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微波消解
!"#$%&'

法测定配合饲料中无机元素

辛国省!

!

)

!李爱华!

!

)

!巫 亮!

!

)

!邱小琮!

!

)

#

!8

宁夏大学生命科学学院"宁夏 银川
(9'')!

$

)8

宁夏饲料工程技术研究中心"宁夏 银川
(9'')!

%

摘要!采用
:4;

"

<:

)

;

)

酸溶体系对动物饲料样品进行微波密闭消解!利用电感耦合等离子发射光谱法"

2.*<

,31

#对样品中
.=

$

1

$

*

$

>

$

?

@

$

4=

$

AB

$

.C

$

?D

和
ED

等无机元素含量进行测定%结果表明!该方法的相对标准偏

差均小于
9F

&通过添加标准回收试验!回收率为
G$8(F

!

!!$8"F

%因此!该方法具有良好的准确度和精密度!

通过验证分析数据的可靠性!认为可满足动物饲料样品多元素同时检测的要求!为研究动物饲料矿物质元素含量

以及在生产中科学应用矿物质元素与添加剂提供技术支持%

关键词!动物饲料&微波消解&电感耦合等离子体发射光谱&常量元素&微量元素

中图分类号!

1#!&8)

!!!

文献标识码!

,

!!!

文章编号!

!''!<'&)G

#

)'!!

%

'(<!"#$<'"

""

!

饲料是动物获得矿物质元素的主要来源"饲料

中矿物质元素含量变化直接影响动物机体矿物质水

平"饲料中矿物质元素的缺乏或过量均可引起动物

矿物质营养不平衡"进而导致动物生产力下降"产品

品质降低以及潜在的环境污染&

!<9

'

(重视研究和监

测动物饲料中矿物质元素含量"对于在饲料生产中

科学应用矿物质元素与添加剂"保障畜禽健康"提高

畜禽生产力水平和产品品质以及减少环境污染等方

面均有重要意义&

&<!'

'

(然而"当前饲料中矿物元素

的测定主要集中于采用原子吸收光谱仪)称量分析)

滴定分析)比色分析和化学沉淀等不同方法相结合"

对不同的检测指标需要有相应的仪器和方法"这样

对于待测指标多的样品来讲"必然会出现操作繁琐)

工作量大和费用高的现象&

!!<!$

'

(

电感耦合等离子体发射光谱法#

2.*<,31

%具有

灵敏度高)动态范围宽)可同时测定多种元素等优

点"已被广泛应用于农业)食品)化工等无机元素的

含量测定&

!9<!&

'

(微波密闭消解技术与传统消解技术

相比具有加热快)升温高)消解能力强"缩短溶样时

间"空白值低"挥发损失少和样品污染低的特点"提

高分析的准确度和精密度"同时可降低劳动强

度&

!(<)'

'

(本研究采用微波密闭消解
2.*<,31

法对

动物配合饲料中
!)

种无机元素进行测定和分析"筛

选适合配合饲料样品消解的酸溶体系和方法"验证

分析数据的可靠性"以期为研究动物饲料矿物质元

素含量以及在生产中科学运用矿物质元素与添加剂

提供技术支持(

(

!

材料与方法

(8(

实验仪器及操作参数
!

全谱直读电感耦合

等离子体发射光谱仪#

2+21 ,HI=DJ=

@

B3+

!

1

%$

KL<$'''

型微波消解系统#上海屹尧微波化学技术

有限公司生产%"

2.*<,31

操作*采用
!8!9MK

功

率"载气流为
'8#0

!

NOD

"辅助气流为
'8)0

!

NOD

"冷

却气流为
98'0

!

NOD

"溶液提升量为
)89N0

!

NOD

"

冲洗时间为
)'P

(

(8)

饲料样品
!

饲料分析样品为宁夏饲料工程技

术研究中心提供的复合处理秸秆全价成型饲料"其

组成及营养成分见表
!

(

表
(

!

待测饲料原料组成及营养成分

原料 组成#

F

% 营养成分
!!

营养水平

干苜蓿
!

)98'

消化能#

?Q

!

M

@

%

98"'

稻草
!!

!#8)

粗蛋白#

F

%

!'8!'

玉米
!!

"!8'

总磷#

F

%

'8"!

棉籽粕
!

)8'

钙#

F

%

'8$"

全棉籽
!

$8'

玉米胚浆
!'8'

苹果粉
!

$89

复合尿素
!8#

膨润土
!

"8'

预混料
!

'89

"

收稿日期*

)'!'<'G<!(

!!

接受日期*

)'!'<!!<)'

基金项目*国家自然科学基金重点项目#

"'(&'!(9

%

作者简介*辛国省#

!G(G<

%"男"山东安丘人"讲师"博士"主要
从事家畜矿物质营养学研究(

3<N=O7

*

ROD

@

C6PSBD

@#T

=S668U6N8UD

通信作者*李爱华
!

3<N=O7

*

,OSC=7O#

#

DRC8BHC8UD
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试验试剂
!

:4;

"

和
:

)

;

)

均为优级纯"去

离子水#

P=VJ6VOCP=VOCN&!!/5

%"

.=

)

1

)

*

)

>

)

?

@

)

4=

)

AB

)

.C

)

?D

)

ED

)

.6

)

?6

系列标准液(

(8+

样品制备及处理
!

饲料样品经烘干后粉碎"

过
9'

目筛"混匀备用"取
'8"''

@

样品"按照微波消

解程序#表
)

%进行消解"消解好的样品用去离子水

直接定容至
!'' N0

"摇匀待测(本研究采用

:4;

"

<:

)

;

)

酸溶体系"在满足检测要求的条件下

对消解酸溶剂的选择进行简化"操作方便"空白值降

低"工作效率提高(

)

!

结果与讨论

)8(

分析波长的选择和检出限
!

2.*<,31

法对

每个元素的测定有多条可选择特征谱线"且具有同

步背景校正功能"为此"试验中对每个元素选择
)

!

"

条特征谱线"综合分析其强度)干扰情况及稳定

性"选择出谱线干扰少"精密度高的分析线#表
"

%(

表
)

!

微波消解程序

消解试剂
9N0:4;

"

!N0:

)

;

)

程序
! )

功率#

K

%

&'' G''

时间#

NOD

%

9 9

温度#

W

%

!)' !9'

压力#

M*=

%

!)!98G'' !9!G8#(9

表
*

!

元素分析线和检出限

!!

项目
.= 1 * > ?

@

4= AB .C ?D ED .6 ?6

谱线#

DN

%

"!(8G !#'8( !#98G (&&8$ )#'8) 9#G89 )9G8G ")(8" )9(8& )!"8# ))#8& )'$89

检出限
'8''# '8')) '8') '8''9 '8''# '8''& '8''$ '8''G '8''" '8''9 '8''$ '8''9

平均值#

$

@

!

@

%

$$9)8$'!##98)'")))8G'&9$98#'"$)"8&'!"'989' "($8'' !)8&$ ($8(9 "98!' '8"$ '8&)

+1X

#

F

%

!8(#$ $89"" "8#)& )8&9$ !8G#G !89$( )8))! )8")9 !8G9" !8'(! )8&&9 "8!$#

!

注*样本量
DY#

(

)8)

饲料样品中各元素测定结果
!

将待测样品

按照样品制备与处理方法平行
#

次"用
2.*<,31

进

行测定(结果显示"所有测定结果的相对标准偏差

均小于
9F

"表现为较高的精密度"同时验证本方法

具有较高的精确度#表
$

%(

表
+

!

样品回收率测定

元素
加入量

#

$

@

!

@

%

回收量

#

$

@

!

@

%

回收率

#

F

%

.= $'8' "G8!$' G(8G

1 )'8' ))8#&' !!$8"

* $'8' "(8#(' G$8(

> 9'8' 9!8!9' !')8"

?

@

$'8' $!8!"' !')8#

4= )'8' )!8'!' !'98!

AB !'8' G8(&' G(8&

.C !8' '8G&" G&8"

?D !8' '8G9" G98"

ED !8' '8G(! G(8!

.6 '8) '8)!" !'&89

?6 '8) '8)!" !'&89

)8*

加标回收试验
!

按照
!8$

方法处理样品"对

饲料样品处理后进行加标回收试验(结果表明"回

收率为
G$8(F

!

!!$8"F

"可见本方法有较高的准

确度"可满足样品检测要求(

*

!

结论

采用微波消解技术和
2.*<,31

法对家畜配合

饲料中无机元素
.=

)

*

)

1

)

>

)

?

@

)

4=

)

AB

和
.C

等的

含量进行了测定"相对偏差分析和加标回收试验证

明了该方法具有良好的准确度和精密度"验证了分

析数据的可靠性"可满足样品多元素指标同时检测

要求(因此"对待检测矿物元素指标较多的饲料样

品进行分析时可选用本方法"一定程度上可简化操

作过程"降低劳动强度"提高样品分析效率(
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7=ǸPCDHBVIO77=

@

BU6DHOJO6DPODJSBJV6

Z

OUP

&

Q

'

8

1N=77+CNOD=DJ+BPB=VUS

"

!GGG

"

")

*

!G!<!G$8

&

!'

'

!

;

@

B̀B*;

"

;

@

CDN6HBHB[>

"

?UX6]B770+8,UUB

Z

J<

=̀O7OJ

T

6\NODBV=7PC

ZZ

7BNBDJP`

T

KBPJ,\VOU=DX]=V\

@

6=JP

&

Q

'

81N=77 +CNOD=DJ +BPB=VUS

"

!GG&

"

!G

*

!G"<)''8

&

!!

'

!

刘坚"李静威"兰海"等
8

雪莲果不同部位的营养成分

分析&

Q

'

8

草业学报"

)''G

"

!#

#

$

%*

)"&<)$'8

&

!)

'

!

黄有得
8

河曲马牧草和全血矿物质营养状况的研究

&

Q

'

8

草业学报"

)'''

"

G

#

"

%*

")<"98

&

!"

'

!

屠焰"刁其玉"张蓉"等
8

杂交构树叶的饲用营养价值

分析&

Q

'

8

草业科学"

)''G

"

)&

#

&

%*

!"&<!"G8

&

!$

'

!

杨跃霞"刘大林"韩建国"等
8

外源
,[,

对
4=.7

胁迫

下紫花苜蓿矿质元素和脯氨酸含量的影响&

Q

'

8

草业

科学"

)'!'

"

)(

#

9

%*

9(<&!8

&

!9

'

!

孙勇"杨刚"张金平"等
82.*<,31

法测定玉米秸秆中

的微量元素含量 &

Q

'

8

光谱学与光谱分析"

)''(

"

)(

#

&

%*

"(!<"("8

&

!&

'

!

方奕文"郝志峰"宋一兵"等
82.*<,31

法测定六氟磷

酸锂中
)!

种杂质元素&

Q

'

8

光谱学与光谱分析"

)''9

"

)9

#

)

%*

)#'<)#)8

&

!(

'

!

>CPP: ?

"

AVBPBDOCP8,

ZZ

7OU=JO6DP6\NOUV6]=IBHO<

@

BPJO6DJBUSDO

b

CB\6VB7BNBDJ=7=D=7

T

POP

&

Q

'

8Q6CVD=76\

,D=7

T

JOU=7.SBNOPJV

T

"

!GG)

"

"$"

*

(##8

&

!#

'

!

金钦汉
8

微波技术在分析化学中的应用&

Q

'

8

分析化

学"

!GG#

"

)&

#

(

%*

&&#8

&

!G

'

!

陈素兰"胡冠九"陈波"等
8

微波消解
2.*<,31

法测定

土壤及底泥等中常量及微量元素&

Q

'

8

干旱环境监测"

)''&

"

)'

#

)

%*

&G<()8

&

)'

'

!

韩超"刘翠平"詹秀明
8

微波消解
%

等离子体原子发射

光谱法测定羊栖菜中的微量元素&

Q

'

8

分析科学学报"

)''#

"

)$

#

!

%*

G!<G"8

,-.-/0123.14245124/

6

3217-8-0-2.91254/0:835--;<

=

017/4>3?-;1

6

-9.142!"#$%&'
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