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摘　要 :用微波消解 - 原子吸收光度法测定土壤中铜、锌、铅、镉、镍和铬。通过硝酸 - 氢氟酸 - 过氧化氢体系消解液

对土壤样品消解 ,选择出微波最佳消解条件。对硝酸 - 盐酸 - 过氧化氢体系消解液和硝酸 - 氢氟酸 - 过氧化氢体系消解

液进行消解对比试验 ,发现前者不能将土壤样品完全消解 ,后者能将样品消解完全 ,但需将消解液中剩余的酸赶尽 ,否则测

定结果将明显偏低。微波消解土壤与传统电热消解相比 ,操作简便快速 ,可提高工作效率。
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Abstract :To Detect Cu , Zn , Pb , Cd , Ni and Cr in soil with microwave digestion - AAS. To digest soil sample

using HNO3 - HF - H2O2 first , the best digestion condition was get . The digestion liquid was compared with HNO3 -

HCl - H2O2 , it indicated that the former can digest the soil completely , only need remove the acid. This method was

simple and fast .
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　　用微波消解土壤样品与传统的电热板 - 全量

消解土壤样品比较 ,具有简便快速的特点。由于微

波消解可不用高氯酸 ,即可将样品完全分解 ,所以

受基体干扰小 ,准确度和精密度较高。用硝酸 - 氢

氟酸 - 过氧化氢体系微波消解土壤样品 ,必须将剩

余的酸赶尽 ,才能满足测定要求。

1　试验

111　主要仪器与试剂

ETHOS 900 型微波消解炉 ,意大利 MILE -

STONE公司 ;SpectrAA - 55B 型火焰原子吸收分光

光度计和 SpectrAA - 220Z型石墨炉原子吸收分光

光度计 ,美国瓦里安公司。铜、锌、铅、镉、镍、铬标

准使用液 :用 1 000 mg/ L 标准储备液逐级稀释而

成 ;50 g/ L 磷酸氢二铵溶液 (铅镉基体改进剂) ;

50 g/ L硝酸镧溶液 (铜锌基体改进剂) ;100 g/ L 氯

化铵溶液 (铬基体改进剂) ;硝酸、氢氟酸 ,优级纯。

112　仪器工作条件

11211　火焰原子吸收分光光度计

火焰原子吸收分光光度计的工作条件见表 1。

表 1　火焰原子吸收分光光度计的工作条件

元素 波长λ/ nm
狭缝
l/ nm
灯电流

I/ mA
空气流量

qv/ (L·min - 1)
乙炔流量

qv/ (L·min - 1)

铜 32418 015 410 710 115

锌 21319 110 510 710 115

镍 23210 012 410 1010 210

铬 35719 012 710 710 117
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11212　石墨炉原子吸收分光光度计

　　石墨炉原子吸收光度计的工作条件见表 2。

11213　微波消解工作条件

通过硝酸 - 氢氟酸 - 过氧化氢体系消解土壤

样品的试验 ,确定出微波最佳消解条件 ,见表 3。

对不同的样品和样量 ,微波消解的功率、温度

和时间并不完全一致 ,需在试验中具体选择。
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113　样品测定

准确称取土壤样品 0125 g ,置于微波消解罐

中 ,加入硝酸 5 mL、氢氟酸 2 mL、过氧化氢 1 mL ,加

盖密封 ,放入微波消解装置中 ,按表 3工作条件消

解 ,取出冷却至室温 ,转移至 50 mL 聚四氟乙烯烧

杯中 ,用少量水洗涤消解罐数次 ,并入烧杯 ,烧杯置

于电热板上加热赶酸 ,待样品蒸干后 ,取下烧杯 ,加

少量 115 mol/ L硝酸 ,在电热板上温热溶解残渣 ,转

入 25 mL容量瓶 ,加相应基体改进剂 1 mL ,定容进

行测定。同时做空白试验。

表 2　石墨炉原子吸收光度计的工作条件

元素 波长λ/ nm
狭缝
l/ nm
灯电流

I/ mA

干燥

温度
θ/ ℃

时间
t/ s

灰化

温度
θ/ ℃

时间
t/ s

原子化

温度
θ/ ℃

时间
t/ s

氩气流量①

qv/ (L·min - 1)

铅 28313 015 510 85～120 55 850 20 1 800 5 310

镉 22818 015 510 85～120 55 500 20 1 500 5 310

　　①原子化阶段停气 ,进样量为 10μL。

表 3　微波最佳消解工作条件

步骤 时间 t/ min 功率 P/ W 温度θ/ ℃

1 7 250 180

2 7 400 200

3 7 650 220

4 7 250 220

2　结果与讨论

211　消解液的选择

用硝酸 - 盐酸 - 过氧化氢体系和硝酸 - 氢氟

酸 - 过氧化氢体系 ,分别消解土壤样品 ,发现前者

不能将样品完全消解 ,而后者能消解完全。但后者

必须将消解液转入聚四氟乙烯烧杯中 ,加热将所剩

余的酸除尽。否则 ,将导致测定结果明显偏低 ,结

果见表 4。

表 4　消解后赶酸与不赶酸测定 ESS1土壤标准样品的比较 mg/ kg

测定元素 铜 锌 铅 镉 镍 铬

赶酸 2115 5618 2119 01076 2915 5518

不赶酸 1813 空白及样品均超出 空白及样品均 空白及样品均超出 2317 3811

标准曲线上限 超出标准曲线上限 标准曲线上限

标准值 2019±018 5512±314 2316±112 01083±01011 2916±118 5712±412

212　准确度

测定 ESS2土壤标准样品结果见表 5。

表 5　ESS2土壤标准样品测定结果 mg/ kg

标样 铜 锌 铅 镉 镍 铬

测定值 2713 6611 2315 01040 3418 6912

标准值 2716±015 6315±315 2416±110 01041±01011 3316±116 7519±416

　　从表 4和表 5可见 ,用微波消解结合电热板赶

酸测定 ESS1、ESS2 土壤标准样品 ,除 ESS1 中铅、

ESS2中铬与标准样值有偏差外 ,其他测定结果均

在标样的保证值范围内 ,准确度较高。

微波消解与传统的电热板消解相比 ,操作方

便 ,能大大缩短消解时间 ,不足之处依然是要将消

解液转移至聚四氟乙烯烧杯中 ,置于电热板上加热

赶酸。即使如此 ,由于加的酸量较少 ,且不加高氯

酸 ,赶酸时间也明显缩短 ,可提高工作效率。
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