｏｐｔｉｍａ２１００ＤＶ型电感耦合等离子体发射光谱
仪，对小麦中人体有益的微量元素硼、铁、钙、镁及重金属污染指标铜、铅、锌进行测试，该方法具有样品的加标回收

率和ＲＳＤ较好，分析速度快、分析结果准确可靠的特点。
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０　引言

小麦是世界最重要谷物资源之一，既是人类主

要的食物资源，又是重要的工业原料，更是主要粮食

作物之一。小麦中具特有的化学组成、独特的加工

性能和丰富的营养成分。随着人们生活水平的提

高，人们越来越注重营养的均衡的同时，也对粮食作

物的污染程度日益关注。因此对粮食作物中对人体

有益的微量元素（如硼、铁、钙、镁）以及重金属污染

指标（如铜、铅、锌）进行的测试分析越来越多，精度

要求也越来越高。电感耦合等离子体原子发射光谱

法（ＩＣＰ ＡＥＳ）因其灵敏度高、分析速度快、且能多
元素同时测定等特点，被广泛应用于冶金、地质、环

境等领域，现已成为各种物质中微量元素分析的重

要手段［１］。

该分析不但可以对粮食作物中的微量元素和重

金属污染指标进行分析，而且分析精度高。该项研

究中将美国生产 Ｏｐｔｉｍａ２１００ＤＶ型电感耦合等离
子体发射光谱仪应用于小麦的微量元素和重金属污

染指标的分析中，分析结果表明：该方法具有样品的

加标回收率和 ＲＳＤ较好，分析速度快、分析结果准

确可靠的特点。

１　实验部分

１．１　仪器及主要工作条件

美国生产 Ｏｐｔｉｍａ２１００ＤＶ型电感耦合等离子
体发射光谱仪。

氩气流量：冷却气体流量 １８Ｌ／ｍｉｎ，载气流量
０．４Ｌ／ｍｉｎ，雾化器流量０．８Ｌ／ｍｉｎ。

输出功率：１４００Ｗ。
观察高度：横向１４．５ｍｍ，纵向０．５ｍｍ。
观察窗口：轴向。

积分时间：２ｓ。
ＫＱ３２００Ｂ超声波仪。

１．２　试剂

高氯酸（分析纯）、硝酸（有机纯）。

１．３　样品制备

将待测小麦用去离子水洗净，风干备用。称取

小麦５．００ｇ于５００ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ硝酸和
１０ｍＬ高氯酸，盖上表面皿，于超声波仪中加热消
解，待溶液清亮后取出。于低温电热板加热至刚刚
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出现高氯酸烟为止，取下冷却，加５ｍＬ硝酸，水冲洗
表皿及杯壁，于低温电热板上加热溶解试样。冲洗

于５０ｍＬ容量瓶中，定容摇匀。同时做加标实验。
取５ｍＬ待测液于５０ｍＬ容量瓶中，加４．５ｍＬ硝酸，
９ｍＬ高氯酸，定容摇匀。用于测试样品中的 Ｃａ，
Ｍｇ，Ｐ等的含量［２］。

１．４　试样测试

１．４．１　各元素选定波长
各元素测定波长为推荐波长，该文直接采用仪

器出厂时的推荐波长（表１），能够达到样品分析所
要求的分析灵敏度，这里就没有对元素的分析波长

进行方法实验。

表１　各元素测定波长（ｎｍ）

元素 波长 元素 波长

Ｂ ２４９．６７７ Ｃｕ ３２７．３９３
Ｆｅ ２３８．２０４ Ｐｂ ２２０．３５３
Ｃａ ３１７．９３３ Ｚｎ ２０６．２００
Ｍｇ ２８５．２１３ Ｐ ２１３．６１７

１．４．２　各元素分析标准系列配制
标准溶液：各元素均用光谱纯金属或其化合物

按常规方法配制成１ｍｇ／ｍＬ的储备液，备用。标准
溶液基体为２０％的 ＨＣｌＯ４和１０％的 ＨＮＯ３

［３］。各

元素标准系列浓度值见表２。
表２　多元素混合标准溶液的浓度值（ｍｇ／Ｌ）

元素 标１ 标２ 标３

Ｂ １ ５ １０
Ｆｅ ２ １０ ２０
Ｃａ ２０ ５０ １００
Ｍｇ ２０ ５０ １００
Ｃｕ １ ２ ５
Ｐｂ １ ２ ５
Ｚｎ １ ２ ５
Ｐ ２０ ５０ １００

２　结果分析

２．１　样品分析结果

样品分析测试，该机器是美国产的一种较新型

号仪器，抗干扰能力较强，选用仪器出厂时的推荐波

长，基本上可以消除光谱干扰。该法样品和标准系

列采用相同的基体，测试时仪器自动扣除样品空白，

从而消除了基体空白。仪器使用新型抗强酸雾化

器，抗酸度干扰能力较强，所以该法选用酸度较大的

方法，以较完全溶解提取分析元素，从而达到较好分

析效果。如使用其他雾化器，可适当降低方法酸度。

通过对样品的８次分析测试结果（表３），可以看出
样品的分析灵敏度和精密度较好，相对标准偏差

（ＲＳＤ）在０．１４％～１３．２４％之间［４］。方法的分析灵

敏度和精密度完全能满足样品分析要求。

２．２　加标分析结果

该次实验为了验证方法实验测试准确度，做了

加标实验。在样品硝化溶矿前，在另一份重复待测

样品中加入了定量的分析元素，同样品一起硝化溶

矿，同分析样品一起分析测试，加标样品测试结

果［５］。从表４可以看出，样品在加标后分析结果比
原样品分析结果高，它们的差值（１０６）乘以取样量
（５．００ｇ），即为元素的绝对回收量。元素的绝对回
收量与元素的加入量的比值求出元素回收率（表

４）。可以看出元素的加标回收率较好，在 ９４％ ～
１１０％之间，能满足元素的分析要求，元素的分析结
果准确可靠。

２．３　各被测元素的检出限

按选定条件测定基体空白１２份，统计结果按３
倍标准偏差计算检出限（表５）［１］。可以看出电感耦
合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ ＡＥＳ）测试元素
的检出限较低，完全满足小麦微量元素的分析要求。

表３　样品分析结果

元素
分次测定结果（１０６）

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８
平均值（ｘ） ＲＳＤ（１０２）

Ｂ １１．２４ １０．３２ １０．５９ １０．１５ １０．２３ １０．９８ １０．７６ １１．０５ １０．６６ ０．４１
Ｆｅ ７４．８２ ８０．１１ ７５．３２ ７７．４５ ７９．５２ ７６．８３ ７５．４６ ７８．８６ ７７．３０ ２．０４
Ｃａ ２０１４ １９８３ ２００９ １９９３ ２０２１ １９８９ ２００１ ２０１０ ２００２ １３．２４
Ｍｇ １２１５ １２４５ １２３３ １２１８ １２３６ １２２２ １２１３ １２２９ １２２６ １１．２７
Ｃｕ ２．１４ ２．３５ １．９８ ２．２５ ２．０１ ２．１３ ２．３３ ２．１９ ２．１７ ０．１４
Ｐｂ ０．６２ ０．５５ ０．４９ ０．５４ ０．４６ ０．５８ ０．４９ ０．５６ ０．５４ ０．０６
Ｚｎ １３．４１ １４．９２ １５．０２ １３．８８ １４．８８ １３．９６ １４．３０ １４．２２ １４．３２ ０．５８
Ｐ ２０２０ １９８８ ２０１２ １９９７ １９９９ ２００２ ２００８ ２０１１ ２００５ １０．１２

·９３·

第２６卷第１１期　　　　　　　　　　　　　　　　技 术 方 法　　　　　　　　　　　　　　　　　２０１０年１１月



表４　加标回收试验结果

元素
加入标准

（ｕｇ）

样品值

（１０６）

分次测定结果（１０６）

１ ２ ３ ４ ５

平均值

１０６
回收值

ｕｇ

回收率

％

Ｂ １００ １０．６６ ２９．１４ ３０．６０ ２８．９０ ２９．５４ ２８．９８ ２９．４３ ９３．８５ ９３．８５
Ｆｅ １０００ ７７．３０ ２６８．３ ２７０．１ ２７９．３ ２６９．９ ２７５．５ ２７２．６ ９７６．５ ９７．６５
Ｃａ １０００ ２００２ ２１９２ ２１８８ ２２０５ ２１９８ ２１９５ ２１９６ ９７０．０ ９７．００
Ｍｇ １０００ １２２６ １４５５ １４４７ １４３８ １４５０ １４４２ １４４６ １１００ １１０．００
Ｃｕ １００ ２．１７ ２３．３４ ２２．５４ ２２．６８ ２３．１１ ２２．８９ ２２．９１ １０３．７ １０３．７０
Ｐｂ １００ ０．５４ ２０．１３ １９．９８ １９．２５ ２０．４５ １９．４５ １９．８５ ９６．５５ ９６．５５
Ｚｎ １００ １４．３２ ３３．９５ ３４．４９ ３３．８３ ３５．５４ ３４．５５ ３４．４７ １００．７５ １００．７５
Ｐ １０００ ２００５ ２１９８ ２２１０ ２１８８ ２１９９ ２１９２ ２１９７ ９６０．０ ９６．００

表５　各被测元素的检出限（μｇ／ｍＬ）

元素 检出限 元素 检出限

Ｂ ０．００９ Ｃｕ ０．００６
Ｆｅ ０．００６ Ｐｂ ０．００２
Ｃａ ０．０１ Ｚｎ ０．００８
Ｍｇ ０．０１ Ｐ ０．０１

３　结语

该法使用了高氯酸—硝酸做消解剂，溶解硝化

样品，加大取样量，提高了样品分析灵敏度。电感耦

合等离子体原子发射光谱法测定小麦中的硼、铁、

钙、镁、铜、铅、锌。结果表明，该方法检出限低，测定

精密度高，多元素同时测定，元素回收率及测试准确

度好，是小麦分析的一种较好的方法。
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