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法测定玉米秸秆中的微量元素含量

孙
!

勇,

!

!

!杨
!

刚,

!

!

!张金平,

!

!

!李佐虎,

,F

中国科学院过程工程研究所!国家生化工程重点实验室!北京
!

,)))S)

!F

中国科学院研究生院!北京
!

,)))@*

摘
!

要
!

采用高压硝化罐处理样品!以
_]P+7<-

法测定了我国山西'北京'新疆'山东'内蒙'甘肃'陕西'

吉林'云南'江苏
,)

个不同省区不同品种玉米秸秆中
d5

!

I

J

!

I5

!

-1

!

9.

!

]$

!

'8

和
-.

八种微量元素的

含量"实验确定加入
L=U

硝酸'

@=U

高氯酸以及
@=U

氢氟酸!将硝化罐置于
,@)h

油浴中
ME

!即可将样

品完全消解"此方法测定各地区玉米秸秆中
d5

的回收率在
*R&LY

"

,)@&SY

之间!

I

J

的回收率在
*S&)Y

"

,)!&LY

之间!

I5

的回收率在
*L&"Y

"

,)M&,Y

之间!

-1

的回收率在
*"&,Y

"

,)@&!Y

之间!

9.

的回收率

在
*L&,Y

"

,),&@Y

之间!

]$

的回收率在
*L&,Y

"

,)M&LY

之间!

'8

的回收率在
*"&)Y

"

,)@&LY

之间以及

-.

的回收率在
*L&*Y

"

,)M&RY

之间"所有元素测定结果的相对标准偏差均小于
L&))Y

"方法简便'快速'

灵敏度高'准确性好'可多元素同时测定!且对环境污染小"

关键词
!

_]P+7<-

%玉米秸秆%微量元素

中图分类号!
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作者简介!孙
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年生!中国科学院过程工程研究所博士研究生
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引
!

言

!!

资源'环境'能源已经成为制约人类发展的主要瓶颈"

随着石油资源的不断开采与利用!人类对于这一化石能源的

依赖越来越紧密"然而在人类过去的
,))

年中!我们几乎消

耗掉了地球数
,)

亿年所积累的太阳能"能源危机已经慢慢

向我们走来"如何寻找新的可替代能源已经成为世界各国的

首脑与学者们普遍关注的问题"目前!解决这一问题的一个

有效手段就是利用生物转化技术!即将自然界中蕴藏量最大

的木质纤维素转化成为清洁燃料如乙醇(

,

)

"除了树木以外!

秸秆以及农作物废弃物是自然界蕴藏量巨大且成本低廉的可

再生资源(

!

)

"玉米是中国三大粮食作物之一(

@

)

"使用廉价的

玉米秸秆作为培养基利用微生物同步糖化发酵生产乙醇是解

决秸秆资源高值化利用矛盾以及缓解能源危机非常有效的手

段之一(

M

)

"微生物生长过程中需要一些微量元素!培养基中

的微量元素通常参与微生物的酶的组成或使酶活化"如锌是

乙醇脱氢酶重要组成成分%锰主要存在于过氧化氢歧化酶

中(

L

)

"因而培养基中微量元素对于微生物代谢生产乙醇具有

重要的影响(

R

)

"分析测定全国不同地区的玉米秸秆中微量元

素的含量!对于利用玉米秸秆进行同步糖化发酵生物转化生

产乙醇具有极其重要的参考价值"

,

!

实验部分

#$#

!

实验仪器与工作条件

使用
N

(

08=4L@))C#

电感耦合等离子体原子发射光谱

仪#美国
P.1[85<%=.1

公司$&轴向观测!观察位置自动优化"

中阶二维色散分光系统!

W<ID_P_I

型交叉雾化器!三通

道蠕动泵!分段式电感耦合检测器
-]C

!

M)I>X

自激式射

频发生器!

]9D+@@

水冷循环系统"样品经过高压硝化处理

后采用
_]P+7<-

法测定其中的元素含量"考察了功率'载气

流量等主要因素对元素测定的影响!选定仪器工作参数如

表
,

所示"
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功率+
[Z

辅助气流量

+#

U

,

=85

V,

$

冷却气流量

+#

U

,

=85

V,

$

载气

+#

U

,

=85

V,

$
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原料

玉米秸秆由以下地区收集&

北京#京早
,)

号!北京农业科学院提供$!山东#鲁单

L)

!山东农业大学提供$!吉林#吉单
,S)

!吉林省农科院提



供$!云南#中单
*M)*

$!新疆#农大
,)S

!新疆库车县
R*!!M

部队司令部提供$!甘肃#凉单
,

号!武威农科所提供$!山西

#晋单
@M

号!山西省农业科学院提供$!陕西#掖单
,@

!西北

农林科技大学提供$!江苏#原单
@!

!南京师范大学提供$!内

蒙#蒙单
R

号!内蒙古哲里木盟提供$"

#$<

!

试剂与标准溶液

硝酸!高氯酸!氢氟酸 #优级纯$%高纯水#

I8%%8

(

$1.

I8%%8+e

超纯水机$%

标准储备液&

d5

!

I

J

!

I5

!

-1

!

9.

!

]$

!

'8

和
-.

的标

准液均为
,)))

#

J

,

=U

V,

#国家钢铁材料测试中心钢铁研究

总院$"

混合标准溶液&将标准储备液用
!Y

的硝酸逐级稀释!

各元素按
)&))

!

)&)!

!

,&))

!

L&))

!

,)&))

#

J

,

=U

V,梯度进

行配制"

#$F

!

样品处理

称取样品
)&L

J

!电炉上炭化至无烟!在马弗炉中以
R))

h

灰化
,E

"取出后稍冷放入高压硝化罐中!加入
L=U

硝

酸'

@=U

高氯酸'

@=U

氢氟酸!拧紧盖!

,@)h

油浴内放置

ME

"稍冷后移入
L)=U

容量瓶中!加入
)&L=U

双氧水!

)&L

=U

硝酸!用高纯水定容"将试液分别取
L=U

稀释
L

倍供

_]P+7<-

测定"每个试样重复
R

次"

!

!

结
!

果

($#

!

分析波长的选择及背景的校正

_]P+7<-

法对每个元素的测定都可以同时选择多条特

征谱线!且同时具有同步背景校正功能!因此实验中对每个

测定元素选取
!

"

@

条谱线进行测定!综合分析强度'干扰情

况及稳定性!选择谱线干扰少'精密度高的分析线"选择结

果如表
!

所示"

($(

!

测定结果

将高压硝化后的待测液体用
_]P+7<-

在选定实验条件

下进行测定!结果见表
@

"

_]P+7<-

方法的用途也比较广!可应用于多个方

面(

*

!

,)

)

"

($<

!

加标回收实验

对
,)

个省区的样品进行加标回收实验!结果见表
M

"

@

!

结
!

论

!!

_]P+7<-

与经典的火焰'电弧'火花光谱分析及原子吸

收相比具有线性动态范围宽约
M

"

L

个数量级的独特性质!

还具有灵敏度高'稳定性好'基体效应小'分析速度快以及

多元素同时分析等优点(

"

!

S

)

"使用
_]P+7<-

法测定玉米秸秆

中的微量元素并进行加标回收实验!此方法测定各地区玉米

秸秆中
d5

的回收率在
*R&LY

"

,)@&SY

之间!

I

J

的回收率

在
*S&)Y

"

,)!&LY

之间!

I5

的回收率在
*L&"Y

"

,)M&,Y

之间!

-1

的回收率在
*"&,Y

"

,)@&!Y

之间!

9.

的回收率在

*L&,Y

"

,),&@Y

之间!

]$

的回收率在
*L&,Y

"

,)M&LY

之

间!

'8

的回收率在
*"&)Y

"

,)@&LY

之间!

-.

的回收率在

*L&*Y

"

,)M&RY

之间"所有元素的相对标准偏差均小于

L&))Y

"结果表明&采用高压硝化法消化并用
_]P+7<-

法测

定玉米秸秆中的微量元素的方法具有省时'省力'环境污染

小!且精密度较高!结果较为满意"
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元素 山西 北京 新疆 山东 内蒙 甘肃 陕西 吉林 云南 江苏

d5

平均值
,@R ,!) S! *L L! LR M* ,@L ,,, M"

Q-C

+

Y )&"" )&ML ,&!R ,&"@ !&ML @&LL ,&S, ,&!, )&L) !&ML

I

J

平均值
MM!) !,ML MS"M ,*), ,*," @))S @")M @"M* ,,"L ,@"M

Q-C

+

Y !&", ,&S! ,&S@ ,&@R ,&"* ,&R! ,&!, @&)! M&R" ,&"*

I5

平均值
"L LS M) @" ,,) LS "* "M @) M@

Q-C

+

Y ,&@S )&R@ )&M! ,&,S @&MS !&S* )&!@ )&*R )&,S @&MS

-1

平均值
"* S@ RL ,M "M *, ML ,* !" M!

Q-C

+

Y )&S@ @&SS @&"L M&@S L&,R ,&LM @&M! !&ML !&@! L&,R

9.

平均值
R," LM" "L* @S) MM) MSS R!! LRR *,@ LRR

Q-C

+

Y !&*M @&,@ !&M, ,&"* @&R! !&,) ,&)) @&LS ,&M" @&R!

]$

平均值
L @ M M " ,! " * L "

Q-C

+

Y !&RS !&*" M&)! ,&S! @&)M M&M* !&MS M&@, M&", @&)M

'8

平均值
* " ,@ R ,L L ,M ,, R S

Q-C

+

Y !&"" M&@L @&*" M&@* @&)) L&)) M&)M M&@! M&S* @&))

-.

平均值
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元素 山西 北京 新疆 山东 内蒙 甘肃 陕西 吉林 云南 江苏 加标量 平均回收率+
Y

d5

回收值

回收率+
Y

,)@&L

,)@&L

*R&L

*R&L

*"&!
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,),&!

,),&!

**&,
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,))&,

,))&,

*S&L

*S&L

,)!&@

,)!&@

*"&)

*"&)

,)@&S

,)@&S

,))&) **&*

I

J

回收值

回收率+
Y

!!L)

,)!&L

!!@L

,),&R

!!MR
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!!))

,))&)

!!!M

,),&,

!!@@

,),&L
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**&,

!,*,

**&R

!!MM

,)!&)

!,LR

*S&)

!!)) ,))&"

I5

回收值

回收率+
Y

LL&L

*L&"

LL&S

*R&!

LR&)

*R&R

LR&R

*"&R

R)&M

,)M&,
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*S&L

R)&)

,)@&L

L*&!

,)!&,

L"&M

**&)

L*&R

,)!&S
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回收值

回收率+
Y

@S&S
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9.

回收值

回收率+
Y

R)S&)

,),&@
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*L&"
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L""&S
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L"*&)

*R&L

LS@&!

*"&!

LS,&M

*R&*

L")&R

*L&,

R))&) *R&S

]$

回收值

回收率+
Y

L&"

*L&,

L&"

*L&@

L&S

*L&S

L&S

*R&)

L&S

*"&@

R&@

,)M&L

R&)

,))&,

L&*

**&S

L&*

*S&R

L&S

*"&!

R&) *"&*

'8

回收值

回收率+
Y

S&"

*"&)

S&S

*"&@

S&S

*"&S

S&*

*S&@

*&@

,)@&L

S&R

*R&M

*&!

,)!&S

S&*

**&M

*&)

**&S

S&*

*S&L

*&) **&,

-.

回收值

回收率+
Y

!)&"

,)M&R

!)&L

,)!&R

,*&*

**&L

!)&,

,))&@

!)&M

,)!&,
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*S&L

!)&"

,)@&M

!)&@

,),&L

,*&!

*R&!

!)&) ,))&L
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