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Abstract

Keywords

电感耦合等离子体质谱法测定土壤样品中的有效硼
赵淑娟 刘美芳 刘祥 贾雨薇

吉林省第五地质调查所，中国·吉林长春

论文通过实验建立了一种电感耦合等离子体质谱法测定土壤样品中有效硼的分析方法，实验对国家标准（ —
2006）土壤有效硼的测定进行了一系列的研究，成功解决国家标准中使用比色法操作烦琐、灵敏度不足等问题，建立了
一种十分简便、快速、准确的测定土壤样品中的有效硼的分析方法。本方法使用五个国家黄土土壤标准物质HTSB-1至
HTSB-5进行了方法验证，分别进行12次分析测定所得结果的精密度、准确度均符合农业农村部对农业土壤样品的分析测试
标准要求，可用于大批量农田区土壤、森林土壤样品中有效硼的测定。
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1 引言

硼元素是核糖核酸形成的必需品，而核糖核酸是构成

生命的重要基础构件。硼对于地球上生命的起源很重要，因

为它可以使核酸稳定，核酸是核糖核酸的重要成分。在早期

生命中，核糖核酸被认为是脱氧核糖核酸的信息前体。硼普

遍存在于蔬果中，是维持骨的健康和钙、磷、镁正常代谢所

需要的微量元素之一。而有效硼，则是指土壤中可被植物吸

收利用的硼的总称（约占土壤全量硼的 5%），也就是人体

可以通过食物链可摄入体内的硼元素。因此，土壤中有效硼

含量的高低也是评价土壤的一个重要指标。

2 原理

样品经煮沸硫酸镁溶液提取，干过滤溶液，使用电感

耦合等离子体质谱仪测定有效硼的含量。由样品基体产生的

仪器响应抑制或增强效应以及仪器的漂移，使用内标溶液进

行补偿消除 [1]。

3 仪器和设备及工作条件

3.1 仪器和设备

仪器：美国赛默飞世尔公司电感耦合等离子体质谱仪

（ ）。

设备：恒温电热板、石英回流冷凝装置。

3.2 仪器工作条件

PC检测器电压：3460V；

模拟检测器电压：1800V；

仪器功率：1400W；

采样深度：160μm；
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冷却气用量：14L/min；

辅助气用量：0.8L/min；

雾化器压力：0.90Psi；

质荷比的选择：B 、Re185；

扫描方式：跳峰；

进样系统：聚四氟乙烯高效同心雾化器（内径 1.0mm，

含电子制冷器）结合旋流雾化室，可拆式石英炬管，标准磨

口中心管。

3.3 试剂及器皿

①试剂：本方法中使用水均为 中规定的一

级水。

硫酸镁溶液（ρ(MgSO4·7H2O)=1g/L），称取 1.0g分

析纯硫酸镁（MgSO4·7H2O）溶于水中，稀释至 1L。

②器皿：250mL石英或其他无硼锥形瓶，100mL聚乙

烯塑料容量瓶，25mL聚乙烯塑料比色试管，聚乙烯塑料

漏斗。

4 试验方法

4.1 样品的化学处理

准确称取 10.00g（通过 2mm孔径尼龙筛风干）样品于

250mL石英或其他无硼玻璃锥形瓶中，准确加入 20.00mL硫

酸镁溶液（3.1），装好回流冷凝器，以文火煮沸并微沸 5min

（以沸腾时开始准确计时），取下锥形瓶，稍冷，一次完全

倒入滤纸上进行干过滤，滤液承接于 25mL聚乙烯塑料比色

管中（如最初滤液浑浊时可弃去，滤液有 5mL即可），待测 [2]。

4.2 标准溶液及标准系列溶液的配制

标准溶液的配制

使用硼元素国家液体标准物质，逐级稀释至浓度为

10.0µg/mL的硼标准物质溶液。

标准系列溶液的配制

准确吸取 4.2.1溶液 0.00mL、1.00mL、2.00mL、5.00mL、

10.00mL、20.00mL 于 100mL容量瓶中，以硫酸镁溶液

（3.1）稀释刻度，摇匀。分别相当于样品浓度 0.00mg/kg、

0.20mg/kg、0.40mg/kg、1.00mg/kg、2.00mg/kg、4.00mg/kg。

4.3 内标元素溶液的配制

使用铼元素国家液体标准物质，逐级稀释至浓度为

10ng/mL的铼元素标准物质内标溶液。

4.4 仪器测定

按照仪器条件进行空白实验溶液、标准系列溶液（见

图 1）和样品溶液的测定，计算样品中有效硼的含量。

5 结果与讨论

5.1 方法的精密度与准确度分析

使用国家黄土土壤有效态标准物质HTSB-1、HTSB-2、

HTSB-3、HTSB-4、HTSB-5进行分析，每个标准物质称取

十二份，以论文中制定的分析步骤，测定有效硼的含量，进

行方法验证。所得有效硼测定结果与推荐值之间进行比较，

其平均值、标准差、精密度见表 1。

有效硼标准系列 1284 2589 6758 13025 25897
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图 1 有效硼标准系列测定结果曲线（ω(W)=mg/kg）
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表 2中数据说明，在本方法制定的测试条件下，进行

方法验证，测得有效硼的分析结果与推荐值十分接近，测定

结果的相对标准偏差（RSD）均小于 ％，精密度和准确

度均能满足对农业土壤样品分析测试要求（见表 2）。

5.2 电感耦合等离子体质谱法与甲亚胺—H比色法

的比较

国家标准方法甲亚胺—H比色法所使用试剂种类较多

（共六种），造成分析试剂成本较高，加之分光光度法精密

度较低，操作步骤繁琐（所产生污染物较多，废渣废液的处

理也费时费力，其产生人为误差环节也较多），分析效率过

低，不适合大批量样品分析时使用，尤其是对样品要求的快

速分析测定时。但是甲亚胺—H比色法测定有效硼，因其具

有分析仪器价格廉价的优点，所以甲亚胺—H比色法测定有

效硼较为普遍 [3]。

电感耦合等离子体质谱法与甲亚胺—H比色法相比，

具有试剂成本极低（仅使用硫酸镁一种试剂），操作简便，

重现性好，精密度高，准确度高，实验废弃物产生量极少，

检出限低可达到 0.001mg/kg等优点，但仪器购置成本较高。

6 结语

论文所研究的电感耦合等离子体质谱法测定土壤样品

中的有效硼，在现今天对分析测试要求越来越高的情况下，

具有很高的经济价值。本方法具有灵敏度高、质谱干扰少、

动态线性范围宽的特点，前处理方法极为简便，对于不同含

量的样品均可以直接进行测定，方法简单实用，分析效率极

高，克服样品含量范围跨度大等问题。因此，论文对现行

的标准分析方法（ —2006）进行了改进，开发

出一种可以快速、准确测定大量土壤中有效硼样品的分析

方法。
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表 1 12 次有效硼测定结果与推荐值之间进行比较，其平均值、标准差、相对偏差（ω(W)=mg/kg）

标准物质名称 1 2 3 4 5

真值

序号

1 1.28 0.49 1.98 1.01 1.48

2 1.37 0.56 2.21 1.08 1.55

3 1.38 0.51 2.07 1.05 1.53

4 1.37 0.52 2.17 1.07 1.57

5 1.45 0.53 2.12 1.07 1.49

6 1.41 0.53 2.18 1.10 1.60

7 1.40 0.53 2.07 1.08 1.59

8 1.49 0.52 2.09 1.09 1.56

9 1.45 0.51 2.12 1.10 1.55

10 1.40 0.53 2.16 1.05 1.60

11 1.40 0.53 2.12 1.06 1.58

12 1.46 0.52 2.19 1.05 1.59

平均值（x） 1.40 0.52 2.12 1.07 1.56

标准差（σ） 0.061 0.016 0.070 0.027 0.038

精密度 %RSD 3.883 3.068 1.625 2.440 2.291

表 2 重复试验结果允许绝对相差

有效硼含量，mg/kg 允许绝对相差，mg/kg

＜ 0.2 ≤ 0.03

0.2~0.5 ≤ 0.05

＞ 0.5 ≤ 0.06


