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退役晶硅光伏电池中重金属分析测定方法评价研究
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（河北省新能源环境安全与资源化重点实验室，华北电力大学环境科学与工程系，河北 保定 071003）
摘 要：该研究采用微波消解法结合电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES）和氢化物发生原子荧光光谱

法 （HG-AFS） 检测，对比考察了 3 种混酸消解体系 （HNO₃-H₂O₂-HF、HNO₃-HF-H₂SO₄-HClO₄ 和 HNO₃
-HBF₄-H₂O₂-H₂O）对退役晶硅光伏电池中 12种重金属元素的分析效果。从共存离子干扰、加标回收、线性

范围与检出限、标准物质准确度验证以及实际样品测定等方面对 3种分析方法进行了综合评价。结果表明，

HNO₃-H₂O₂-HF体系效果最优，各加标水平下的加标回收率为80. 2%～98. 0%，各元素的线性范围与检出限良

好，方法检出限为0. 10～3. 73 mg·kg⁻¹。采用碳硅质岩石成分分析标准物质（GBW07729）进行方法准确度和

可靠性验证，各元素回收率为 82. 6%～117%，相对标准偏差（RSD）均小于 5%。对 3种实际退役晶硅电池样

品的测定结果显示，各元素的RSD均低于 5%。综上所述，该方法快速稳定、准确可靠，能够满足分析要求，

为退役晶硅电池中12种重金属元素的定量分析与评估提供了有效的方法支撑。
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Abstract：Reliable analytical methods for determining the total heavy metal content in retired crystal‑
line silicon photovoltaic （PV）  cells are not well established.  To address this requirement， this 
study employed microwave digestion with inductively coupled plasma optical emission spectrometry 
and hydride generation atomic fluorescence spectrometry.  Three mixed acid digestion systems （HNO
₃–H₂O₂–HF， HNO₃–HF–H₂SO₄–HClO₄， and HNO₃–HBF₄–H₂O₂–H₂O）  were compared 
for analyzing 12 heavy metal elements in decommissioned PV cells.  The coexisting ion interference， 
spike recovery， linear range， and detection limits were evaluated， the accuracy was verified using 
a certified reference material， and actual sample PV cells were analyzed.  The most favorable results 
were obtained for the HNO₃–H₂O₂–HF system， with spike recoveries within the range of 80. 2–
98. 0%， good linear ranges， and detection limits of 0. 10–3. 73 mg·kg⁻¹.  The accuracy and reli‑
ability were validated using a carbonaceous-siliceous shale rock composition analysis standard materi‑
al （GBW07729）， yielding recoveries of 82. 6– 117%， and relative standard deviations （RS‑
Ds）  of <5%.  For the three actual decommissioned crystalline PV cell samples， the RSDs were <5% 
for all elements.  The proposed method is rapid， stable， accurate， and reliable； meets the analyt‑
ical requirements； and provides effective support for quantitatively analyzing and assessing the 12 
heavy metal elements in decommissioned PV cells.
Key words：retired photovoltaic cells；heavy metals；mixed acid digestion；analytical determina‑
tion
太阳能光伏（PV）发电作为日益增长的重要清洁能源，凭借资源丰富、环境友好的优势正在全球
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快速普及，装机容量持续攀升，随之而来的光伏废弃物管理问题也日益突出。光伏组件含有铝、铜、

硅、银、铅、锡等多种金属［1-4］，退役组件若处置不当，有毒元素将随环境迁移并在各环境介质和生物

体中富集，对生态系统和人群健康构成风险［5］。因此，准确测定退役光伏组件中重金属含量，对于开

展环境风险评估与多介质污染防控具有重要意义。样品前处理是元素分析的关键环节，目前常用的消

解方法主要包括干法灰化法、湿法消解法和微波消解法。干法灰化通常在 500 °C以上进行，保持时间

较长，易造成铅、镉等低温元素损失，导致回收率偏低；常规湿法消解需要大量强酸等试剂，且易造

成元素损失，损失分析精度，职业健康风险高。微波消解在密闭体系中进行，可有效降低待测元素的

损失与污染［6-10］，试剂用量少、消解效率高。然而，消解体系的选择直接影响分析的准确性［11］。常见

的混合酸体系主要采用硝酸、氢氟酸、盐酸、高氯酸和硫酸等［12］。双氧水-硝酸-氢氟酸、盐酸-高氯

酸-硝酸-氢氟酸等消解体系［13-16］已经被广泛用于硅基和矿物样品的消解。退役晶硅光伏电池片虽属于

含硅基质，但其表面覆有银电极、铝背场等金属层及金属焊接材料，并残留有胶膜和封装材料等引入

的有机物质，这些组分的存在可能会对混合酸体系中目标元素的释放量和稳定性造成影响。因此，亟

需筛选并建立一套适用于退役晶硅电池中重金属的消解体系。基于此，本研究选用 3种较为成熟的混

酸消解体系：HNO₃-H₂O₂-HF、HNO₃-HF-H₂SO₄-HClO₄和HNO₃-HBF₄-H₂O₂-H₂O进行对比分析，旨在

筛选并建立适用于退役晶硅电池中As、Mn、Mo、Ni、Pb、Se、Sn、Zn、Cu、Sb、Ga、Cd 12种元素的

微波消解方法体系，在保障消解效果的同时尽量减少剧毒强腐蚀试剂用量，采用加标法和有证参考物

质对该方法进行验证，优选出适用于退役晶硅电池中重金属分析的消解方法，为退役光伏固废的环境

风险筛查及固废管理提供方法学技术支持。硼属于硅片中的痕量掺杂元素，环境毒性低，非固废管控

指标，且其准确定量需特殊的前处理手段，不在本文方法适用范围内。

1 实验部分 
1. 1　仪器与试剂　

密闭式智能微波消解仪（MWD-800，广州沪瑞明仪器有限公司）；石墨消解仪（APL GD20，成都

奥普乐仪器有限公司）；电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-OES，Agilent 5110，安捷伦科技有限公

司）；氢化物发生原子荧光光谱仪（HG-AFS-933，北京吉天仪器有限公司）；粉碎机（YXA-1000，博

诺格）；电子天平（精度0. 1 mg，梅特勒-托利多仪器有限公司）。

硝酸（HNO3，优级纯，含量≥65. 0%）、盐酸（HCl，优级纯，含量≥36%）、硫酸（H2SO4，分析纯，

含量≥95%）、过氧化氢（H2O2，优级纯，含量≥30. 0%）、硫脲（CH4N2S，分析纯，含量≥99%）购自天

津市大茂化学试剂厂；抗坏血酸 （C6H8O6，分析纯，含量≥99. 7%）、氢氟酸 （HF，优级纯，含量≥
40. 0%）（天津市科密欧化学试剂有限公司）；高氯酸（HClO4，分析纯，含量≥70. 0%，天津政成化学制

品有限公司）；氟硼酸（HBF4，分析纯，含量≥50. 0%，阿拉丁生化科技股份有限公司）；多元素标准溶

液（Al、As、Cd、Cr、Cu、Ga、In、Mn、Mo、Ni、Pb、Sb、Se、Sn、Te、Zn，50 mg·L-1，国家标准

物质研究中心）；碳硅质页岩成分分析标准参考物质（GBW07729，国家标准物质，中国地质科学院地

球物理地球化学勘查研究所）；石英砂（中国 ISO标准砂 GSB08-1337，国家标准物质，厦门艾思欧标

准砂有限公司）；实验用水均为超纯水（>18. 0 ΩM·cm）。

1. 2　仪器条件　
ICP-OES工作条件：蠕动泵转速 12 r·min-1；雾化气流速 0. 7 L·min-1；等离子气体流速 12 L·min-1；

辅助气流速 1 L·min-1；多色器温度 35 ℃；Peltier温度-40 ℃；RF功率 1. 2 kW；载气及辅助气体为高纯

氩气（纯度≥99. 999%）；观测方式为轴向观测。

HG-AFS工作条件：载气流速为 400 mL·min-1；屏蔽气流量速 800 mL·min-1；载气及辅助气体为高

纯氩气（纯度≥99. 999%）。

1. 3　样品预处理　
由于硅片是光伏电池的核心部分，而石英砂是硅片的稳定组分，因此加标实验选用中国 ISO标准

砂作为样品基质。取中国 ISO标准砂，用超纯水清洗 3次，于 60 ℃烘箱中干燥 24 h后粉碎 5 min，依次

过 1 mm和 180~200目（75~90 µm）标准筛，收集筛下物置于干燥器中备用。退役晶硅光伏电池组件分
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别采集自三家光伏电池制造企业。样品经拆解后，去除铝边框、接线盒、背板及部分乙烯-醋酸乙烯

酯共聚物（EVA）胶膜，获得电池片样品。将所得电池片样品经粉碎机破碎后筛分，使其粒径控制在

180～200目，作为后续实际样品分析使用。粉碎机采用食品级 304不锈钢材质，具有成分稳定、耐腐

蚀及良好耐磨性等特点。在常规粉碎条件下不易产生显著磨耗，可有效避免目标元素在粉碎过程中受

到污染。加标实验中，通过设置空白对照监测并排除粉碎过程可能引入的污染。为评估实际样品粉碎

过程中的元素玷污风险，进一步实施了质量控制实验：将粉碎前后的标准砂样品分别经 HNO₃-H₂O₂
-HF消解体系处理后，测定消解液中各元素的总量。结果表明，两组样品中各元素的差异值分别为：

As 0. 02 mg/kg、Cd 0. 00 mg/kg、Cu 0. 00 mg/kg、Ga 0. 11 mg/kg、Mn 0. 68 mg/kg、Mo 0. 03 mg/kg、Ni 
0. 08 mg/kg、Pb 0. 50 mg/kg、Sb 0. 08 mg/kg、Se 0. 14 mg/kg、Sn 0. 57 mg/kg、Zn 0. 01 mg/kg，均远低于

退役晶硅电池样品中相应元素的含量，表明粉碎过程对实际样品无明显的玷污风险。多元素标准储备

液用2%（体积分数）硝酸逐级稀释，配制质量浓度为0. 5、1、5 mg·L-1的标准工作液，用于加标实验。

2 结果与讨论 
2. 1　共存离子干扰评价　

为考察实际样品中常见高含量共存金属离子（如Pb、Cu、Ni等）对 HG-AFS 法测定As和 Se的液

相干扰，本研究分别配制了As、Se单元素标准溶液和含16种共存金属离子的多元素混合标准溶液，并

在 1、20、100和 500 µg/L 4个浓度梯度下进行测定。考虑到该方法后续可能应用于不同类型的实际样

品，而不同样品基质中共存金属元素的种类、含量及其与As、Se的浓度比可能存在较大差异，因此本

研究未仅依据某一特定样品中共存金属与As、Se的固定比例开展干扰实验，而是设置了由低到高的浓

度梯度，以尽可能覆盖实际样品中可能出现的不同基质条件，从而更全面地评价常见共存金属离子在

不同浓度水平下对As和 Se测定的影响。结果如表 1所示，As在单标溶液与混合标准溶液中的相对偏差

为0. 03%~0. 43%，Se为0. 37%~3. 0%，均小于 5%，表明在所考察的浓度范围内，共存金属对As和Se的
测定无显著干扰。

2. 2　加标回收实验评价　
选取 3种不同的消解体系 （表 2），其中，HNO₃-H₂O₂-HF标准体系（M-1）适用于含硅及富含有

机质的基质，是固废样品重金属检测中经典的基准消解方案，可满足晶硅电池片这类含硅基质的基础

消解需求，有效溶解单质硅并溶出金属杂质。HNO₃-HF-H₂SO₄-HClO₄消解体系（M-2）属于改良型

Kjeldahl方法［17］，借助高氯酸的强化氧化能力，可以高效溶出金属杂质，针对纯晶硅电池片这类难消

解基质具有更彻底的消解效果［18］。HNO₃-HBF₄-H₂O₂ -H₂O体系（M-3）则以氟硼酸替代传统氢氟酸，

旨在规避氢氟酸腐蚀性强、操作危险性高的问题，在保证单质硅及金属层消解能力的同时提升实验操

作安全性，契合绿色分析化学的研究理念［19］。加标回收实验步骤如下：（1）用 2%（体积分数，下同）

硝酸或 5%（体积分数，下同）盐酸溶液稀释多元素标准溶液，配制成质量浓度分别为 0. 5、1、5 mg·L
⁻¹的多元素标准溶液；（2）取 0. 05 g 180～200目的标准砂，分别加入上述不同浓度的多元素标准溶液

1 mL，得到加标量分别为 10、20、100 mg·kg⁻¹的加标样品，空白样品中加入 1 mL 2%硝酸溶液，所有

表1　单元素标准溶液与多元素混合标准溶液中As和Se的测定结果比较
Table 1　Comparison of the measured concentrations of As and Se in single-element and multi-element mixed standard solutions

Element
As

Se

Theoretical concentration/ 
（µg·L⁻¹）

1
20

100
500

1
20

100
500

Single-standard measured 
concentration/ （µg·L⁻¹）

1. 04
20. 65

100. 99
500. 99

1. 03
20. 36
99. 03

498. 12

Mixed-standard measured 
concentration/ （µg·L⁻¹）

1. 04
20. 74

101. 32
501. 16

1. 06
19. 74
98. 60

496. 27

Relative deviation/%
0. 20
0. 43
0. 33
0. 03
2. 47
3. 04
0. 43
0. 37
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样品均设置 3个平行样；（3）参照表 2所列的 3种消解体系，分别加入相应酸组合，并按照设定程序进

行消解；（4）消解完成后，将消解罐置于石墨消解仪上赶酸至溶液近干，用 2%硝酸或 5%盐酸清洗消

解罐内壁 3次，合并清洗液，经 0. 45 µm滤膜过滤后定容至 50 mL；（5）采用电感耦合等离子体发射光

谱法（ICP-OES）测定消解液中的Cd、Mn、Mo、Ga、Sb、Cu、Ni、Pb、Sn、Zn元素；另取待测溶液，

加入 5%硫脲-5%抗坏血酸还原剂后，采用氢化物发生-原子荧光光谱法（HG-AFS）测定消解液中的

As、Se元素。

实验结果如表 3 所示，不同酸体系消解的样品回收率存在一定差异。在 10 mg·kg-1加标水平下，

M-1、M-2、M-3 体系的元素回收率范围分别为 80. 2%~98. 0%、82. 0%~95. 0%、62. 7%~90. 0%；在 20 
mg·kg-1加标水平下，其 M-1、M-2、M-3 体系元素回收率范围分别为 81. 0%~96. 5%、82. 0%~97. 5%、

48. 5%~85. 7%；在 100 mg·kg-1加标水平下，M-1、M-2、M-3 体系回收率范围分别为 81. 4%~97. 8%、

82. 4%~96. 7%、59. 0%~89. 5%。综上所述，M-1、M-2 体系的样品加标回收率基本处于合理范围，满

足痕量元素分析的质量控制要求。M-3体系样品部分元素回收率偏低，效果欠佳，可能是因为缺少氢

氟酸，不能很好破坏硅氧骨架结构所致［20］。

2. 3　线性范围、检出限及准确度评价　
为评价 3 种消解体系对重金属元素测定的适用性，配制系列混合标准溶液并建立 As、Mo、Cd、

Mn、Ni、Se、Sb、Ga、Pb、Sn、Zn、Cu 12 种元素的标准曲线。其中，As、Mo、Cd、Mn、Ni、Se、
Sb、Ga的质量浓度范围为 1~200 µg·L⁻¹，Pb、Sn、Zn、Cu的质量浓度范围为 50~10 000 µg·L⁻¹。方法

检出限按11次试剂空白测定值标准偏差的3倍计算，线性范围及检出限结果见表4。
由于目前尚缺乏商品化的光伏固废标准参考物质，本研究选用与晶硅光伏电池同属硅基基质、且

含有多种相同无机矿物组分的碳硅质页岩成分分析标准物质（GBW07729）进行方法准确度验证。按

照表2所列3种消解体系分别处理样品，并进行7组平行实验，测定上述12种元素的回收率。结果见图

1 和表 5。M-1、M-2 和 M-3 体系的平均回收率范围分别为 82. 6%~117%、 55. 0%~198% 和 34. 1%~
97. 9%，各元素测定结果的相对标准偏差（RSD）均低于5%。

3种体系中，M-1消解液澄清透明，目标元素回收率较高且稳定性良好，表明HNO₃-HF-H₂O₂体系

能够有效破坏硅基质并实现目标元素的充分溶出。相比之下，M-2体系中Cd、Se、Zn等元素回收率偏

低，可能与H₂SO₄消解过程中形成沉淀或吸附作用有关；同时，高氯酸残留及其引入的Cl⁻可能对 ICP-
OES 测定产生基体干扰，导致 Ga 等元素回收率异常偏高［21-23］。M-3体系虽可通过氟硼酸破坏含硅基

质，但由于氟离子与硼形成配位键，游离氟离子不足，限制了其对硅基质及金属间化合物的破坏能力，

导致部分元素溶出不完全［20，24］。综合线性范围、检出限、回收率及精密度结果，M-1体系的测定效果

优于M-2和M-3体系，适用于退役晶硅电池样品中重金属元素的分析测定。

2. 4　实际样品测定　
准确称取 0. 05 g筛分后的实际样品，置于聚四氟乙烯反应釜内罐中，按表 2中M-1所列的消解程

序进行处理，消解后定容至 50 mL。对于浓度较高的待测元素（Pb、Sn、Cu、Zn），将样品溶液进一步

表2　3种不同消解体系消解过程
Table 2　Main digestion processes of the three digestion systems

Resolution 
method 
number

M-1

M-2

M-3

Digestion system

HNO₃-H₂O₂-HF

HNO₃-HF-H₂SO4-HClO₄

HNO₃-HBF₄-H₂O₂-H₂O

Amount of acid added for di‑
gestion

5 mL 68%浓硝酸、1. 5 mL 
40%氢氟酸和 1 mL 30%过氧

化氢

3. 0 mL 68%浓硝酸、1. 5 mL 
40%氢氟酸、3. 0 mL 硫酸和

0. 75 mL 高氯酸

1. 5 mL 四氟硼酸、2. 5 mL 浓
硝酸和 0. 75 mL 30%过氧化

氢和 0. 5 mL 水

Digestion process
采用一般模式分阶段消解：（1） 1 min 加热至 100 ℃，恒温 2 min；

（2） 4 min 内升温至 140 ℃，恒温 2 min；（3） 10 min 内升温至
180 ℃，恒温 30 min。随后将内罐置于石墨消解仪，160 ℃加热至溶
液近干

采用一般模式分阶段消解：（1） 25 min 加热至 120 ℃，恒温 10 min；
（2） 3 min 内升温至 150 ℃，恒温 10 min；（3） 3 min 内升温至 200 ℃，
恒温 40 min。冷却至室温后开盖，向内罐加 1. 5 mL 高氯酸，置于石
墨消解仪上 200 ℃加热至溶液近干

采用一般模式分阶段消解：（1） 5 min 升温至 125 ℃，保温 1 min；
（2） 10 min 升温至 210 ℃，保温 45 min。冷却至室温后开盖，将内罐
置于石墨消解仪，160 ℃加热至溶液近干

4
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稀释 5倍或 10倍，再重新测定。所有样品均设置 3个平行样进行分析。退役晶硅电池中各元素的含量

如表 6所示，其中 Pb含量最高（3819. 63~7505. 87 mg·kg-1），其次为 Sn、Zn、Cu；As、Cd、Mn、Mo、
Ni、Se、Sb、Ga含量较少，远低于以上 4种元素。各元素的RSD均低于 5%，表明方法的精密度符合分

析要求，能够支撑退役晶硅电池中重金属元素的定量分析与评估。

3 结 论 
退役晶硅电池中含有多种重金属元素，目前尚缺乏标准化的样品前处理方法。本研究基于微波消

解-电感耦合等离子体发射光谱（ICP‑OES）和氢化物发生原子荧光光谱（HG-AFS）分析，系统比较

了 3种酸消解体系—HNO₃-H₂O₂-HF、HNO₃-HF-H₂SO₄-HClO₄和HNO₃-HBF₄-H₂O₂-H₂O—对炭硅质页

岩成分标准物质及样品加标回收率的影响。结果表明，HNO₃-H₂O₂-HF体系在空白值低、结果稳定性

好、操作简便以及环境友好等方面优于其他两种体系，满足退役晶硅电池中重金属的分析测定需求。

5
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表4　各元素的线性范围和方法检出限
Table 4　Linear ranges and method detection limits of the elements

Instrument

ICP-OES

HG-AFS

Element
Zn
Cd
Mn
Cu
Ni
Pb
Sb
Ga
Mo
Sn
Se
As

Linear range/ （µg·L-1）
M-1

50~10000
1~200
2~200

50~10000
5~200

100~10000
5~200
2~200
1~200

100~10000
2~200
1~200

M-2
100~10000

1~200
5~200

50~10000
5~200

100~10000
5~200
5~200
5~200

200~10000
5~200
1~200

M-3
50~10000

1~200
5~200

50~10000
5~200

100~10000
5~200
5~200
2~200

200~10000
2~200
1~200

Method detection limit / （mg·kg-1）
M-1
0. 48
0. 10
0. 19
0. 62
0. 74
3. 70
0. 74
0. 41
0. 23
3. 73
0. 30
0. 23

M-2
0. 85
0. 14
0. 55
0. 66
0. 48
5. 26
0. 88
0. 81
0. 91
4. 48
0. 78
0. 32

M-3
0. 36
0. 11
0. 56
0. 64
0. 84
4. 53
0. 89
0. 95
0. 60
4. 22
0. 51
0. 30

图1　GBW07729标准物质中各元素回收率
Fig.  1　Recoveries of the elements in GBW07729 certified reference material

表5　标准物质中各元素的检测浓度及相对标准偏差（n=7）
Table 5　Measured element concentrations and relative standard deviations （RSDs）  in the certified reference materials （n = 

7）
Instrument

ICP-OES

HG-AFS

Element
Zn
Cd
Mn
Cu
Ni
Pb
Sb
Ga
Mo
Sn
Se
As

Mean concentration/ （mg·kg⁻¹）
M-1

43. 52
2. 95

164. 26
42. 60
82. 12
11. 38
2. 07
7. 83

78. 02
1. 72

24. 55
11. 18

M-2
25. 53
2. 24

130. 12
43. 20
67. 78
10. 55
1. 68

13. 44
64. 12
1. 68

15. 83
11. 06

M-3
36. 57
2. 90

128. 49
39. 44
75. 78
6. 79
1. 83
5. 22

56. 18
1. 03

10. 13
9. 78

RSD/%
M-1
4. 4
3. 6
2. 7
4. 0
3. 7
4. 2
4. 8
3. 8
3. 7
4. 9
3. 4
4. 3

M-2
4. 6
4. 6
3. 5
3. 7
4. 3
4. 2
3. 4
3. 9
3. 8
4. 6
4. 3
3. 5

M-3
4. 9
4. 1
4. 1
4. 5
3. 1
4. 8
3. 1
2. 7
4. 9
3. 7
1. 2
2. 8
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表6　实际样品各元素含量 （mg·kg-1， mean±SD， n = 3）
Table 6　Element contents in the actual samples （mg·kg-1， mean±SD， n = 3）

Element
As
Mn
Mo
Ni
Pb
Se
Sn
Zn
Cu
Sb
Ga
Cd

Sample 1
Mean±SD

1. 80±0. 09
12. 72±0. 04
1. 12±0. 03

35. 68±0. 65
3819. 63±14. 10

13. 20±0. 17
1981. 62±6. 91
691. 53±3. 55
155. 09±2. 19
26. 79±0. 11
5. 41±0. 07

ND

RSD （%）

4. 8
0. 3
2. 4
1. 8
0. 4
1. 3
0. 4
0. 5
1. 4
0. 4
1. 4
—

Sample 2
Mean±SD

2. 22±0. 09
23. 62±0. 17
2. 25±0. 02

36. 13±0. 19
6068. 06±14. 54

16. 68±0. 24
2482. 93±11. 19

735. 14±3. 35
696. 92±4. 56
36. 49±0. 65
7. 43±0. 01

ND

RSD （%）

4. 2
0. 7
1. 0
0. 5
0. 2
1. 4
0. 5
0. 5
0. 7
1. 8
0. 2
-

Sample 3
Mean±SD

3. 92±0. 20
31. 72±0. 20
2. 48±0. 04

42. 61±0. 34
7505. 87±4. 81

18. 48±0. 43
2875. 87±10. 57

751. 40±4. 78
1321. 02±5. 13

52. 41±0. 81
13. 36±0. 32

ND

RSD （%）

4. 8
0. 6
1. 5
0. 8
0. 1
2. 3
0. 4
0. 6
0. 4
1. 5
2. 4
-

SD： standard deviation； RSD： relative standard deviation； ND： not detected （SD：标准偏差；RSD：相对标准偏差；ND：未检出）
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