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超声消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定土壤和沉积物中的硅

孔胜男，许实*

（上海交通大学分析测试中心，上海 200240）

摘要： 利用电感耦合等离子体发射光谱法 (ICP-OES) 分析土壤和沉积物中硅元素的含量，样品分解方法多

采用酸溶法和熔融法。硅在浓酸溶液中与氢氟酸反应形成易挥发的四氟化硅，加热造成硅的损失。熔融法

可以处理土壤和沉积物样品，但会引入大量的盐，基体效应较大、检出限高。本文建立了超声密闭酸溶，

ICP-OES 测定土壤和沉积物中硅含量的方法。样品经稀王水、氢氟酸和双氧水在超声仪中密闭消解、

定容稀释后，用配备耐氢氟酸进样系统的 ICP-OES 进行测定。测试时，选取 251.611nm 为硅的分析谱线，

标准曲线在 5～50mg/L 范围的相关系数大于 0.99997，方法检出限为 0.0395mg/g。采用本方法测定不同类型

土壤和沉积物标准物质，测定结果的相对标准偏差 (RSD) 在 0.26%～0.54%，相对误差在−0.28%～0.25%；

实际样品的 RSD 在 0.52%～0.77%。经国家标准物质 GBW07401a、GBW07405a、GBW07377、GBW07379
验证，硅元素的测定值与标准值一致；同时用 X 射线荧光光谱法测定这四种国家标准物质中的硅含量，

两种方法的分析结果基本相符。
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要点：

(1) 测定土壤和沉积物中硅时采用超声加热法消解样品，操作简便，成本低。

(2) 在密闭条件下用稀王水-氢氟酸消解样品，避免氟化硅损失，结果准确。

(3) 消解样品时加入双氧水，加速反应过程，提高反应效率，快速、高效。

中图分类号： O657.31；X833　　　　文献标识码： A

硅元素被国际土壤界认为继氮、磷、钾之后的

第四种植物营养元素［1］。硅对植物的形态特征、生

理特征和植物体内其他营养元素的分布有一定影响。

硅可以促进植物生长，提高光合作用，提高根系活力，

增强抗病能力，提高植物产量等［2］。土壤中硅的含

量差异较大，形态也多种多样，主要有石英、二氧化

硅以及硅酸盐或铝硅酸盐，其含量测定尤为重要［3-4］。

土壤和沉积物中硅含量测定的报道诸多，主要

有分光光度法、X射线荧光光谱法 (XRF)、激光诱导

击穿光谱技术和电感耦合等离子体发射光谱法

(ICP-OES)［5-10］。分光光度法操作繁琐、要求高，

不适合批量样品测试［11］。行业标准《土壤和沉积

物 无机元素的测定 波长色散 X射线荧光光谱法》

(HJ 780—2015)中采用XRF法需要高温熔融制样［12］，

并且建立校准曲线比较繁琐。激光诱导击穿光谱技

术的测试结果与标准值基本吻合［13］，准确度有待

提高。ICP-OES法具有分析速度快、线性范围宽、

检出限低、准确度高，并且能同时分析多种元素

的优点，得到了广泛应用。ICP-OES法测定硅含量

的前处理方法主要有碱性熔剂熔融制样或多种混合

酸消解样品。行业标准《土壤和沉积物 11种元素的

测定 碱熔-电感耦合等离子体发射光谱法》(HJ 974
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—2018)采用碱性熔剂高温熔融，酸解后利用 ICP-
OES法测定土壤和沉积物中硅含量。王龙山等［14］

报道了一种采用高温熔融，超声提取 ICP-OES测定

岩石、水系沉积物和土壤样品中硅含量的方法。

余浪等［3］报道了一种采用盐酸-硝酸-氢氟酸混合酸，

100～110℃ 微波消解样品，以铑为内标，基体匹配法

测定硅含量的方法。杨娜等［15］采用微波消解，

ICP-OES法测定硅含量。采用 ICP-OES法测定硅含

量时，碱熔法引入大量盐，测试时会有基体干扰；浸

提法只能测定有效硅含量；微波消解设备相对昂贵；

传统消解方法易造成硅挥发损失。因此，亟需开发

一种前处理简单、效率高、准确度高、经济实惠的测

定土壤中全硅含量的方法。

用超声作为样品前处理有诸多报道，包括超声

消解电感耦合等离子体质谱法 (ICP-MS)测定烟丝

中钾钠钙镁元素含量［16］、超声辅助逆王水提取

ICP-MS测定 PM2.5 颗粒物中 24种金属元素含量［17］，

以及超声波水浴消解 ICP-MS法测定土壤中Mn、Co、
As、Ag、Cd、Sb和 Bi元素含量［18］。在这些报道中，

主要采用超声提取或超声辅助半消解测定样品中部

分元素，这些元素稳定并且比较容易提取。本文在

超声消解基础上，考虑混合酸消解时氢氟酸与硅反

应生成的氟化硅易挥发损失、难以准确测定的特点，

采用稀王水-氢氟酸-双氧水在密闭条件下超声消解

样品，并对是否超声、是否密闭、超声条件及双氧水

的加入量进行探讨，采用 ICP-OES测定硅元素含量。

将建立的方法测定国家标准物质 GBW07401a
(GSS-1a)、GBW07405a (GSS-5a)、GBW07377 (GSD-26)、
GBW07379 (GSD-28)中硅含量，并与 XRF结果进行

对比，验证了方法的准确性和可靠性。 

1　实验部分 

1.1　仪器与工作参数
Avio  500型电感耦合等离子体发射光谱仪

(美 国 PerkinElmer公 司 )； 超 纯 水 机 (MILLI-Q
ADVANTRGE A10)；超声波清洗机 (春霖公司)。

仪器谱线范围 163～782nm；耐氢氟酸系统；功率

1400W；进样量 1.5mL/min；等离子气流速 12L/min；
辅助气流速 0.5L/min；雾化气流速 0.7L/min；径向观

测方式。硅的分析谱线有 251.611nm、212.412nm、

288.158nm、252.851nm等，根据分析谱线的选取原

则，分析应该选择灵敏度高、干扰少、线性范围宽的

谱线，同时参照仪器推荐，最终选取元素的分析谱线为

Si 251.611nm。 

1.2　主要试剂
硝酸 (CMOS纯 ， 高 纯 半 导 体 级 )； 盐 酸

(CMOS纯，高纯半导体级)；氢氟酸 (CMOS纯，高纯

半导体级)；双氧水 (优级纯)；硅标准溶液 (1000mg/L)：
购自国家有色金属及电子材料分析测试中心。 

1.3　样品和标准物质
土 壤 实 际 样 品： 在 云 南 松 林 内 设 置 一 块

20m×20m样地。在样地内按照 S形路线，选取 9个

点，采集 0～10cm表层土壤样品混合成一份样品，每

份样品进行编号。样品带回实验室进行风干，去除

石块和根系，研磨，过 100目筛，部分样品用于测试

分析。编号分别为 8、18、23、28、31作为实际样品

测试。

标准物质 GBW07401a (GSS-1a)：暗棕壤，黑龙

江西林铅锌矿区土壤，采用 XRF法及重量法定值。

GBW07405a (GSS-5a)：黄红壤，江西七宝山多金属矿

区土壤，采用 XRF法及重量法定值。GBW07377
(GSD-26)：水系沉积物成分标准物质，西藏纳木错沉

积岩区，采用容量法定值。GBW07379  (GSD-28)：
水系沉积物成分标准物质，云南兰坪铅锌矿区，采用

容量法定值。以上标准物质都是中国地质科学院地

球物理地球化学勘查研究所研制。 

1.4　样品溶液和标准溶液的制备
样品溶液：准确称取  0.05～0.10g样品置于

50mL离心管中，精确至 0.0001g，加入 20mL水润湿，

加 6mL王水、6mL氢氟酸、6mL双氧水，密封后于

75℃ 超声 1h，待溶液冷却至室温后转移至 1000mL
塑料容量瓶中，用超纯水定容后摇匀，待用。若浓度

过高，用超纯水稀释后测定样品；若有不溶物，静置

过夜后取上清液测定样品。

标准溶液：分别移取硅元素标准溶液 (1000mg/L)
0、0.5、1、1.5、2、3、5mL于 6支 100mL容量瓶中，

分别加入 2% 硝酸定容，配制成浓度为 0、5、10、15、
20、30、50mg/L系列的标准溶液。 

2　结果与讨论 

2.1　样品前处理对硅含量测试结果的影响
土壤和沉积物中硅含量测定方法是：样品先与

碱性熔剂熔融，熔融物经酸溶解后用 ICP-OES进行

测定。样品前处理操作繁琐，且熔融过程引入了大

量碱金属，测定时基体效应明显。本文采用超声密

闭混合酸 (稀王水-氢氟酸-双氧水)消解土壤和沉积

物中的硅，测定时用耐氢氟酸系统，并且定容至

1000mL减少基体效应。为确定密闭条件、超声条件
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及双氧水的加入量对样品前处理的影响，进行了不

同消解条件下的对比实验。 

2.1.1　不同消解条件对样品测试结果的影响

以 GBW07401a (GSS-1a)为例，在相同的酸浓

度、密封条件及反应时间 (1h)内，对样品分别进行静

置、75℃ 加热及 75℃ 超声处理，测试结果列于表 1，
并计算测试结果的相对误差。样品溶液加酸后，静

置条件下测试结果明显偏低；75℃ 加热时测试结果

有所提高，但测试结果仍偏低；75℃ 超声处理样品时，

测定值与理论值符合。超声的空化作用及非线性效

应有利于样品溶液的分散及促进化学反应进行，加

速样品消解。因此，消解土壤和沉积物样品中的硅

时，需要在 75℃ 下超声处理样品。 

2.1.2　密闭效果对样品前处理的影响

为确定密闭效果对样品前处理的影响，以

GBW07401a(GSS-1a)为例，在相同的酸浓度、超声

温度及时间内 (1h)，进行了敞口、半封闭、密闭不同

条件下处理样品，测试结果与理论值的相对误差越

来越小 (表 2)。敞口或半封闭条件下消解样品，测试

结果偏低；全封闭效果较好。可能是因为敞口或半

封闭时，反应生成的四氟化硅易挥发损失，导致测试

结果偏低，而密封条件下避免了硅的损失。超声消

解样品，密闭条件下压力增加，与非密闭条件相比，

相当于增加了温度和压力，样品在温度与压力的双

重作用下消解速率加快，反应时间减少。因此，消解

土壤和沉积物样品时需要采用密闭条件。 

2.1.3　超声温度对样品前处理的影响

为确定超声温度对样品前处理的影响，以

GBW07401a(GSS-1a)为例，在相同的酸浓度、密封

条件及反应时间 (1h)内，对样品分别进行不同温度

下超声处理，测试结果列于表 3，并计算测试结果的

相对误差。室温 (25℃)及 45℃ 超声处理后，测试结

果均偏低；75℃ 超声 1h，测试结果与理论值相符；温

度升高至 85℃，测试结果与理论值基本相符。低温

条件下超声对消解效果影响不明显，可能只是分散

作用；随着超声温度升高，超声与加热的双重作用使

消解速率逐渐加快。温度太低不利于消解反应的进

行，需要很长时间才能消解完全；温度太高，可能会

影响离心管密封效果，导致结果偏低。因此，消解土

壤和沉积物样品中的硅时选择 75℃。 

2.1.4　超声时间对样品前处理的影响

为确定超声时间对样品前处理的影响，以

GBW07401a(GSS-1a)为例，在相同的酸浓度、密封

条件及反应温度下，对样品分别进行不同超声时间

处理，测试结果列于表 4，并计算相对误差。75℃ 下

超声 0.5h，样品大部分已消解完全，超声 1h样品已

消解完全。随着超声时间延长，消解结果逐渐完全

并保持稳定，测试结果与理论值越来越接近，相对误差

也越来越小。为节省时间，选择样品溶液超声 1h。 

2.1.5　超声功率对样品前处理的影响

为确定超声功率对样品前处理的影响，以

GBW07401a(GSS-1a)为例，在相同的酸浓度、密封

条件、超声温度及超声时间内，对样品进行不同功率

超声处理，测试结果列于表 5，并计算测试结果的相

对误差。随着超声功率增加，硅含量测试值逐渐增

大，并与理论值越来越接近，测试值的相对误差也越

来越小。当超声功率增大到一定值，测试结果与理

论值相符。因此，消解样品时选择 300W功率。 

 

表 1    不同消解条件下样品测试结果的比较

Table 1    Comparison of results with different digestion conditions.

序号 实验条件
SiO2 含量测定值

(%)
RSD
(%)

以 SiO2 计平均值

(%)
SiO2 含量认定值及

不确定度 (%)
以 SiO2 计相对误差

(%)

1 静置 39.86　　39.90　　40.26 0.6 40.01 56.60±0.46 −29.31
2 75℃ 加热 51.13　　51.34　　50.92 0.4 51.13 56.60±0.46 −9.67
3 75℃ 超声 57.29　　56.41　　55.71 1.4 56.47 56.60±0.46 −0.23

 

表 2    密闭条件对样品消解效果的影响

Table 2    Influence of different sealing conditions on sample digestion.

序号 密闭方式
SiO2 含量测定值

(%)
RSD
(%)

以 SiO2 计平均值

(%)
SiO2 含量认定值和

不确定度 (%)
以 SiO2 计相对误差

(%)

1 敞口 49.14　　49.14　　48.84 0.3 49.04 56.60±0.46 −13.36
2 半密封 51.07　　50.92　　50.02 1.1 50.67 56.60±0.46 −10.48
3 密闭 57.29　　56.41　　55.71 1.4 56.47 56.60±0.46 −0.23
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2.1.6　双氧水对样品前处理效果的影响

超声条件确定后，为确定双氧水对样品消解的

影响，以 GBW07401a(GSS-1a)为例，在其他条件相

同的情况下，进行了不同添加量的双氧水对样品消

解对比实验，测试结果见表 6，并计算测试结果的相

对误差。相同超声条件下，不加双氧水时，测试结果

明显偏低；加入 3mL双氧水后，测试结果有一定程度

提高，但还是低于理论值；加入 6mL双氧水和加入 9mL
双氧水后测试结果均与理论值相符，因此选择加入

6mL双氧水。

采用稀王水-氢氟酸-双氧水消解试样，75℃ 密

闭条件下超声，可发生的反应有：

HNO3+3HCl= 2H2O+Cl2+NOCl
H2O2+HNO3=HNO2+H2O+O2↑
2H2O2+2HCl=2HClO+2H2O=O2+2HCl+2H2O
Cl2+H2O2=2HCl+O2

3mL盐酸和 1mL硝酸加热时，生成的氯化亚硝

酰和新生的氯气具有较强的氧化性；双氧水与硝酸

反应生成的亚硝酸，它的氧化能力在稀溶液时比

NO3
−离子还强；双氧水与盐酸反应生成的次氯酸具

有很强的氧化性，可以把盐酸氧化成氯气；因此，反

应生成的各种氧化性物质与酸的作用加速了样品溶

解，并且土壤和沉积岩样品分解后的大多数矿物生

成氯化物或氯配离子转入溶液，氯离子的配位作用

 

表 3    超声温度对样品消解效果的比较

Table 3    Comparison of results with different ultrasound temperature.

序号
超声温度

(℃)
SiO2 含量测定值

(%)
RSD
(%)

Si含量平均值

(%)
以 SiO2 计平均值

(%)
SiO2 含量认定值和

不确定度 (%)
以 SiO2 计相对误差

(%)

1 25 40.48　　40.82　　40.82 0.5 19.03 40.71 56.60±0.46 −28.07
2 45 45.59　　45.46　　44.88 0.8 21.18 45.31 56.60±0.46 −19.95
3 75 57.29　　56.41　　55.71 1.4 26.40 56.47 56.60±0.46 −0.23
4 85 55.45　　56.71　　56.18 1.1 26.23 56.11 56.60±0.46 −0.87

 

表 4    超声时间对样品前处理效果的比较

Table 4    Comparison of results with different ultrasound time.

序号
超声时间

(h)
SiO2 含量测定值

(%)
RSD
(%)

Si含量平均值

(%)
以 SiO2 计平均值

(%)
SiO2 含量认定值和

不确定度 (%)
以 SiO2 计相对误差

(%)

1 0.5 50.34　　49.68　　50.38 0.8 23.43 50.13 56.60±0.46 −11.43
2 1 57.29　　56.41　　55.71 1.4 26.40 56.47 56.60±0.46 −0.23
3 2 57.08　　57.10　　56.22 0.9 26.55 56.80 56.60±0.46 0.35
4 3 56.26　　56.50　　56.29 0.2 26.34 56.35 56.60±0.46 −0.44

 

表 5    超声功率对样品前处理效果的测试结果比较

Table 5    Comparison of results with different ultrasound powder.

序号 超声条件
Si含量测定值

（%）

RSD
（%）

Si含量测定平均值

(%)
以 SiO2 计平均值

（%）

SiO2 含量认定值

及不确定度（%）

以 SiO2 计相对误差

（%）

1 75℃ 超声功率 120W 56.44　　55.64　　55.39 1.0 26.09 55.82 56.60±0.46 −1.38
2 75℃ 超声功率 240W 55.90　　55.97　　55.75 0.3 26.10 55.87 56.60±0.46 −1.29
3 75℃ 超声功率 300W 57.29　　56.41　　55.71 1.4 26.40 56.47 56.60±0.46 −0.23
4 75℃ 超声功率 360W 56.50　　56.95　　56.97 0.5 26.55 56.80 56.60±0.46 0.35

 

表 6    不同添加量的双氧水对样品进行消解测试结果比较

Table 6    Comparison of results with different amounts of hydrogen peroxide added.

序号
双氧水用量

（mL）
Si含量测定值

（%）

RSD
（%）

Si含量测定平均值

(%)
以 SiO2 计平均值

（%）

SiO2 含量认定值

及不确定度（%）

以 SiO2 计相对误差

（%）

1 0 42.89　　42.25　　42.44 0.8 19.88 42.53 56.60±0.46 −24.86
2 3 50.30　　48.97　　48.50 1.9 23.02 49.26 56.60±0.46 −12.97
3 6 57.29　　56.41　　55.71 1.4 26.40 56.47 56.60±0.46 −0.23
4 9 55.92　　55.73　　56.78 1.0 26.24 56.14 56.60±0.46 −0.81
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进一步加速了样品溶解。稀酸处理样品，生成的氟

化硅与水反应生成氟硅酸和硅酸。3SiF4+4H2O=
2H2SiF6+H4SiO4，促进大量硅元素进入水溶液，减少

了 SiF4 气体含量，抑制硅元素损失。采用稀王水-氢
氟酸-双氧水消解试样，大大提高了反应效率，缩短反

应时间，简化了前处理操作。表明土壤和沉积物中

硅的测定可采用稀王水-氢氟酸-双氧水在全封闭条

件下，75℃ 超声 1h，测试结果准确。 

2.2　校准曲线和方法检出限
将配制好的标准溶液在仪器工作条件下进行测

定，分析线 251.611nm，以 Si元素浓度为横坐标、强

度为纵坐标，采用线性计算截距的方式，绘制标准曲

线 。Si元 素 线 性 回 归 方 程 为 ： y=3573.41847x−
430.08986，相关系数为 0.999974，在 5～50mg/L范围

内线性良好。在最优工作条件下，按照实验方法，连

续测定 11次 2% 硝酸空白溶液，硅含量测试结果

（mg/L）分别为 ： 0.145、 0.147、 0.146、 0.145、 0.146、
0.145、0.146、0.145、0.144、0.144、0.144。以测试结

果的 3倍标准偏差乘以稀释倍数 (按称重 0.1g，定容

到 1000mL)，计算方法检出限为 0.0395mg/g。 

2.3　方法精密度和准确度验证
选取不同种类的国家标准物质 GBW07401a、

GBW07405a、 GBW07377、 GBW07379进 行 测 试 ，

每个标准物质平行分析 11 次。计算平均值与标准

值之间的相对误差 (%)来衡量方法准确度；计算 11

次平行测定的相对标准偏差 (RSD)来衡量方法精密

度。由表 7可知，RSD在 0.26%～0.54%，说明方法

精密度良好。ICP-OES测定值与标准值的相对误差

在−0.28%～0.25%，说明方法准确度良好。 

2.4　不同分析方法测试结果比对
为确定该方法的实用性，选取了不同硅含量的

土壤实际样品，样品编号分别为 8、18、23、28、31，
每个样品称取 5个平行样品，用本文的超声法快速

消解样品并测试，同时用 XRF法进行测定 (三次测

定，给出平均值)。由表 8测试结果可知，实际样品两

种方法比对发现，结果有部分偏差，两种方法的相对

误差在−12.6%～27.1%，说明这两种方法测定结果偏

差较大。而采用本文方法测定不同硅含量土壤样品

的 RSD为 0.52%～0.77%，测试结果精密度良好，表

明本文方法适用于实际样品测试。

对国家标准物质 GBW07401a、GBW07405a、
GBW07377、GBW07379也同时采用 XRF法测定

(三次测定，给出平均值)进行测试比对。由表 9测试

结果可知，本文方法与 XRF测试结果有部分偏差，

相对误差在−0.65%～4.80%。根据行业标准《土壤和

沉积物 无机元素的测定 波长色散 X射线荧光光谱

法》(HJ 780—2015)可知，国家有证标准物质中元素

含量在 5% 以上时 ，误差要求在 5% 以内 ，除了

GBW07405a在认定值范围内，其余三个标准物质均

在 XRF测量误差范围以内。 

 

表 7    方法精密度和准确度实验

Table 7    Precision and accuracy tests of the method.

标准物质编号
Si含量测定值

(%)
RSD
(%)

Si含量测定

平均值 (%)
以 SiO2 计

平均值（%）

SiO2 含量认定值

及不确定度（%）

以 SiO2 计

相对误差（%）

GBW07401a

56.91 56.80 56.84

0.40 26.52 56.74 56.60±0.46 0.25
56.22 56.93 56.65

56.99 56.71 56.91

56.69 56.50

GBW07405a

61.48 61.18 61.81

0.31 28.68 61.35 61.52±0.39 −0.28
61.16 61.33 61.25

61.21 61.21 61.44

61.36 61.38

GBW07377

63.50 63.17 63.75

0.26 29.65 63.43 63.48±0.43 −0.08
63.52 63.47 63.43

63.35 63.28 63.56

63.24 63.50

GBW07379

69.38 69.98 69.21

0.54 32.62 69.75 69.66±0.6 0.13
70.15 69.79 70.08

69.87 70.17 69.76

69.12 69.70
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3　结论
建立了超声快速消解 ICP-OES法快速测定

土壤和沉积物中硅元素含量的分析方法。通过

优化样品前处理条件，对密闭条件、超声时间、

超声温度及双氧水加入量进行筛选，选择合适的

分析谱线，测定了土壤和沉积物国家标准物质

GBW07401a、GBW07405a、GBW07377、GBW07379

中的硅含量，并进行了精密度及准确度实验，其

相对标准偏差 (RSD)在  0.26%～0.54%，相对误差

在−0.28%～0.25%。并通过实际样品测试，验证

了本文方法的适用范围。

与 XRF法测试结果对比，本文方法操作简便、

成本低，适用于大批量样品中易挥发元素硅的

测定，对于其他易挥发元素的测定需要进一步

探索。
 

Determination  of  Silicon  in  Soil  and  Sediment  by  ICP-OES  with  Rapid
Ultrasonic Digestion

KONG Shengnan，XU Shi*

（Instrumental Analysis Center, Shanghai Jiaotong University, Shanghai 200240, China）

HIGHLIGHTS
(1) When determining silicon in soil and sediment, ultrasonic heating method is used to digest the sample, which is

easy to operate and cost-effective.
(2)  Dissolve  the  sample  with  dilute aqua  regia-hydrofluoric  acid  under  sealed  conditions  to  avoid  loss  of  silicon

fluoride, ensuring accurate results.
(3)  Adding  hydrogen  peroxide  during  sample  digestion  accelerates  the  reaction  process,  improves  reaction

efficiency, and is fast and efficient.

 

表 8    实际样品测试结果比对

Table 8    Comparison of analytical results of SiO2 content in actual samples.

实际样品编号
本文方法 Si含量测定值

(%)
RSD
（%）

Si含量测定平均值

(%)
XRF法 Si含量测定值

(%)
相对误差

(%)
样品 8 29.98 29.72 30.18 29.68 29.90 0.68 29.89 26.12 −12.60
样品 18 12.13 12.03 12.22 12.04 12.06 0.66 12.10 15.38 27.10
样品 23 14.91 15.11 14.95 14.93 15.17 0.77 15.01 17.07 13.70
样品 28 29.93 29.75 29.80 29.86 30.15 0.52 29.90 27.67 −7.46
样品 31 31.81 31.65 31.96 31.66 31.54 0.52 31.72 29.28 −7.69

 

表 9    标准物质测试结果比对

Table 9    Comparison of analytical results of SiO2 content in national standard substances.

标准物质编号
本文方法 Si含量

测定平均值 (%)
RSD
（%）

XRF法 Si含量

测定值 (%)
以 SiO2 计 XRF法

测定值 (%)
SiO2 含量认定值

及不确定度（%）

以 SiO2 计本文方法与

XRF法相对误差 (%)
GBW07401a 26.52 0.40 27.69 59.24 56.60±0.46 4.66
GBW07405a 28.68 0.31 28.57 61.12 61.52±0.39 −0.65
GBW07377 29.65 0.26 31.10 66.53 63.48±0.43 4.80
GBW07379 32.62 0.54 33.17 70.96 69.66±0.6 1.87
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ABSTRACT： The  literature  provides  references  for  the  accurate  determination  of  silicon  content  in  soil  and

sediment by inductively coupled plasma-optical emission spectrometry (ICP-OES). Sample decomposition methods

often use acid dissolution or melting methods. Silicon reacts with hydrofluoric acid in concentrated acid solution to

form volatile silicon tetrafluoride, which is lost due to heating. The melting method can process soil and sediment

samples,  but  it  introduces  a  large  amount  of  salt,  a  significant  matrix  effect  and  high  detection  limit.  This  article

describes a method for determining silicon content in soil and sediment using ultrasonic sealed acid dissolution and

ICP-OES.  After  the  sample  was  dissolved  in  dilute  aqua  regia,  hydrofluoric  acid,  and  hydrogen  peroxide  in  an

ultrasonic  apparatus  and  diluted  to  a  constant  volume,  the  sample  was  measured  using  ICP-OES equipped with  a

hydrofluoric  acid  resistant  injection  system.  During  ICP-OES  testing,  251.611nm  was  selected  as  the  analytical

spectral  line  for  silicon.  The  correlation  coefficient  of  the  standard  curve  in  the  range  of  5mg/L  to  50mg/L  was

greater than 0.99997, and the detection limit of the method was 0.0395mg/g. This method was used to test different

types  of  soil  and  sediment  standard  substances,  with  relative  standard  deviations  (RSD)  ranging  from  0.26%  to

0.54% and relative errors ranging from −0.28%−0.25%. The actual sample testing RSD range from 0.52% to 0.77%.

Verified by national  standard substances  GBW07401a,  GBW07405a,  GBW07377,  and GBW07379,  the  measured

values  of  silicon  element  were  consistent  with  the  standard  values.  At  the  same  time,  X-ray  fluorescence

spectrometry  was  used to  determine  the  silicon content  in  these  four  national  standard  substances,  and the  results

were consistent.
KEY WORDS： silicon； soil;  sediment； ultrasonic  sealed  digestion； inductively  coupled  plasma-optical  emission
spectrometry
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