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摘*要!采用微波消解和67L消解+ 种消解方式对不同土壤样品进行消解!)M:?;7测定其中重金属含量$ 微波和67L

+种消解方式均能够较好地提取土壤中的MP#MQ#1G#;#和2元素!实验结果的相对误差和相对标准偏差均
!

,-=!符合实
验分析的要求$ 微波消解精密度优于67L!可作为优先选择的前处理方法$
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**土壤是人类赖以生存和发展的最根本的物质
基础+,,

!土壤重金属污染具有隐蔽性#潜伏性#不
可逆性和长期性++,

$ 快速准确测定土壤中的重金
属含量!是环境监测中一项极其重要的工作$

电感耦合等离子体质谱仪&)M:?;7'是高灵
敏度的分析仪器!它能够快速检测少量样品中的多
种元素!具有检出限低#干扰少#线性范围宽#灵敏
度高等优点!被广泛应用于环境监测领域+. ?3,

$

不同前处理方法对土壤中重金属测定的准确
性#重复性影响较大+/,

$ 土壤样品消解多采用电
热板加热#烘箱加热#高压罐密闭消解和微波消解$

电热板消解土壤样品耗时长且重现性较差!一次处
理样品量少!赶酸容易造成易挥发组分的损失$ 烘
箱加热受热从外到内温度和压力不均衡!导致样品
溶解不完全$ 高压罐消解有一定危险性!需要人工
调节消解时间和温度!产生的酸雾对人体伤害大$

微波消解& ;̀ '是在传统湿法消解的基础上

发展起来的现代湿法消解技术!利用微波产生内加
热和吸收极化作用!使样品在高温高压下于封闭容
器溶解!样品用量少#方便快速!目标分析物损失
小!受基体干扰小+<,

$

无机样品全自动消解装置&67L'具有电热板
消解的功能!并且全自动化!具有危险性小#一次性
处理样品量大#立体加热更均匀等优点!也是优先
选用的前处理方法之一+',

$

采用微波消解和67L消解+ 种方式对不同土
壤样品进行消解!)M:?;7 测定重金属含量!对测
定准确度和精密度进行评价!为土壤重金属)M:?

;7测定的前处理方法选择提供一定的参考依据$
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,*实验部分
,4,*仪器和试剂

安捷伦<3--H[)M:?;7%德国;̀ 7 ?. 微波
消解仪%L0016无机样品全自动消解装置&67L'%

梅特勒万分之一电子分析天平$ 实验所用试剂均
为优级纯!所有实验用水均为超纯水%金属元素标
准溶液为安捷伦公司'3-- ?/]9- 多元素混标!储
备液浓度为,- SK_!%内标溶液为安捷伦公司3,''

?/3+3内标溶液!储备液浓度为,-- SK_!%等离子
工作气和辅助气均为]]4]=的高纯氩气%土壤使
用国家标准土壤样品$

,4+*样品前处理
,4+4,*微波消解

称取约-43- K土壤样品于微波消解罐中!加
入双氧水,4- S!!静置待反应平稳后!加入硝酸
]4- S!!氢氟酸.4- S!!置于微波消解仪中!

,- SG#上升至,'- l!保持,- SG#$ 冷却后转移至
聚四氟乙烯烧杯中!加入高氯酸,4- S!!电热板加
热赶酸至近干! 冷却至室温! 超纯水定容
至3-4- S!$

,4+4+*67L消解
准确称取约-43- K土壤样品于67L消解罐

中!加入硝酸.4- S!!,,- l预消解.- SG#%加硝酸
/4- S!!氢氟酸.4- S!!,.- l消解/- SG#%加入高
氯酸+4- S!!,3- l赶酸至近干!冷却至室温!超纯
水定容至3-4- S!$

,4.*样品测定
用,4+ 描述的+ 种前处理方法分别消解标准

土壤077+和0779!用,4+4,描述的微波消解方法
消解标准土壤J77' 和077.!各/ 个平行!每批样
品测定+个全程序空白$ 处理好的样品稀释,- 倍
后!)M:?;7直接进样测定MP#MQ#1G#;#和2!外
标法定量$ 在线加入内标!内标溶液为含!G#7H#

JC#)##ZW#!@#\F 和̂G各3-

!

K_!的混合离子
溶液$

+*结果和讨论
+4,*准确度的比较

微波和67L消解标准土壤077+和0779测定
结果的相对误差见图,$ 由图, 可见!+ 种方法消
解标准土壤077+和0779!3 种元素测定值与真值
的相对误差均

!

h,-=!+ 种消解方法的准确度都
较好$

图,*微波和67L消解标准土壤077+和0779

测定结果的相对误差

**按照消解方法分析!对于077+ 来说!+ 种消解
方法!相对误差都是MQ最大!2最小$ 对0779 来
说!微波消解样品中!1G相对误差在3 种元素中最
大!2最小%67L消解样品中!MQ的相对误差在
3种元素中最大!1G最小$

按照土壤类型分析!077+ 为棕壤!0779 为褐
土$ 67L消解样品!除2外!077+ 测定值的相对
误差均

$

0779$ 微波消解样品!077+ 的测定结果
MP和MQ元素相对误差g0779!而1G#;# 和2相
对误差e0779$

+种方法消解077+!3 种元素的相对误差均为
正误差$ 微波消解样品0779!除MQ为负误差!其
余9种元素的相对误差均为正误差%67L消解样品
0779全部为负误差$

我国土壤类型繁多!成土母质及成土过程差异
很大!土壤样品的基质可能存在较大差异$ 在消解
过程中!虽然加入同样的酸消解体系!但因土壤性
质不同!消解效果会差异很大+< ?,-,

$

+4+*精密度的比较
微波和67L消解标准土壤077+和0779测定

结果的相对标准偏差见图+$

图+*微波和67L消解标准土壤077+和0779

测定结果的标准偏差
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**由图+ 可见!+ 种方法消解标准土壤077+ 和
0779!3 种元素测定相对标准偏差均

!

,-=!精密
度都较好$

67L消解的样品相对标准偏差大于微波消解
的样品!微波消解精密度优于67L消解$ 67L消
解的样品!0779的相对标准偏差g077+%微波消解
的样品!除MP略低外! 077+ 的相对标准偏差
g0779$

+4.*微波消解不同类型土壤的比较

选用微波消解作为前处理方法!消解+种性质
不同的标准土壤J77'和077.!测定结果的相对误
差和相对标准偏差见表,$ 由表, 可见!消解标准
土壤J77'和077.!3种元素测定值的相对标准偏
差和相对误差均

!

,-=$ 除MP外!其余9 种元素
测定值的相对误差077.均大于J77'$ J77' 样品
中3种元素测定值的相对误差均为负误差!077.

测定值中MP和2为正误差!其余为负误差$ + 种
土壤测定值的相对误差中!都是MQ元素最大$

表,*微波消解标准土壤077.和J77'测定结果 =

微波消解 MP MQ 1G ;# 2

J77' 相对标准偏差 ]43] <4'- ]49/ '4-< ]4,,

相对误差 ?34/- ?]43- ?94<] ?.4// ?+4.,

077. 相对标准偏差 <4]/ /4-+ <4'] '4,. ]493

相对误差 ,4+, ?]4/. ?'4.' ?'4<, <43<

.*结语
微波和67L+种消解方式均能够较好地提取土

壤中的MP#MQ#1G#;#和2元素!实验结果的相对误差
和相对标准偏差均

!

,-=!符合实验分析的要求$ 微
波消解精密度优于67L!可作为优先选择的前处理方
法$ 在前处理方法的选择上!要综合考虑土壤的性
质!选择适合的酸体系和前处理方法$
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