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摘  要: 分别采用电热板消解和密闭罐消解进行土壤样品前处理, 根据加标回收实验和国家标准物质

( GBW 07403)验证实验, 结果显示, 使用电热板消解 - ICP- M S法分析土壤中铍、锂、钒、铬、锰、钴、镍、

铜、锌、镓、锗、砷、硒、锶、锆、铌、钼、钯、银、镉、铟、锡、钡、钽、钨、铼、铊、铅、铀可获得较

好的准确性和精密度, 而密闭消解罐消解 - ICP- M S法则更适于土壤中钪、钇、镧、铈、镨、钕、钷、钐、

铕、钆、铽、钬、铒、铥、镱、镥、铱、铂、金、钍的检测, 各元素的检出限为 01 311~ 94136 ng /L, 相对标

准偏差为 01 55% ~ 5103% 。表明不同消解方法适于土壤中不同矿质元素的检测。应用所建立的方法, 对新疆

地区 2个葡萄园的土壤样品中 49种矿质元素进行了分析。
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Abstrac:t So il sam ples w ere d igested in the electric heating board and the closed te flon vesse,l re-

spective ly. A ccording to the recoveries o f standard add it ion of each elem ent and the certif ied values of

the national so il standard(GBW 07403) , them ethod o f inductive ly coupled plasm am ass spectrom etry

( ICP- M S) w ith e lectric heating board digestion was su itab le for the determ ination o f such elem ents

as Be, L ,i V, C r, M n, Co, N ,i Cu, Zn, Ga, Ge, A s, Se, Sr, Zr, Nb, M o, Pd, Ag, Cd, In, Sn,

Ba, Ta, W, Re, T ,l Pb and U, wh ile the m ethod o f ICP - M S w ith c losed teflon vesse l digestion

show ed high accuracy and good precision for the ana lyses of Sc, Y, La, C e, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd,

Tb, Dy, H o, E r, Tm, Yb, Lu, Ir, P ,t Au and Th. The detection lim its for 49 e lem ents w ere in the

range of 01311- 94136 ng /L, and the relative standard deviat ions w ere 0155% - 5103% . The re-

su lts indicated that d ifferentm ethods of sam p le d igestion would be fit for the analysis of differentm in-

eral elem ents in so i.l 49 m inera l elem ents in soil from two different v ineyards in the X in jiang U ygur

Autonom ous R eg ion w ere determ ined by the established m ethod.

Key words: inductive ly coupled plasm a m ass spectrom etry( ICP- MS ); electric heat ing board d-i

gest ion; c losed te flon vessel digestion; so i;l m ineral elem ents

分析、了解土壤中的矿质元素, 可为农牧业、环境保护、地方病防治等提供有价值的数据
[ 1]

; 土

壤是作物生长的基础, 为作物的生长提供必要的水分与矿质营养
[ 2]

, 土壤的肥力可直接影响作物的生

长发育与理化品质, 所以研究土壤中矿质元素为提高作物品质及合理施肥提供了重要的理论基础。

酿酒葡萄是一种适应性很强的植物, 其产量和品质受到当地气候条件、品种类型、采收时间、土

壤条件、修剪方式等因素的影响
[ 3- 4]

, 其中土壤条件至关重要。土壤营养诊断已经成为葡萄园科学施
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肥的主要依据之一, 也是葡萄栽培现代化管理的重要标志
[ 5]
。

土壤样品的前处理是检测土壤中矿质元素的关键, 目前主要采用电热板消解与微波消解 2种前处

理方法, 其中微波消解具有省力、省时、污染少, 准确度与精密度高等特点, 但是微波消解仪器昂贵、

实验成本高, 尚未得到广泛应用。电热板消解具有操作方便、用酸量少、准确度高等特点, 但会影响

一些元素含量的准确性。本文研究了采用电热板消解和密闭罐消解对土壤中 49种元素检测的影响。

测定土壤中矿质元素的方法有原子荧光法、原子吸收法等, 但是这些方法分析灵敏度低、分析速

度慢, 并且难于进行多元素分析。电感耦合等离子体质谱 ( ICP- M S)法是 20世纪 80年代发展起来的

分析技术, 具有检出限低、灵敏度高、分析速度快、动态线性范围宽、可多元素同时检测等优

点
[ 6- 11]

。本研究分别采用电热板消解 - ICP- M S法和密闭消解罐消解 - ICP- M S法, 建立了同时测定

土壤样品中 49种元素的方法, 并分析了新疆地区葡萄园中 49种元素的含量, 不仅为指导葡萄园科学

施肥及现代化管理提供依据, 也为探讨葡萄酒与土壤的关系奠定了基础。

1 实验部分

111 仪器与试剂

Ag ilent 7500A电感耦合等离子体质谱仪 (安捷伦科技有限公司, 美国 ) ; 电热板 DRB-3系列 (天津

欧诺仪器仪表有限公司 ); 电热鼓风干燥箱 DGG-101-3BS系列 (天津市实验仪器有限公司 )。

10 m g /L稀土混合标准溶液: 含有钪 ( Sc)、钇 ( Y )、镧 ( La)、铈 ( C e)、镨 ( P r)、钕 ( N d)、钷

( Pm )、钐 ( Sm )、铕 ( Eu)、钆 ( Gd)、铽 (Tb)、钬 (H o )、铒 ( E r)、铥 ( Tm )、镱 ( Yb)、镥 ( Lu) (安捷

伦科技有限公司, 美国 )。10 m g /L环境混合标准溶液: 含铍 ( Be )、钒 ( V )、铬 ( Cr)、锰 ( M n)、钴

( Co)、镍 ( N i)、铜 ( Cu)、锌 ( Zn)、砷 ( A s)、硒 ( Se )、钼 (M o )、银 ( Ag )、镉 ( Cd )、钡 ( B a)、铊

( T l)、铅 ( Pb)、钍 ( Th)、铀 (U )等元素 (安捷伦科技有限公司, 美国 )。 1 000 m g /L锗 ( Ge)、锶 ( Sr)、

锂 ( L i)、镓 ( Ga)、锆 ( Zr)、钯 ( Pd)、铟 ( In)、锡 ( Sn)、铼 ( R e)、铱 ( Ir)、铂 ( P t)、金 ( Au )、铌

(N b)、钽 (Ta)、钨 (W )、铑 ( Rh)的单一标准溶液 (国家标准溶液, 国家钢铁材料测试中心钢铁研究总

院 )。10 Lg /L锂 ( L i)、钴 ( Co)、钇 ( Y )、锗 ( Ce)、铊 ( T l)混合标准溶液 (体积分数 2% 硝酸介质 ) (安

捷伦科技有限公司, 美国 )。10 m g /L锂 (
6
L i)、钪 ( Sc)、锗 (G e)、钇 (Y )、铟 ( In)、铽 ( Tb)、铋 ( B i)

混合标准溶液 (体积分数为 5%硝酸介质 ) (安捷伦科技有限公司, 美国 )。

浓硝酸 HNO3 (优级纯 )、双氧水 (H 2O 2 )、氢氟酸 ( HF) , 均为德国 M erck公司产品, 盐酸 (H C ,l

高级纯, 北京化学试剂研究所 ) , 实验用水为娃哈哈纯净水。

112 实验方法

11211 标准溶液的配制  稀土标准溶液系列: 由 5% 硝酸逐级稀释 10 m g /L稀土混合标准储备液, 得

400、100、20、 5、 1 ng /L标准溶液系列, 并以 5% 硝酸作为试剂空白; 环境标准溶液系列: 由 5% 硝

酸逐级稀释 10 m g /L环境混合标准储备液, 得 50、20、5、 1、 012 Lg /L标准溶液系列, 并以 5% 硝酸

作为试剂空白; Ge、 Sr标准溶液系列: 由纯净水逐级稀释 1 000 m g /L G e、Sr的单一标准储备液, 得到

2 000、 500、 100、 50 ng /L标准溶液系列, 并以纯净水作为试剂空白; L i、Ga、 Zr、Pd、 In、 Sn、R e、

Ir、 Pt、Au标准溶液系列: 由 10% 盐酸逐级稀释 1 000 m g /L L i、Ga、 Zr、Pd、 In、 Sn、Re、 Ir、 Pt、

Au的单一标准储备液, 得到 2 000、 500、 100、50 ng /L标准溶液系列, 并以 10% 盐酸作为试剂空白;

Nb、Ta、W标准溶液系列: 由 10%盐酸 + 5%硝酸 +少量氢氟酸逐级稀释 1 000 m g /L Nb、T a、W的单

一标准储备液, 得到 2 000、500、 100、 50 ng /L标准溶液系列, 并以 10%盐酸 + 5%硝酸 +少量氢氟酸

作为试剂空白; 1 m g /L Rh内标溶液: 由 5% 硝酸逐级稀释 1 000 m g /L Rh单一标准储备液得到。 1

m g /L
6
Li、 Sc、Ge、Y、 In、Tb、B i内标溶液: 由 5% 硝酸稀释 10 m g /L

6
L i、 Sc、Ge、Y、 In、Tb、B i

标准储备液得到。

11212 样品的采集及制备  以种植多年酿酒葡萄的新疆维吾尔族自治区的葡萄园 (三连 17号地和二

连 15号地 )的土壤为试材。葡萄是深根性果树, 根系在土壤中垂直分布最密集的土深范围是 20~ 80

cm
[ 12 - 14]

。取样时, 每个样地采用 /之 0 字取样法 [ 15]
, 在葡萄园行间距葡萄基部 30~ 40 cm处, 取葡

萄园土壤类型、树体产量有代表性地段的土样
[ 16]
。在葡萄根系主要分布区 ( 20~ 80 cm ) , 使用土钻取

320
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土, 采样深度分别为 20~ 40、 40~ 60、 60~ 80 cm, 分 3层取土, 每地块随机取样 8~ 10个点。将相同

采样深度的全部土样均匀混合后, 置于干燥通风处, 风干, 研磨, 过 011 mm筛, 采用四分法从中选取

1份土样, 105 e 烘干处理, 即为 1个土壤样品, 编号、标记, 置于干燥器中保存。

11213 样品处理  电热板消解: 称取 0105 g(精确到 01000 1 g )土壤样品于洁净的 30 mL聚四氟乙烯

( PTFE )消解杯中, 加入 3 mL浓硝酸和 0125 mL氢氟酸, 置于电热板进行加热消解。当电热板的温度

上升至 150 e 开始计时, 1 h后加入 1 m L双氧水, 不断轻轻晃动消解杯, 30 m in后待消解完全, 溶液

变得澄清透明。将消解液转移至聚全氟乙丙烯 ( PET)塑料瓶中, 用水洗涤消解杯 3次, 洗液合并于瓶

中, 定量至 40 g, 充分混匀。空白处理除未加入样品外, 其它步骤同前。

密闭消解罐消解: 称取 0105 g(精确到 01000 1 g)土壤样品于 PTFE消解内杯中, 加入 4 mL王水 ( 3

mL盐酸 + 1 mL浓硝酸 )和 0125 mL氢氟酸, 预消解 30 m in。然后将消解内杯放入钢制密闭消解罐外套

中, 并拧紧消解罐盖子, 放入恒温鼓风烘箱中, 温度设定为 180 e , 鼓风恒温 3 h后, 打开烘箱, 待

温度降至约 40 e 时, 取出密闭消解罐。将消解液转入 PET塑料瓶中, 用水洗涤消解内杯 3次, 洗液合

并于瓶中, 定量至 40 g, 充分混匀。空白处理除未加入样品外, 其它步骤同前。

11214 干扰的消除  本实验采用 EPA200_8方法推荐的干扰校正公式消除分析过程中的质谱干扰, 用

测定标准物质及加入内标元素等消除非质谱干扰。

11215 样品的检测  仪器点火稳定后, 使用 10 Lg /L的 Li、Co、Y、 Ce、T l调谐液, 对仪器灵敏度、

氧化物、双电荷、分辨率等各项指标进行优化, 随后引入内标 ( 1 m g /L
6
L i、 Sc、Ge、 Y、 In、Tb、

B i) , 观察内标灵敏度, 进行脉冲 /模拟双模式调谐 ( P /A调谐 ), 符合要求后, 保存调谐参数 (雾化室

温度 2 e 、采样深度 619 mm、全定量采样模式、调峰扫描方式等 )。

编辑测定方法、干扰方程及选择各测定元素, 内标 ( 1 m g /L Rh)校正元素相对标准偏差 ( RSD小于

3% ), 样品管依次引入试剂空白、标准溶液、样品空白、样品溶液进行检测。

2 结果与讨论

为了检验方法的准确性, 使用电热板消解法和密闭消解法分别进行土壤样品的加标回收实验和国

家标准物质 ( GBW 07403)的分析。

211 电热板消解法的准确性实验

根据土壤样品的加标回收实验, Be、 Li、V、C r、M n、 Co、N i、 Cu、 Zn、Ga、 Ge、A s、 Se、 Sr、

Zr、Nb、M o、Pd、Ag、Cd、 In、Sn、Ba、Ta、W、Re、T l、Pb、U的回收率为 91% ~ 109% (表 1) , 结

果较为满意; 但元素 Sc、Y、 La、C e、 Pr、Nd、 Sm、Eu、Gd、Tb、Dy、H o、E r、Tm、Yb、Lu、 Ir、

Pt、A u、Th的加标回收率过低 (如 Lu回收率为 45% )或过高 (如 Pr回收率为 112% ) , 未能满足精确检

测的要求 (表 1)。

表 1 电热板消解和密闭罐消解对土壤样品中 49种矿质元素加标回收率的影响 ( n= 6)

Tab le 1 E ffects of e lectr ic hea ting board digestion( EH BD) and c losed te flon vesse l d igestion

( CTVD ) on recovery tests o f addition o f 49 standards in so il samp les( n = 6)

E lem en t
EHBD CTVD

O rigin al* Recovery R /% Original R ecovery R /%
E lem en t

EHBD CTVD

O rigina l Recovery R /% Orig inal Recovery R /%
7 L i 25191 103 25176 92 139 La 51915 56 40137 102
9 B e 11641 98 11594 112 140C e 12158 104 84131 101
45 S c 11100 80 12182 97 141 Pr 1164 112 91041 104
51V 92113 100 96137 110 146 Nd 61792 68 34163 101
53 C r 58151 106 10919 122 147 Sm 11409 110 61275 99

55M n 52516 104 586 105 153Eu 01411 1 63 11348 105
59C o 13143 106 15118 108 157 Gd 11252 104 51482 99
60N i 27155 104 179171 77 159Tb 01175 6 52 01768 5 98
63Cu 40196 104 43172 110 163Dy 01983 2 99 4126 99
66 Zn 53164 105 67193 120 165H o 01186 54 01806 6 106
69Ga 49135 102 27193 96 166 E r 01546 8 69 21257 101
72Ge 31197 93 21382 33 169Tm 01080 1 44 01309 2 96

321
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(续表 1)

E lem en t
EHBD CTVD

O riginal Recovery R /% Original R ecovery R /%
E lem en t

EHBD CTVD

O rigina l Recovery R /% Orig inal Recovery R /%
75A s 81413 100 61285 93 172 Yb 01543 7 71 11979 102
82 S e 01366 6 105 11154 134 175Lu 01078 4 45 01278 3 96
88 Sr 96518 97 76216 106 181T a 01544 9 94 01010 9 1117
89Y 31691 53 21179 101 182W 11041 95 01171 2 96
90 Zr 43105 109 30103 97 185Re 01000 3 91 01001 3 96
93 Nb 71509 99 51299 110 193 Ir 01001 2 88 01000 3 97
95Mo 01576 1 92 01925 1 87 195P t 01003 6 77 01002 4 93
105 Pd 01112 1 98 01133 2 89 197 Au 01006 5 54 01006 5 92
107Ag 01076 8 94 01043 3 105 205T l 01485 93 01371 6 112
111C d 01097 96 01101 6 122 208 Pb 21137 104 18177 108
115 In 01055 6 97 01057 2 100 232Th 31457 63 12144 104
118 Sn 11961 101 11893 101 238U 11895 98 11784 111
137 Ba 56911 99 27813 108

* original con ten t: Lg /g

用电热板消解法对国家标准土壤物质 (GBW 07403)进行前处理, 并对上述 49种矿质元素的含量进

行 ICP- M S分析, 结果进一步验证了上述结论, 即 B e等 29种矿质元素的测定值与标准值相吻合 (表

2) , 而 Sc等 20种元素的测定值与标准值有较大的差异 (表 2)。这些结果表明, 应用电热板消解法处

理土壤样品, 可用于 B e、 Li、V、 Cr、M n、Co、N i、 Cu、 Zn、G a、G e、As、 Se、 Sr、 Zr、 Nb、M o、

Pd、Ag、 Cd、 In、 Sn、B a、T a、W、Re、T l、Pb、U元素的分析。

表 2 密闭罐消解法和电热板消解法对国家标准土壤物质 ( GBW 07403)中 49种元素测定的影响

Tab le 2 E ffects of closed teflon vessel digestion and e lec tric hea ting board digestion on the dete rm ina tion o f 49

m ine ra l elem ents in national soil standards( GBW 07403) w / (Lg# g- 1 )

E lem en t
Resu lt by

EHBD

Resu lt by

CTVD

R esu lt by

standard
E lem en t

Resu lt by

EHBD

R esult by

CTVD

Resu lt by

standard
7 L i 17111 1216 1814 139 La 2016 3 21 ? 2
9 B e 116 018 114 ? 013 140C e 4215 713 39 ? 6
51V 3915 3013 36 ? 4 141 Pr 4147 0187 418 ? 0014
45 S c 3105 3101 5 ? 016 146 Nd 1618 315 1814 ? 214
53 C r 2911 8315 32 ? 6 147 Sm 3116 0175 313 ? 013

55M n 331 345 304 ? 21 153Eu 0161 0126 0172 ? 0106
59C o 6102 6105 515 ? 110 157 Gd 2177 0165 219 ? 014
60N i 1316 4013 12 ? 27 159Tb 0141 0109 0149 ? 0109
63Cu 1215 1117 1114 ? 116 163Dy 2138 0154 216 ? 012
66 Zn 3116 3715 31 ? 4 165H o 0146 011 0153 ? 0106
69Ga 1215 124 1317 166 E r 113 013 115 ? 013
72Ge 2158 1139 1116 169Tm 0118 0104 0128 ? 0106
75A s 4164 315 414 ? 019 172 Yb 1119 0131 117 ? 013
82 S e 0148 018 01094 ? 01045 175Lu 0117 0104 0129 ? 0103
88 Sr 319 90 380 ? 25 181T a 014 01008 0176 ? 0120
89Y 1116 117 15 ? 2 182W 0177 0149 0196 ? 0129
90 Zr 317 1815 246 ? 21 185Re 01000 48 01001 - *

93 Nb 6123 4186 913 ? 213 193 Ir 01000 84 01001 48 -
95Mo 0128 0166 0131 ? 0113 195P t 01009 39 01003 -
105 Pd 0112 0109 - 197 Au 01011 42 01009 55 -
107Ag 0109 0113 01091 ? 01011 205T l 0144 0121 0148 ? 0128
111C d 01057 0106 01059 ? 01022 208Pb 28 16 26 ? 4
115 In 0103 0103 01031 232Th 5182 1149 6 ? 017
118 Sn 2142 2116 215 ? 014 238U 0186 0183 113 ? 014
137 Ba 1 211 235 1 210 ? 110

* indicates no reference valu es

212 密闭消解罐消解法的准确性实验

采用密闭消解罐消解土壤样品, 运用 ICP - M S检测土壤中 49种矿质元素, 土壤样品加标回收实

验和国家标准土壤物质 ( GBW 07403)验证实验的结果表明, 密闭消解罐消解法结合 ICP- M S法分析

Sc、Y、La、Ce、 Pr、Nd、 Sm、Eu、Gd、Tb、Dy、H o、Er、Tm、Yb、Lu、 Ir、 Pt、Au、Th 20种矿质
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元素时, 回收率可达到 92% ~ 106% (表 1) , 国家标准土壤物质 ( GBW 07403)的测定值也与标准值比较

吻合 (表 2) , 表明此消解方法可用于土壤中上述 20种矿质元素的测定。而 Be等 29种元素则不适合采

用密闭消解罐法处理。

213 方法的检出限与精密度

在上述优化实验条件下, 平行测定 5% HNO3空白液 11次, 10 Lg /L各元素标准溶液 3次, 计算方

法的检出限 (见表 3) , 各元素的检出限为 01311~ 94136 ng /L。对同一土壤样品平行测定 6次, 得到各

元素的相对标准偏差为 0155% ~ 5103% (见表 3)。

表 3 方法检出限、精密度与新疆两个葡萄园土壤中 49种矿质元素的测试结果* ( n= 9)

Tab le 3 Detection lim its, precision o f the established m ethod and the ana ly tica l resu lts o f 49 m ineral

e lements in so il from two v ineyards in theX in jiang UygurAutonomous Reg ion* ( n= 9) w / (Lg# g- 1 )

E lem en t
Detection l im it

Q/ ( ng# L- 1 )
RSD sr /%

X in jiang

317- 1#

X in jiang

317- 2#

X in jiang

317 - 3#

X in jiang

215- 1#

X in jiang

215- 2#

X in jiang

215 - 3#
7 L i 71827 1107 3613 3519 35128 3318 34156 32142
9 B e 51086 0163 11677 11766 11839 11562 11564 11551
45 S c 01657 0189 1015 9184 91152 10157 10175 11102
51V 11852 2102 85159 91101 9214 77103 81155 79156
53 C r 2112 2107 49122 51101 52124 4619 48177 47167

55M n 01311 0174 71612 810 78319 85117 74411 55214
59C o 01612 1102 11165 11196 1213 11102 11126 10181
60N i 51282 1149 25115 26137 26198 28149 29167 29127
63 Cu 01952 1118 31171 33147 33173 28107 28172 24167
66 Zn 81307 1129 87155 97172 10014 73115 7212 65169
69 Ga 81975 1142 70217 73519 75118 58013 59317 54119
72 Ge 41254 2196 21944 31144 31243 31293 31431 31236
75As 55153 1148 8105 12187 15104 8173 10173 10197
82 Se 47144 4123 11929 11908 11722 11715 11677 11429
88 S r 22123 2121 58914 577 52417 1 226 1 206 1 033
89Y 21991 1128 20101 19119 18114 20118 19181 20121
90 Zr 51586 212 9017 99106 87136 74182 76163 71149
93Nb 21807 2144 91101 91595 91253 71989 81362 71636
95Mo 91445 4179 11056 11606 21092 01730 8 01812 9 01729 4
105 Pd 91524 2156 01230 2 01235 8 01230 3 01261 8 01274 3 01235 3
107Ag 4191 4148 01192 6 01133 3 01119 5 01139 7 01138 8 01117 8
111C d 94136 2136 01225 4 01174 6 01162 7 01178 5 01150 7 01115 7
115 In 11927 5103 01060 2 01061 6 01063 9 01060 2 01062 2 01058 9
118 Sn 21294 3137 21239 21352 21413 21483 21719 21576
137 Ba 51156 1183 51919 54918 551 510 49912 43417
139 La 0187 1143 23196 24154 23125 25163 25172 27121
140C e 11308 0199 54124 55185 52162 57164 58158 62147
141Pr 21784 114 51951 61098 51794 61347 61386 61723

146 Nd 11125 2108 23144 24106 22181 24189 25107 26131
147 Sm 48148 1127 41965 51015 41779 51217 51224 51441
153E u 91628 1145 11003 1101 01973 8 11049 11048 11109
157 Gd 1716 1175 4146 41498 4126 41658 41615 41811
159Tb 21977 2138 01693 3 01684 8 01654 2 01714 2 01704 1 01731 2
163Dy 20104 2135 31861 31784 31579 31929 31862 41006
165H o 11598 0196 01736 2 01717 8 01677 6 01744 3 01732 7 01748
166 E r 14111 1117 21044 11981 11894 21058 21038 21064
169 Tm 61283 0155 01285 8 01272 9 01260 3 01285 6 01279 01283 2
172 Yb 1419 2149 11741 11667 11588 11766 11734 11735
175Lu 3161 0168 01244 7 01231 1 01217 6 01244 3 01239 3 01241 3
181 Ta 41126 2145 01638 2 01656 3 01654 3 01551 5 01584 9 01504 2
182W 3141 2122 11845 11938 211 11603 11669 11618
185Re 2114 2100 01001 5 01001 4 01001 7 01001 2 01000 9 01001 1
193 Ir 61523 4139 01000 8 01000 6 01000 8 01001 3 01000 9 01001 3
195 P t 29165 1155 01004 3 01004 1 01003 6 01004 2 01003 7 01005 5
197 Au 12181 3128 01002 5 01002 3 01001 7 01002 3 01002 1 01002 2
205T l 11581 1182 01451 6 01461 2 01466 4 01449 9 01445 6 01432 7
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(续表 3)

E lem en t
Detection l im it

Q/ ( ng# L- 1 )
RSD sr /%

X in jiang

317- 1#

X in jiang

317- 2#

X in jiang

317 - 3#

X in jiang

215- 1#

X in jiang

215- 2#

X in jiang

215 - 3#
208 Pb 11327 2132 17105 16189 17111 16174 16132 15177
232Th 21955 0193 71221 71517 71413 71701 71785 81269
238U 51183 2129 21849 31511 31466 2136 21308 21174

* 317 represen ts San lian 17# ( 317代表三连 17号地 ) ; 215 represents S an lian 15# ( 215代表二连 15号地 ) ; 1# rep resen ts th e soil sam p le

at 20- 40 cm depth ( 1#代表土层 20~ 40 cm ) ; 2# represents the soil sam p le at 40- 60 cm d epth ( 2#代表土层 40~ 60 cm ); 3# represen ts the

soil samp le at 60 - 80 cm depth( 3#代表土层 60~ 80 cm )

214 样品检测

按照优化的实验条件, 将电热板方法消解的样品用于 Be等 29种元素分析; 密闭消解罐方法消解

的样品用于 Sc等 20种元素分析。并对新疆地区土壤样品进行测定, 结果如表 3。

三连 17号地 20~ 40、40~ 60 cm土壤中的稀土元素 Sc、Y、La、Ce、 Pr、Nd、 Sm、Eu、Gd、Tb、

Dy、H o、Er、Tm、Yb、Lu含量高于 60~ 80 cm土壤中的元素含量, 这可能是由于外施富含稀土元素

的肥料所致; 而 60~ 80 cm 土壤中微量元素 Be、V、 C r、 Co、N i、Cu、 Zn、Ga、 Ge、A s、M o、 In、

Sn、Ba、W、Re、T l、Pb的含量最高。二连 15号地 60~ 80 cm层土壤中稀土元素 Sc、Y、 La、C e、

Pr、Nd、 Sm、Eu、Gd、Tb、Dy、H o、E r的含量最高, 高于 20~ 40、 40~ 60 cm土壤中的元素含量。

而 20~ 40、40~ 60 cm层土壤中的微量元素 Be、 L i、V、C r、Co、N i、 Cu、Zn、 Ga、Ge、 Se、 Sr、Zr、

Nb、M o、Pd、Ag、 Cd、 In、 Sn、Ta、W、Re、T l、Pb、U、M n、 Ir、Au的含量大于 60~ 80 cm土壤中

的元素含量。

由以上结果得出, 各土层之间稀土元素与大多数微量元素的含量成反比, 稀土元素含量高的土层

微量元素含量相对低, 而稀土元素含量低的土层微量元素含量相对高。

对比三连 17号地和二连 15号地土壤含量发现, 二连 15号地 20~ 40、 40~ 60、60~ 80 cm层土壤

中 (除 Tm 20~ 40 cm、Lu 20~ 40 cm外 )的稀土元素 Sc、Y、La、Ce、 Pr、Nd、 Sm、Eu、Gd、Tb、Dy、

H o、Er、Tm、Yb、 Lu含量高于三连 17号地; 而三连 17号地 20~ 40、 40~ 60、 60~ 80 cm层土壤中

(除 As 20~ 40、Ag 40~ 60、 In 40~ 60 cm外 )微量元素 B e、L i、V、 Cr、 Co、N i、Cu、 Zn、 Ga、As、

Se、 Zr、Nb、M o、Ag、Cd、 In、Ba、Ta、W、Re、T l、 Pb、U的含量大于二连 15号地。

由以上结果得出, 2个不同地块之间稀土元素与大多数微量元素的含量成反比, 稀土元素含量高

的地块微量元素含量相对低, 而稀土元素含量低的地块微量元素含量相对高。

通过对比三连 17号地和二连 15号地的土壤含量还发现, 微量元素 Sr的含量差异最大, 二连 15号

地的土壤中 Sr的含量是三连 17号地的 2倍左右。另外, 除微量元素 G a、M o的含量差异较大外, 其他

元素并无较大差异。

3 结  论

实验表明, 可将上述 49种元素分 2种方法进行前处理。使用电热板消解 - ICP- M S法进行 Be等

29种元素的分析, 结果准确可靠; 使用密闭消解罐消解 - ICP- M S法进行 Sc等 20种元素的分析, 结

果准确可靠。
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