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HNO3-H2O2 消解体系对植物中磷和钾元素的快速定量分析 *

熊满艳　王美娥 **　王巧环　宋祥梅

（中国科学院生态环境研究中心，城市与区域国家重点实验室，北京，100085）

摘　要　为研究不同酸溶消解体系对植物样品中磷、钾测定的影响，分别采用 H2SO4-H2O2、HNO3-
HClO4、HNO3-H2O2 和王水-H2O2 等 4种酸体系对灌木枝叶标准物质（GBW07603）进行酸溶消解处理，

使用电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-OES）测定其中磷、钾的含量，筛选最优的酸溶消解体系. 结
果表明，HNO3-H2O2 消解法对植物样品消解彻底且消解后溶液澄清，测定结果的准确度和精密度最高，

安全性好，是最佳消解体系 . 加酸量±10%对 HNO3-H2O2 消解法测定磷、钾元素含量结果没有显著影

响，但消解温度对其影响较大，最适消解温度为 150—180 ℃. 在最优条件下，磷的检出限和测定限分别

为 0.004 g·kg−1 和 0.018 g·kg−1；钾的检出限和测定限分别为 0.06 g·kg−1 和 0.25 g·kg−1；对 8种不同植物标

准物质中磷和钾测定值均在标准值范围内，且相对标准偏差和相对误差都小于±5%；对 4种不同植物标

准物质的加标回收率在 91%—106%之间. 因此，HNO3-H2O2 消解结合 ICP-OES测定方法能满足不同植

物的测定要求，可用于大批量样品的快速检测分析.
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Rapid quantification analysis of plant phosphorus and potassium
using HNO3-H2O2 digestion system
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Abstract　To study effects  of  different  acid digestion systems on plant  phosphorus and potassium
determination, four acid systems, including H2SO4-H2O2, HNO3-HClO4, HNO3-H2O2 and aqua regia-
H2O2,  were  selected  to  digest  certified  reference  materials  of  shrub  branches  and  leaves
(GBW07603). Phosphorus and potassium in digested extracts were determined using an inductively
coupled plasma emission spectrometer  (ICP-OES) by which the  optimal  acid  digestion system was
consequently  chosen  based  on  accuracy  and  precision.  It  was  observed  that  HNO3-H2O2  system
digested plant samples completely and the digested extracts were clear. Results of ICP-OES analysis
showed  the  highest  accuracy  and  precision.  With  the  safety  property  of  HNO3-H2O2,  it  could  be
concluded  that  it  is  optimal.  The  difference  in  concentrations  of  phosphorus  and  potassium
determined  between  treatments  with  acid  addition  ranged  ±10%  was  insignificant.  However,  the
digestion temperature had significant impact on the determined concentrations. The optimal digestion
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temperature was 150—180 ℃.  Under optimal digestion conditions, the detection and determination
limits  of  phosphorus  were  0.004  g·kg−1  and  0.018  g·kg−1,  respectively,  while  0.06  g·kg−1  and
0.25 g·kg−1 for potassium, respectively. Determination values for 8 various plant reference materials
were all within the standard range, with relative bias and errors less than ±5%. The recovery values of
added standards for 4 various plant reference materials ranged 91%—106%. Therefore, HNO3-H2O2

combining  with  ICP-OES  determination  can  satisfy  the  analysis  of  phosphorus  and  potassium  in
various plants and fits for quick quantification of samples with large quantities.
Keywords　 electrothermal  plate  decomposition  method， acid  decomposition  system，

phosphorus，potassium，ICP-OES.
 

磷和钾是植物生长需要量最大且最重要的矿质元素[1 − 3]. 其中，磷是核酸、磷脂和磷酸糖等生物大

分子的重要构成元素[2,4]，影响植物体内糖和淀粉的生成和转运、生物固氮以及根系发育等[5 − 6], 在促进

植物生长、参与籽粒形成和成熟等过程中发挥着至关重要的作用[2]. 钾在植株体内物质的合成与转运、

光合作用[2]、气孔调节、细胞扩展等过程中起着至关重要的作用[7 − 8]. 但是，如果植物中的磷和钾过量不

仅会使叶片黄化，还会影响其生长. 因此，及时有效地监测植物体内的磷、钾水平对指导磷肥和钾肥的

合理施用至关重要[9 − 10]. 构建植物组织中磷、钾元素的精准含量测定方法是实现对磷和钾水平科学调

控的前提. 目前，常用于植物体内总磷测定的方法有钒钼黄吸光光度法、钼锑抗吸光光度法[5] 等化学

测定法；植物体内钾的常用测定方法有火焰原子吸收分光光度法[11 − 13]、电感耦合等离子体发射光谱法

（ICP-OES）[14 − 15] 等.
分光光度法应用较为广泛，但是存在显色时间长[16] 和检测灵敏度低的不足[17]；火焰原子吸收光度

法测定过程需要使用多种试剂，操作繁琐耗时且灵敏度有限[18]. 相较而言，ICP-OES法具有检测限低、

灵敏度高和线性范围广的优点，且可实现多元素同时测定 [18]. 因此，ICP-OES法在水质 [19]、土壤 [20]、植

物[15]、食品[21] 的总磷、钾测定中得到广泛应用. 同时，植物样品的前处理方法，尤其是不同的消解方法

和消解体系，不仅在操作难度和消解效果上存在显著差异，更会直接影响结果的准确性和重复性[13]. 密
闭消解、微波消解和酸溶消解等[22 − 23] 前处理方法常用于植物样品中磷和钾元素测定的前处理，与之相

比，酸溶消解具有处理步骤简单、消解时间短的优点，是当下最有效的前处理方法. 植物中磷、钾的测

定主要参考 NY/T 2017—2011标准方法，即先采用 H2SO4-H2O2 消解样品，然后采用火焰原子吸收光

度法进行定量测定[24]. 采用 H2SO4-H2O2 法消解样品过程中，往往需要分 3—5次滴加 H2O2 才能将样品

完全消解，不但操作耗时长，而且反应过程剧烈，会产生刺鼻气味，具有潜在的职业危害[24]；消煮炉处理

样品数量有限，消解管笨重，不利于大批量样品消解[24 − 25]. 因此，合理选择用于样品消解的酸组合是寻

找可靠分析方法的重要途径 [13]. 迄今为止，已经有使用 H2SO4、盐酸、HNO3 等单一或与其他试剂如

酸、过氧化氢等组合消解[13] 体系的报道，但这些方法的效果差异尚不清楚.
本论文比较了电热板消解过程中常用的 H2SO4-H2O2、HNO3-HClO4、HNO3-H2O2、王水-H2O2 等

4种酸溶解体系对植物标准样品中磷、钾测定的影响，优化得到了最优消解方法，并进一步优化了加酸

量和消解温度的影响. 结果表明，HNO3-H2O2 是最优的消解体系，结合 ICP-OES测定方法，能够满足植

物样品中磷、钾元素定量测定的要求，操作简单，耗时较短. 

1    实验部分（Materials and methods）
 

1.1    仪器与试剂

电感耦合等离子体发射光谱仪（Prodigy 7, Leeman，美国），电热板（滨海正红塑料仪器厂，中国），

Milli-Q超纯水处理系统（MILLIPORE，美国），电子天平（梅特勒 -托利多，美国），聚四氟乙烯坩埚

（50 mL）. H2SO4、HNO3、盐酸、HClO4、H2O2，均为优级纯，购自国药集团化工有限公司；磷标准溶液

（1000 mg·L−1）、钾标准溶液（1000 mg·L−1），购自北京坛墨质检科技有限公司；灌木枝叶标准物质

（GBW07603）、茶叶标准物质 GBW10016（GSB-7）、芹菜标准物质 GBW10048（GSB-26）、大葱标准物

2804 环　　境　　化　　学 43 卷



质 GBW10049（GSB-27）、黄豆标准物质 GBW10013（GSB-4）、圆白菜标准物质 GBW10014a（GSB-5a）、

黄瓜标准物质（GBW10194）、小麦标准物质 GBW100011a（GSB-2a）、菠菜标准物质 GBW10015a（GSB-
6a），均购自中国地质科学院地球物理地球化学勘察研究所. 

1.2    仪器工作参数

采用 Prodigy 7型电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-OES），设备配备了 CID检测器，波长范围设

定为 165—1100 nm. ICP-OES的工作参数如下：泵速 35 r·min−1，雾化气流 34 psi，辅助气流量 0.4 L·min−1，
冷却气流量 19.0 L·min−1，射频功率 1.1 kW，观测方式选择垂直观测，积分时间设为 25 s. 

1.3    实验方法 

1.3.1    H2SO4-H2O2 消解法

称取 0.1000 g样品放入聚四氟乙烯坩埚内，按照 NY/T 2017—2011的方法进行样品前处理，并制

备空白对照样品[5]. 

1.3.2    HNO3-HClO4 消解法

称取 0.1000 g样品，转移至聚四氟乙烯坩埚中，加入 5.0 mL HNO3，然后再加入 1.0 mL HClO4，之后

加盖放入电热板消解仪中，设定温度 130 ℃，当温度升到 130 ℃ 时，保持 10 min，打开坩埚盖，升温到

200 ℃ 继续加热，摇动坩埚，蒸发至样品量为 2.0 mL左右时，样品开始冒白烟，继续加热至不再冒白

烟，此时坩埚内消解液体积约为 0.5 mL，此溶液为清亮无色，无残渣. 用超纯水将消解液全部转移至

25 mL容量瓶中，摇匀后作为待测溶液. 

1.3.3    HNO3-H2O2 消解法

称取 0.1000 g样品，转移至聚四氟乙烯坩埚中，加入 5.0 mL HNO3，然后再加入 2.0 mL H2O2，加盖，

转移到电热板消解仪中，设定温度 130 ℃，当温度升到 130 ℃ 时，保持 10 min，打开坩埚盖，升温到 200 ℃
继续加热，摇动坩埚，直到坩埚内消解液体积约 0.5 mL，此溶液为淡黄色，无残渣，用超纯水将消解液

全部转移至 25 mL容量瓶中，摇匀后作为待测溶液. 

1.3.4    王水-H2O2 消解法

称取 0.1000 g样品，转移至聚四氟乙烯坩埚中，依次加入 6.0 mL王水（HCl:HNO3 3:1, V/V），2.0 mL
H2O2，加盖放入电热板消解仪中，设定温度 130 ℃，当温度升到 130 ℃ 时，继续在该温度下加热 10 min，

然后将温度调整至 200 ℃ 并继续加热 2 h；加热完成后，取下坩埚，待其冷却后用超纯水将消解液全部

转移至 25 mL容量瓶中，摇匀后作为待测溶液. 同法制备空白对照样品. 

1.3.5    计算公式

元素含量按如下公式计算：

ω =
（C−C0）×V × ts

mF× k×103

C

C0 V

ts ；k mF

式中，ω 为待测元素含量，单位为 g·kg−1； 为根据标准曲线计算得到的待测液元素的浓度，单位为

mg·L−1； 为从标准曲线获得的空白溶液元素的浓度，单位为 mg·L−1； 为待测溶液定容后的体积，取

25 mL； 为分取倍数 为样品的水分换算成烘干样品的系数； 为风干样品质量，单位为 g. 

1.4    统计分析

采用 Excel 2010和 SPSS 25.0进行数据正态性和方差齐性检验，差异显著性用 One-way ANOVA
（单因素方差分析）检验，利用 LSD, P<0.05（最小显著差数法）进行多重比较，采用 Origin 2021 绘制图

表，数据表示为平均值±标准差. 

2    结果与讨论（Results and discussion）
 

2.1    4种酸溶消解方法的对比实验 

2.1.1    实验现象与分析

H2SO4-H2O2 消解过程中，200 ℃ 加热 8 h后，坩埚内液体仍剩余 4.0—5.0 mL，继续加热后坩埚内

液体消解至 2.0—3.0  mL时，溶液仍然呈褐色，并伴有固体残渣，说明消解不充分 . 采用 HNO3-
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HClO4 消解，130 ℃ 加盖消解 10 min，开盖后将电热板温度逐渐升到 200 ℃，继续加热消解 1 h，待坩埚

中白烟散尽，坩埚内残留液体呈黏稠状，继续加 3.0 mL HNO3 消解至 0.5—1.0 mL，样品完全溶解，消解

液澄清. HNO3-H2O2 消解法，在 130 ℃ 加盖消解 10 min后，打开盖逐渐将电热板温度升到 200 ℃ 加热

消解，此时坩埚内先冒黄烟，再冒白烟，继续消解约 30 min后，液体蒸至 0.5 mL时，标准植物样品完全

溶解且溶液澄清，颜色为淡黄色. 采用王水-H2O2 消解法，130 ℃ 加盖消解 30 min后，逐渐升温至 200 ℃，

继续消解 2 h，溶液蒸至约 0.5 mL，样品完全溶解，溶液为淡黄色液体.
由上述实验现象可知，H2SO4-H2O2 消解法总消解时长约为 8 h，耗时长且仍有固体残渣存在，消解

不完全，消解效果较差，这可能与 H2SO4 的沸点过高有关. 与 H2SO4 相比，HClO4 的酸性和氧化性更强[14].
因此，采用 HNO3-HClO4 消解法，植物样品完全消解仅需约 2.5 h，且最终得到的消解液澄清透亮，效果

明显好于 H2SO4-H2O2 消解法. 当采用 HNO3-H2O2 消解法，消解所需时间更短，仅 1.5 h即可将植物样

品完全消解，得到的消解液为黄色澄清液体. 采用王水-H2O2 的消解法，操作过程中由于样品与王水-
H2O2 会发生剧烈反应，容易出现溢出现象，导致消解液损失，从而会影响测定结果. 

2.1.2    4种酸消解方法的准确度和精密度分析

将酸溶消解处理后的标准植物样品（灌木枝叶）消解液用 ICP-OES测定其中总磷、总钾的含量. 其
中，利用 H2SO4-H2O2 消解法、HNO3-HClO4 消解法、HNO3-H2O2、王水-H2O2 平行处理 6次，得到实验

数据见表 1. 采用 H2SO4-H2O2 对标准植物样品 GBWO7603（灌木枝叶）进行前处理时，不但消解时间过

长，且测得标准植物样品中磷、钾的含量均不在标准范围内. 采用 HNO3-HClO4 时，测得标准植物样品

中的磷钾均在范围之内，且消解时间较短. 采用 HNO3-H2O2 时，测得标准植物样品中的磷钾均在范围

内，且快速准确，适合批量检测. 采用王水-H2O2 时，测得标准植物样品中的磷、钾均偏低，其原因可能

是王水-H2O2 消解不完全，消解溶液与样品反应激烈，溶液容易溢出，导致样品的含量降低. 4种酸溶消

解方法的准确度和精密度见表 1.
 
 

表 1    4种酸溶消解法前处理标准植物样品的测定准确度和精密度

Table 1    Accuracy and precision of phosphorus and potassium contents in standard plant samples after different acid digestion
 

元素
Element

标准值/（g·kg−1）
Standard

H2SO4-H2O2 HNO3-HClO4 HNO3-H2O2
王水-H2O2

Aqua regia- H2O2

测定值/（g·kg−1）
Testing

RSD/
%

测定值/（g·kg−1）
Testing

RSD/
%

测定值/（g·kg−1）
Testing

RSD/
%

测定值/（g·kg−1）
Testing RSD/%

磷 1.0±0.04 0.74—0.89 7.6 0.87—0.93 3.0 0.97—1.02 2.3 0.69—0.72 2.6

钾 9.2±1.0 7.13—7.48 1.8 9.38—9.62 0.9 9.77—10.1 1.1 7.63—7.69 0.3
 

H2SO4-H2O2 前处理法 ， 精密度 （RSD值在 1.8%—7.6%） 不能满足 5.0%以内的要求 ；HNO3-
HClO4 前处理法，精密度（RSD值在 0.9%—3.0%）满足 5.0%以内的要求，但总磷不在标准值范围内；

HNO3-H2O2 前处理法精密度（RSD值在 1.1%—2.3%）能满足 5.0%以内的要求；王水-H2O2 前处理法，

精密度（RSD值在 0.3%—2.6%）能满足 5%以内的要求，但磷、钾的含量测定结果不在标准值范围内.
可见，HNO3-H2O2 消解法用于标准植物样品消解时，其准确度和精密度最高. 

2.2    不同加酸量对测定结果的影响

为了分析酸加入量对植物样品中消解结果的影响，在采用 HNO3-H2O2 消解法对标准植物样品（灌

木枝叶）进行消解时，将加酸量的变化范围设定为±10%，即分别为 4.5、5.0、5.5 mL，对应的 H2O2 添加

量分别为 1.8、2.0、2.2 mL，每个实验设 6个重复，测得结果的准确度和精密度见表 2.
 
 

表 2    加酸量对 HNO3-H2O2 消解法的准确度和精密度的影响

Table 2    Effects of acid contents in HNO3-H2O2digesting on the accuracy and precision
 

元素
Element

标准值/（g·kg−1）
Standard

4.5mLHNO3+1.8mLH2O2
（n=6）

5.0mLHNO3+2.0mLH2O2
（n =6）

5.5mLHNO3+2.2mLH2O2
（n =6）

测定值/（g·kg−1）
Testing RSD/%

测定值/（g·kg−1）
Testing RSD/%

测定值/（g·kg−1）
Testing RSD/%

磷 1.0±0.04 0.97—1.02 1.7 0.98—1.01 1.1 0.96—0.98 1.3

钾 9.2±1.0 9.41—9.86 1.3 9.31—9.63 1.2 9.29—9.68 1.5
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3组不同加酸量前处理后，磷和钾的测定值均在标准值范围内，且 RSD均在 5.0%以内，表明加酸

量对 HNO3-H2O2 消解法的测定结果没有显著影响，这更便于样品前处理操作. 

2.3    消解温度对测定结果的影响

选用 HNO3-H2O2 消解法处理植物样品（灌木枝叶），根据 1.3.1节的前处理方法，设定消解温度分

别为 130 ℃、150 ℃、180 ℃、200 ℃，于电热板上消解 15 min，各组结果的准确度和精密度见表 3. 结果

显示，消解温度对钾的测定结果影响不大，在 130—200 ℃ 内，RSD和 RE均小于 5.0%. 相较而言，消解

温度对磷的含量测定结果影响较大，当消解温度为 180 ℃ 时，磷、钾的测定结果 RSD均最低，130 ℃
时磷的测定结果 RSD大于 5.0%；130 ℃ 和 200 ℃ 时，磷的测定结果 RE均大于 5.0%. 为同时保证磷、

钾的测定结果的精密度和准确度，选择 150—180 ℃ 作为最佳消解温度.
 
 

表 3    不同消解温度对 HNO3-H2O2 消解法测定磷和钾精密度和准确度的影响

Table 3    Effects of temperature in HNO3-H2O2digesting on the accuracy and precision
 

元素
Element

标准值/（g·kg−1）
Standard

测定值/（g·kg−1）
Testing RSD/% RE/%

130 ℃ 150 ℃ 180 ℃ 200 ℃ 130 ℃ 150 ℃ 180 ℃ 200 ℃ 130 ℃ 150 ℃ 180 ℃ 200 ℃

磷 1.0 ± 0.04 0.95 1.00 1.00 0.91 5.2 3.0 2.7 3.9 −5.1 −4.7 −1.4 −9.2

钾 9.2 ± 1.0 9.24 9.00 9.60 9.40 1.3 1.4 0.6 4.4 0.4 −1.9 −4.3 2.1
  

2.4    基体干扰的消除

植物样品成分复杂，含有大量的 Na、Mg、Ca等元素，基体效应明显存在，对待测元素的发射强度

有明显的影响，使 P、K谱线的背景增加，影响测定结果的准确度. 本论文采用在标准中加入与样品含

量相近的 Na、Mg、Ca等基体（Na、Mg加入量为 0.04 mg·L−1，Ca加入量为 10 mg·L−1），使其基体匹配，

消除其对测定的影响. 

2.5    方法验证实验 

2.5.1    磷标准曲线的绘制

吸取 1000 mg·L−1 磷标准溶液 10.00 mL放入 100 mL容量瓶中，加入 2%硝酸溶液，即得 100 mg·L−1

磷标准母液. 分别吸取 100 mg·L−1 磷标准母液 0.00、0.25、0.50、2.50、5.00、10.00、25.00 mL放入 50 mL
容量瓶中，加入 2%硝酸溶液，获得 0.00、0.50、1.00、5.00、10.00、20.00、50.00 mg·L−1 磷标准系列溶液.
用 0.00 mg·L−1 的磷溶液调节仪器零点，然后分别由低到高测定磷的标准系列溶液，以磷元素溶液的浓

度为横坐标，磷元素的响应值为纵坐标绘制标准曲线，结果见图 1中的左图. 结果显示：磷的标准曲线

在 0—50 mg·L−1 范围内线性关系良好，线性回归方程为 y=4142.7x+361.42，相关系数 R2 为 1.0000.
 
 

图 1    磷和钾的标准曲线

Fig.1    Standard curve of phosphorus and potassium 

 
 

2.5.2    钾标准曲线的绘制

分别吸取 1000 mg·L−1 钾标准溶液 0.00、0.25、0.50、1.00、2.50、5.00 mL，放入 50 mL容量瓶中，加

入 2%硝酸溶液，获得 0.00、5.00、10.00、20.00、50.00、100.0 mg·L−1 钾标准系列溶液 . 用 0.00 mg·L−1

的钾溶液调节仪器零点，然后分别由低到高测定钾的标准系列溶液，以钾元素溶液的浓度为横坐标，钾

元素的响应值为纵坐标绘制标准曲线，结果见图 1中的右图. 结果显示，钾标准曲线在 0—100 mg·L−1

范围内线性关系良好，线性回归方程为 y=22149x−8895.7，相关系数 R2 为 0.9999. 
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2.5.3    检出限与定量限

为了分析硝酸-过氧化氢消解对空白值测定的影响，确定全程序空白值是否存在显著性差异，以消

除背景值对实际样品的干扰，方法检出限与所研究对象基体的分子结构复杂程度无关，与用酸种类因

素可能有关. 本文采用硝酸-过氧化氢前处理方法分别做 7次试剂空白，方法检出限分别见表 4.
 
 

表 4    磷和钾的检出限与测定限 （n=7）

Table 4    Method detection limit for phosphorus and potassium （n=7）
 

元素
Element

编号
No.

测定值/（g·kg−1）
Testing

平均值/（g·kg−1）
Average

标准偏差（S）
Standard deviation

T值
Value of T

检出限/（g·kg−1）
Limit of Detection

测定限/（g·kg−1）
Limit of Determination

磷
Phosphorus

1 0.006

0.008 0.001 3.143 0.004 0.018

2 0.008

3 0.006

4 0.009

5 0.007

6 0.009

7 0.009

钾
Potassium

1 0.263

0.264 0.020 3.143 0.06 0.25

2 0.256

3 0.260

4 0.277

5 0.226

6 0.283

7 0.282
 

在上述实验条件下，同时消解 7份空白样品，以 3倍标准偏差计算出磷、钾的方法检出限. 测定结

果显示，当称样量为 0.1000 g，定容体积为 25 mL时，磷元素的检出限为 0.004 g·kg−1，测定限为 0.018 g·kg−1；
钾元素的检出限为 0.06 g·kg−1，测定限为 0.25 g·kg−1. 

2.5.4    精密度和准确度

分别选取茶叶 GBW10016（GSB-7），芹菜 GBW10048（GSB-26），大葱 GBW10049（GSB-27），黄豆

GBW10013（GSB-4），圆白菜 GBW10014a（GSB-5a），黄瓜（GBW10194），小麦 GBW10011a（GSB-2a）和菠

菜 GBW10015a（GSB-6a）等 8种成分分析标准物质，每种分别平行测定 6次，利用标准值对方法的准确

性进行了分析验证，并计算相对标准偏差（RSD）和相对误差，结果见表 5.
 
 

表 5    不同标准物质的精密度和准确度 （n=6）

Table 5    Precision and accuracy for different certified reference material （n=6）
 

样品名称
Sample name

磷
Phosphorus

钾
Potassium

标准值（g·kg−1）
Standard

测定值/（g·kg−1）
Testing

RSD
/%

相对误差/%
RE

标准值/（g·kg−1）
Standard

测定值/（g·kg−1）
Testing

RSD
/%

相对误差/%
RE

GBW10016 4.5±0.3 4.38 2.4 −2.7 16.3±0.7 16.7 2.4 2.4

GBW10048 3.5±0.1 3.54 0.7 1.1 27.0±2.0 27.9 0.5 3.5

GBW10049 3.6±0.2 3.75 0.9 4.1 21.0±1.0 21.5 1.0 2.4

GBW10013 6.6±0.3 6.69 2.9 1.3 18.6±0.9 19.1 2.3 2.8

GBW10014a 3.4±0.2 3.42 1.0 0.7 14.9±0.4 15.4 1.0 3.2

GBW10194 7.6±0.2 7.53 0.8 −0.9 36.0±2.0 37.7 0.8 4.8

GBW10011a 1.8±0.1 1.75 0.8 −3.0 2.2±0.1 2.1 1.7 −3.1

GBW10015a 4.1±0.2 4.15 1.4 1.3 40.0±2.0 1.5 0.7 3.7
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从表 5可以看出磷的相对标准偏差 0.7%—2.9%，钾的相对标准偏差在 0.5%—2.4%，同时可以看

出磷、钾的测定值与标准值相吻合，相对误差（RE）均小于±5.0%，由此可见，该方法的精密度和准确性

高，重复性好，能满足不同种类植物的检测要求. 

2.5.5    加标回收试验

选取灌木枝叶 （GBW07603） 、黄豆 GBW10013（GSB-4） 、圆白菜 GBW10014a（GSB-5a） 、小麦

GBW10011a（GSB-2a）4个成分分析标准物质，每个样品平行进行 6次加标回收实验，样品回收率实验

结果见表 6.
 
 

表 6    加标回收试验结果 （n=6）

Table 6    Recovery test of the method （n=6）
 

样品名称
Sample name

测定元素
Element

测定值/（g·kg−1）
Testing

加标测定值/（g·kg−1）
Determination of spiked samples

标准加入量/（g·kg−1）
Spiked standard materials

加标回收率/%
Recovery

GBW07603
磷 1.03 3.62 2.5 104

钾 9.85 15.0 5.0 103

GBW10013
磷 6.69 9.02 2.5 93

钾 19.1 24.2 5.0 102

GBW10014a
磷 3.42 5.78 2.5 94

钾 15.4 20.7 5.0 106

GBW10011a
磷 1.75 4.02 2.5 91

钾 2.13 7.44 5.0 106
 

由表 6中的数据可以看出，植物磷的测定用加标回收实验来控制，加标回收率的测定均值在

91%—104%之间,植物钾的测定用加标回收率来控制，加标回收率的测定均值在 103%—106%之间，

说明加标回收率实验很准确. 

3    结论（Conclusion）

分别采用 H2SO4-H2O2 、HNO3-HClO4、王水-H2O2、HNO3-H2O2 等 4种酸消解方法对植物样品（枝

叶）进行电热板消解前处理，比较了不同酸体系对植物标准样品中磷、钾元素测定结果的影响. 结果表

明，H2SO4-H2O2 消解法总消解时间耗时长且消解效果较差，可能与 H2SO4 的沸点过高有关；HNO3-
HClO4 消解法，消解时间仅需约 2.5 h即可完全消解，且消解液澄清，但高氯酸是一种强酸，属于易爆

品，操作风险高；王水-H2O2 的消解过程中易发生剧烈反应，导致溶液溢出影响测定结果；而 HNO3-
H2O2 消解法，仅约 1.5 h即可消解完全得到黄色的澄清液体，用时最短，易于操作，相对安全，是最佳的

消解体系. 采用 HNO3-H2O2 消解方法进行前处理，结合 IPC-OES测定方法，测得灌木枝叶标准植物样

品中磷、钾的含量准确度和精密度满足相关标准要求.
优化了 HNO3-H2O2 消解前处理方法，发现在加酸的操作过程中，加酸量变化±10%不会对测定结

果产生显著影响，但消解温度影响较大. 经过优化，确定最优的消解流程为：称取样品 0.1000 g置聚四

氟坩埚中，依次加入 5.0 mL HNO3 和 2.0 mL H2O2，加盖放置通风橱电热板上，150—180 ℃ 消解 15 min，

取下盖子并继续蒸至约 1.0 mL. 采用优化后的方法对 8种不同植物标准物质进行测定，测定值均在标

准范围内，精密度和准确度也满足要求；对 4种不同植物标准物质进行加标回收实验，磷和钾的回收率

均值分别为在 91%—104%和 103%—106%. 实验结果显示，利用 HNO3-H2O2 消解结合 IPC-OES技术

可以方便、安全地测定植物样品中的磷和钾含量. 测定结果具有满足要求的精密度、准确度以及回收

率，在推广应用方面具有良好的适用性.
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