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应用扫描电镜和 X 射线能谱仪

定量分析植物组织中的多种矿质元素
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l 材料和方法

取 6 个待侧植物样品
,

按植物矿质元素化学常规分析方法的要求进行化学分析
.

取 1

号植物样品的化学分析数据作为能谱分析的标准数据
.

取待侧样品 3 8 左右
,

进行干灰化
,

并用下式算出灰化率
: w = w汀w :

式中
. w 为植物样品的灰化率 , w :

为样品的重 t ( p ,
钩 为徉品灰分的重 t ( s)

。

将灰化祥品在压片机上压成薄片
,

喷碳
,

即成能谱分析用的待侧样品
。

仪器及条件
:

用 s EM 505 扫描电镜
, E O A x 9 10 0 / 6 0 能谱仪

.

能谱测试条件为
:

加速电压

巧 vk
,

束流 2。 , m ,

束斑 5 00
n m

,

放大倍数 60 倍
, T v 扫描方式

,

样品表面距末镜极靴 34

m m
,

样品倾角 巧
, , x 射线起飞角 36

.

23
, ,

分析活时间 1 0 0 5 ,

计数率 4 000 c sP
.

取 1 号植物待测样品
,

收集 x 射线能谱
,

把其化学分析数值作为标准数据
,

翰入能谱仪

内
,

建立植物徉品标准文件
。

定 t 方法
:

收集完待测样品的能谱后
,

启动 s w 9 1 0 0 程序中的 QU人N 定 t 分析程序
,

选

用所有待测元素的 K 。
峰

,

利用标准文件算出每个植物样品灰化后矿质元素的百分含量
,

再

乘以该样品的灰化率
,

即得植物矿质元素的百分含 t
,

用公式表示为
:

aC % = aC
’

纬 x w 式

中
:

aC 写为植物中元素
a
的百分含盘

,

ca
’
环为该植物样品灰化后元素

。
的百分含 t

,

w 为

该植物样品的灰化率
。

2 结果与讨论

6 个不同植物组织的 10 种元素的能谱分析结果 ( E )和化学常规分析的结果 c( )列于表

1( 表中 M n
的单位是 PP m

,

其余为百分含 t )
.

从表 l 可 以看出
,

对于常 t 元素来说
,

能谱分

析的结果与化学常规分析方法的结果吻合的相当好
,

说明能谱定童分析的准确度是符合实

用要求的
.

表 l 还列出了 1 .

植物样品重复灰化 4 次
,

能谱分析的结果 川
,

以及 咬次分析的
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平均值 x
. 、

平均值的标准差机
、

4 次分析的最大绝对误差
e

和文献上给出的两次分析结果

所允许的绝对相差 l e
。

从数据可以看出
, x 。

与 l , C 的值相当接近
,

大部分元素的分析误差均

能达到化学常规分析方法的要求
.

K 元素的能谱分析误差较大
,

可能与样品灰化处理时温度

较高
,

引起 K 元素的损失
,

以及 K 元素在电子束照射下易迁移挥发有关
,

引起 aC 元素能谱

分 析误差较大的原 因可能与 K 元素的郑 峰 ( 3 59 k ey )与 aC 峰的 K a
峰 (3

.

69 kve ) 洛 争 重

叠
,

校正困难有关 (表中的
x
表示可变数字 )

。

表 1 6 个植物组织的 10 种元素能谱 ( )E 及化学 ( c )分析结果

M名 A I 51 P 5 0 K C a

凡 M n

1 . C 0
.

2 6 0 0
.

0 3 0 0
.

17 0 0
.

1 5 0 0
.

1 1 0 0
.

0 8 0 1
.

3 2 0
.

6 5 0 0
.

0 3 4 6 5 3

1 . E 0
.

2 7 0 0
.

0 2 6 0
.

18 0 0
.

1 5 0 0
.

1 1 0 0
.

08 0 1
.

5 4 0
.

6 1 0 0
.

0 36 6 66

2必 C 0
.

1 1 0 0
.

0 2 5 0
.

0 7 0 0
.

06 D 0
.

0 5 6 0
.

0 l 4 0
.

7 3 0
.

35 0 0
.

0 35 l 55

2 # E 0
.

l l 0 0
.

0 3O O
.

08 0 O
.

O6 6 0
.

0 5 2 O
.

O l 3 0
.

6 2 0
.

3 2 0 O
.

O3 6 1 5 7

3 . C 0
.

2 9 0 0
.

0 2 6 1
.

7 0 0 0
.

0 7 0 0
.

0 7 5 0
.

3 4 0 0
.

5 6 0
.

6 4 0 0
。

0 1 8 1 08 8

3 脚 E O
,

2 1 0 0
.

0 2 6 1
.

7 2 0 0
.

0 5 0 0
.

0 9 1 0
.

2 8 0 1
.

6 1 0
.

4 1 0 0
。

0 2 2 1 4 8 9

4 . C 0
.

0 7 5 0
。

0 05 0
.

5 3 0 0
.

0 4 0 0
.

0 2 5 0
.

0 7 7 1
.

6 5 0
.

1 6 0 0
.

0 0 7 34 7

4 . E 0
.

0 7 2 0
.

0 0 4 0
.

5 8 0 0
.

0 3 4 0
.

02 3 0
.

0 8 0 1
.

7 1 0
.

1 7 0 0
.

0 0 5 28 2

5 . C 0
.

3 0 0 0
.

0 2 7 0
.

1 4 0 0
.

1 30 0
.

1 4 0 0
.

0 0 5 0
.

9 6 0
.

6 1 0 0
。

0 3 1 1 2 8 2

5称 E O
。

31 0 0
。

0 2 8 0
.

1 6 0 0
.

1 1 0 0
.

16 5 0
。

0 0 5 0
.

9 7 0
。

6 00 0
。

0 35 1 405

6 . C 0
.

2 2 0 0
。

0 2 3 0
.

95 0 0
.

0 5 0 0
.

06 4 0
。

1 4 0 1
.

5 5 0
。

1 03 0
。

0 1 1 33 9

6
协 E O

。

1 7 0 0
。

0 2 6 0
.

9 6 0 0
.

0 4 5 0
.

0 5 1 0
.

12 0 1
.

5 0 0
。

1 4 0 0
。

0 1 1 3 7 4

H 一
0

.

2 60 0
.

0 30 0
.

1 7 0 0
.

1 50 0
.

1 1 0 0
.

08 0 1
.

3 20 0
.

6 5 0 0
.

0 34 65 3

H ,
0

.

2 7 0 0
.

0 2 6 0
.

18 0 0
.

1 5 0 0
.

1 1 0 0
.

0 8 0 1
.

5 40 0
.

6 1 0 0
.

03 6 66 6

H :
0

.

2 1 0 0
.

025 0
.

2 4 0 0
.

1 2 0 0
.

1 1 0 0
.

08 0 1
.

5 6 0 0
.

5 5 0 0
.

03 0 66 6

H
`

0
.

2 60 0
.

01 9 0
.

2 3 0 0
.

1 4 0 0
.

08 5 0
.

0 8 0 1
.

3 10 0
.

7 00 0
.

04 5 7 6 1

X
.

O
。

2 5 0 0
.

02 5 0
.

2 0 5 0
.

1 4 0 0
.

1 0 4 0
.

08 0 1
.

4 3 3 0
。

6 2 8 0
.

03 6 6 8 6

S x .

0
.

01 4 0
.

0 03 0
.

0 1 8 0
。

00 7 0
.

0 0 6 0
.

00 0 0
.

0 6 8 0
.

0 3 2 0
.

0 0 3 2 5

e
o

。

060 0
.

01 1 0
.

07 0 0
.

03 0 0
.

02 5 0
.

000 0
.

2 5 0 0
.

15 0 0
.

01 5 108

砂 0
。

OX 0
.

0 0X O
.

OX 0
.

0X 0
.

O0X 0
.

0OX 0
。

0 5 0
.

03 0
.

00X X 0

X -

二
0

.

2 54 0
.

02 1 0
.

1 8 4 0
.

15 7 0
.

1 0 1 0
.

0 7 9 1
。

3 04 0
.

6 4 0 0
.

0 40 7 0 0

xS
: 。

0
.

0 05 0
。

0 02 0
.

00 7 0
.

00 3 0
.

003 0
.

0 03 0
。

0 1 0 0
.

0 0 6 0
.

00 1 2 2

e

% 5
.

7 8 2 6
.

4 4 1 2
.

2 0 6
.

8 3 8
.

1 5 7
.

2 4 2
.

60 3
.

00 1 2
.

0 9
.

8

.

-
.
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表中列出了对同一个植物灰化样品在不同时间
,

不同区城上 , 复分析 10 次
,

其结果的

平均值 x : 。 、

平均值的标准差 sx ” 和相对标准差
。
%

.

这些效据说明
,

用能谱定 t 分析植物

组织中多种矿质元素
,

其精确度也能达到实用要求
.

植物组织中所含元素种类多
,

在一次分析中选择一个适于所有待侧元家的加速电压不

太容易
。

本实验根据即要尽 t 数发待侧元素的 K 系能 t
,

又要使倍号嗓声比尽可能大的原

则
,

把加速电压定为 15 vk
.

图 1 显示了不同加速电压下
,

植物组织中部分元素众峰强度

的变化
.

可以看出
,

除 K
,

。
,

珑 元素的 K。 峰强度随加速电压的变化有较大的改变外
,

其

它元素 K。 峰强度的变化不大
。

图 2 是植物组织中部分元索肠峰峰背比随加速电压变化的

份况
.

可以粉出
,

几乎所有待洲元素
,

在 15 vk 左右峰背比最大
。
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图 1 不同加速电压下玩 峰吸度的变化 图 2 组织中部分元索加峰

峰比随加速电压交化的情况


