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微波消解-火焰原子眼收光谱法测定土壤中镇
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摘要:采用密闭式微植系统消解土攘样品，并用火焰原子吸收光谱法测定其镰含量.微波消解法与国标理法消解相

比，结果基本一致，但湿法消解耗时卜 10 h ，消耗试剂 15 -20 rnL，而微波消解法只需 3 h，消耗试剂 9.5 rnL.在微波

消解最佳条件下，镇检出限为 0.0154 rnglL，加标回收率为 97.4% -103. 0% ，相对标准偏差小于 4.1%.
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Abstract: Soil samples were digested in an inclosed microwave system , then flame atomic absorption 

spectromet可 was applied ωdetennination of nickel in the samples. Compared with national stand&rd 

method , the results tested by microwave digestion were almost consistent. But the proposed method was 

improved in digestion time and reagent. Under the optimum conditions ，也e detection limit was 0.015 4 

mglL with recoveries of 97. 4% - 103.0%. The relative standard deviation of detennination was lower 

than 4.1 %. 
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镇是某些作物的必需元素，同时也是重要的环

境污染物之一.土壤中镇的含量过高，就会对作物产

生影响，并通过食物链进而对动物和人体产生危害.

我国土壤环境质量标准明确规定了土壤中镇的限

量[1] 目前，土壤中镇的测定，国标[2] 中试样处理方

法为温法消解，该法耗时长，消耗试剂量大.近年来，

国内外众多学者对土壤、沉积物的消解前处理技术

作了不少研究[3.4] 均取得了令人满意的结果.微波

消解技术具有加热快、升温高、溶样快、试剂用量少、

空白值低等优点，目前已广泛应用于生物、冶金、食

品和环境等领域样品的前处理过程中[口本文采用

微波消解-火焰原子吸收法测定土壤中镇，避免了

国标方法中湿法消解的不足.
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1 材料与方法

1. 1 仪器与试剂

Ethos 微波消解系统(意大利 milestone 公司) ; 

AA6800 原子吸收光谱仪(日本岛津公司) ;Milli-Q 超

纯水处理系统(美国 Millipore 公司)

锦标准储备溶液:1.∞o mglmL，购于国家钢铁

材料测试中心钢铁研究总院

镇标准使用液(50 mglL) 的配制:取锦标准储备

液 5 mL 于 100 mL 容量瓶中，用 ψ= 1% 硝酸溶液稀

释至刻度，摇匀.标准土样 ESS-l [锦标准值

(29.6 :t1. 8) mg' kg- 1 J: 由中国国家标准物质中心

提供
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所用试剂均为优级纯，试验用水均为超纯水，

p > 18 MO . cm. 

1. 2 光i昔条件

分析波长 232.0 nm ，灯电流 15 时，光i普通带宽

0. , 2 nm ，燃烧器高度 7 mm，燃气流量 1. 6 L . min - 1 • 

1. 3 样晶的采集与制备

土壤样品采自广州|东升菜场和从玉菜场蔬菜基

地，按照梅花形布点法[8J 采集耕层土壤.将采集回的

土壤样品经自然风干，除去动植物残体及碎石后，研

碎过 20 目筛，再接四分法[8J 缩分至 100 g，进一步用

玛瑞研钵碾碎过 100 目尼龙筛，混匀，贮于聚乙烯塑

料瓶中备用.

1. 4 样品处理

准确称取制备好的土壤样品 O. 200 0 - O. 250 0 

g ，置于清洁干燥的微波消解罐中，用几滴超纯水润

湿，加入硝酸 6 mL，氢氟酸1. 5 mL , H2 0 22 mL，浸泡

0.5 h. 加盖密封，放人微波消解装置中.按照优化消

解程序消解完后，取出冷却至室温，移至 50 mL 聚四

氟乙烯烧杯中，用少量水洗涤消解罐数次，并人烧

杯，置于电热板上加热赶酸.待样品蒸至快干时，取

下冷却，加 ψ=1%稀硝酸溶解残渣，转人 50 mL 容量

瓶，过滤定容，即可进行测定.同时做空白试验=

2 结果与分析

2.1 微波消解条件的选择

2. 1. 1 消解试剂的选择在参考有关文献[9-11 ] 

的基础上，选取 HN03 、 HF , H2 0 2 3 种消解试剂进行

研究.称取 0.25 g 土壤样品，以 HN03 + H2 02 、 HN03
+HF 以及 HN03 + HF + H2 0 2 3 种不同混合体系进

行消解研究.结果表明， HN03 + H2 02消化不完全，有
可见黑色颗粒物 ;HN03 + HF 能使样品基本消化完

全，但溶液呈微黄色;而 HN03 + HF + H2 02 71肖解后的

样品溶液元色澄清透明，故采用 HN03 + HF + H2 0 2 

作为消解试剂.

2. 1. 2 微波消解程序优化 采用光纤压力自控密

闭微波消解系统溶解样品时，可采用阶梯式升温加

热的方法，避免因反应过于剧烈或分解产生大量的

气体(如硝酸分解成 N02 ) 而使压力骤升.本研究中

使用的微波系统功率无须于动设定，控制终端可以

根据即时消解温度与设定消解程序的吻合程度自动

变频调节功率，因而温度和时间是影响消解效果的

主要因素.用标准土样 ESS-l 进行对照，设计了 6 种

不同的消解方案，考察温度和时间对测定结果的影

响(表 1 ) .从表 l 可知，在消解步骤 1 中，温度在

160 "c以上时，镇的测定值与标准值都较吻合.综合

考虑仪器功耗和消解放率，选择了如表 2 的最佳微

波消解程序.

表 1 不同微波消解程序对土攘中镇测定结果的影晌

Tab.l Effec臼 of different microwave digestion programs 

on testing nickel in soil 

程序 步骤 l 步事2 步事1
四(Ni)/(吨 .k(l)

测定结果 标准值
P咱回 国叩 l 国甲 2 sl叩]

leslOO resul~ slandmd value 

l咽'c ,10 min 210 'c ,5 min 210 'c ,20 min 24.9 29.6 :tl. 8 

l咽'C，1O皿 21O'C，1O皿 210 'C ， 20 皿 26ι 29.6 士1.8

lω 'C， IOmin 210 'C ,5 min 210 'C ,20 min 29.3 29.6:!: 1. 8 

lω 'c ,10 min 210 'C ,10 min 210 'c ，20 皿 29.9 29.6 :!:1. 8 

180 'c ,10 min 210 'C ,5 min 210 t ， 20 皿 28.6 29.6:!: 1.8 

lω 'C，1O皿 210 'C ,10 min 210 'C ，20 皿 29.0 29.6 :t1. 8 

表 2 优化微波消解程序

Tab. 2 Optimal microwave digestion programme 

步骤 step t/min 。V'C P/W 

10 160 1 ∞o 

2 5 210 1 ∞o 

3 20 210 1 ∞o 

2.2 样品前处理方法的比较

取标准土样 ESS-l 约 0.25 g，分别按微波消解法

和国标方法[2J 消解处理，并用火焰原子吸收光谱法

进行测定，每个样品做 5 个平行样，取平均值.试验

结果(表 3) 表明，微波消解法所耗时间短，试剂用量

少.将 2 种方法的测定结果进行 t 检验[叫，当置信度

为 95% 时 ， t计 =0.42 ，与 =2.31 ， t计 <t茬，二者没有显

著性差异，且在精密度、准确性、操作简便等方面微

披消解法均优于国标方法.

表 3 2 种消解方法的比较

Tab.3 c:omparison between two digestion m晴曲。ds

方法

mdhOO 

微波消解法

回回商品F姐回回

国标方法

nalional 血也nI mdhOO 

相对标准偏差 阳(Ni)/( 吨. kg -1) 
所在时间 试刑用量

~ni/mL血ve siandard 测定值 标准值
deviBtion/也 国d叫田 s阳也~ value 

9.5 4.1 30.7 29.6 士1.8

8-10 15-20 5.3 31.2 29.6:!: 1.8 

2.3 技准曲线和方法检出限

分别吸取锦标准使用液 0 、 O. 20 、 0.50 、1. 00 、

1. 50 , 2. 00 mL 于 50 mL 容量瓶中，用 cp = 1 %硝酸溶

液定容至刻度，摇匀，使蝶的质量浓度为 0 、0.2 ，0.5 ，

1. 0 、1. 5 ,2.0 mglL 在所选仪器条件下测定光密度

(D) ，得到线性回归方程 :D =0. 055 2，ρ+0.0006(其

中，ρ 为溶液质量浓度) ，相关系数r =0.9999. 对基
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体空白溶液和样品溶液各进行 11 次测量，以空白值 测定其中的镇含量，与国标方法相比，结果基本一

的 3 倍标准偏差除以标准曲线斜率确定检出限，为 致，但方法简便、省时，用酸量少，精密度好，回收率

0.0154 mglL. 高，准确可靠，能满足大量样品快速检测的要求.

2.4 回收率和精密度试验

对采集到的 3 个土壤样品，用微波消解法前处

理，进行 10 次重复测定，计算相对标准偏差(RSD) . 

按样品处理方法在土壤样品中加入适量的锦标准溶

液，测定镇的含量，计算加标回收率.从结果(表 4)

可以看出，该方法回收率为 97.4% - 103.0% ，相对

标准偏差为1. 6% - 3. 0% ，具有较高的准确度和精

密度.

表 4 回收率和精密度

Tab. 4 Recovery and accuracy 

土壤编号 标准镇加入量 回收量
added value/ recove时 value/

回收率

no. of soil 
(吨. L -1) (mg' L -1) 

recovery/% 

l 仅阁。 1. 029 8 103.0 

2 1.仅JOO 0.9741 97.4 

3 2.(剧。 1. 986 5 99.3 

3 结论

相对标准偏差

πlativestandard 

deviation/ % 

1. 6 

3.0 

2.8 

对于土壤中元素测定，消解试剂常采用多种酸
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