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要!采用样品全自动消解系统%
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'对土壤样品进行前处理!采用̂
MS
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9&E

对土样中的重金
属元素一次性测定(通过优化实验!获得土壤中各种重金属的最佳消解条件(结果表明!经优化的消解程序
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能够快
速)稳定消解土壤样品!并获得理想测试结果(经检验!
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联用的土样测试结果与国标方法测试结果无显
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目前!土壤全分解方法主要有酸解法)酸浸
法)碱融法)微波消解法等,

$

-

(用到的前处理仪器
主要是电热板)翻转振荡器)马弗炉)专用的微波
消解仪等(这些前处理方法或耗时较长!或条件
苛刻!对操作人员要求较高!重现性相对较差!且
做不到无人值守操作(本实验采用

\&&89

公司
的全自动无机样品前处理仪进行土壤样品前处
理!采用̂

MS 9&E

进行消解液分析(实验表明!

采用
9E\

前处理!完成一个批次土壤样品%

$

@#

个'的全消解及定容工作!只需要约
CG

的时间"仪
器加热模块的单孔加热控制功能和试剂自动定量
程序加入功能!保证了样品消解条件的一致性和
实验的可重复性"整个前处理过程真正做到了无
人值守(分析结果显示!

9E\

消解土壤样品各元
素融出率接近

=%a

(方法简单)快速)灵敏和准
确!对于从事大批量土壤常规分析的实验室具有
较重大的意义(
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!

仪器与试剂

$7$

!

仪器及工作条件
全自动无机样品前处理工作站%

9E\

'!是近
年出现的一种集样品消解)溶剂分配)移液等前处
理工作于一体的前处理仪器(仪器采用多通道蠕
动泵自动添加试剂)石墨孔程序模块加热)红外线
定容等技术(可自主完成加液)振荡摇匀)加热)

冷却)定容等多个功能!并做到无人值守处理!可
用于自动制备̂
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)

M̂SH1E

)
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等仪器分析所
需的各种样品(

实验采用
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品全自动前处理系统%
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'对土壤样品进行消解
处理!消解液直接进入

X--,/'

公司
:

*+3)

2R

?S

电感耦合等离子体发生光谱仪%
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'进行分

析(测试结果与采用国标方法的电热消解的结果
进行比对(
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的主要工作参数见表
$

(

表
D

!

L=G

'

4(!

的工作参数表

高频
功率

反射
功率

观测
方式

载气
流量

冷却气
流量

等离子
气流量

检测器
温度 进样量 雾化器

压力
水平积分
时间
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主要试剂
试验用酸均为优级纯!其他试剂为分析纯!重

金属标准储备液为美国安谱公司的混标液
M44\
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!含
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种元素!

$a F8[
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介
质(用去离子水配制的
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硝酸溶液配置标准使
用液(标准土壤样品为标物中心的

&EE

系列
标土(
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实验部分
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!

样品前处理
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消解*准确称取制备干燥好的标准土壤
样品

&EE $

)

&EE "
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&EE C

各
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2

于
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专用加热罐中!放置于加热支架上!加入几滴
水润湿!依据
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消解程序进行处理%表
"
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普通电热板消解*准确称取
$7###

2

上述试样
&EE $

于
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聚四氟乙烯加热罐中!采用国标
推荐方法进行消解(

取
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混标液配成合
适的浓度点做标准曲线!在̂

MS 9&E

上测定土

样消解液中的重金属,
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!

实验过程中的干扰影响及其注意事项
土壤样品成分比较复杂!会对测试造成一定

的基体干扰(实验采用氢氟酸
g

硝酸
g

高氯酸的
消解体系!可以使土壤中的主成分

E)

以
E)4

C

形式
挥发"采用

9E\

来控制消解过程中的加酸量)加
热温度)加热时间等!可有效减少人为因素造成的
误差"采用可同时进行多元素分析的̂

MS 9&E

来分析待测元素!有效地降低化学干扰(
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结果与讨论
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!
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消解土壤样品的条件优化
为获得最佳消解条件!选择一系列不同消解

程序来处理
&EE $

样品(选择
!

种具有代表性
的消解程序%表

"

&
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'进行讨论(与
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消解程序
相比!
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消解程序升高了消解温度!

9!

消解程序
缩短了加热消解时间(测试结果见表
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!表中*
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为样品的保证值!

5

1

为测试均值!

5
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,/_

为测试
极值!
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为标准偏差!
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为变异系数(
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消解程序
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步骤 描述 步骤 描述 步骤 描述
$

加入
$,XF

"

[ < $"#D

加热
@#,)' $% %#a

强度下震摇
C#B

"

加入
",XF8[

!

= %#a

强度下震摇
!#B $@ $%#D

加热
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! %#a

强度下震摇
!#B $# $"#D
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<#,)' $; "#D

加热
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C $"#D
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强度下震摇
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强度下震摇
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步
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消解程序
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步骤 描述 步骤 描述 步骤 描述
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< $!#D

加热
@#,)' $% %#a
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C#B
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= %#a

强度下震摇
!#B $@ $@#D

加热
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! %#a

强度下震摇
!#B $# $!#D

加热
<#,)' $; "#D

加热
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C $!#D

加热
!#,)' $$ $!#D

加热
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强度下震摇
C#B
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加入
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$#,)'

@

加入
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加入
",XF

"

[

"#

F

"

[

定容至
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强度下震摇
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消解程序
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步骤 描述 步骤 描述 步骤 描述
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加入
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[ < $"#D

加热
%#,)' $% %#a

强度下震摇
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"
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不同消解程序分析结果比较
程序
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实验结果表明!

9E\

全自动消解仪的消解时
间)温度对土壤样品的消解结果影响较显著(提
高消解温度会使

M*

)

M+

的测试结果变低"缩短消
解时间则导致

MN

)

>'

)

8)

)

M+

的测试结果明显变
低(

!

个消解程序比较结果!在称样量
#7"###

2

!

消解用酸体系一致的条件下!

9$

程序%总消解时
间

<%,)'

!消解温度
$"#D

!为仪器设定温度!实
测温度

$$# D

'!赶酸温度
$%# D

%实测温度

$C#D

''的消解结果最佳(

!

种程序消解结果的
标准偏差和相对标准偏差无明显差异(
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!

准确度与精密度
采用

9E\

的
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消解程序对土壤标样
&EE

$

)

&EE "

)

&EE C

进行消解!每个样品做
@

个平
行样(分析测试结果见表

@

(
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前处理测试结果
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1' $#@!e!@ $#%@ $#"!

"

$$## "%7% "7C"

6 $#%eC $#" =<

"

$#% "7=; "7=$
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"
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9&E

联用快速测定土壤中部分重金属
"#$$

年
C

月

!!

测试结果表明!

9E\

前处理对土壤中的
MN

)

SW

)

>'

)

M*

)

8)

)

1'

)

6

)

M+

等重金属元素的溶出较
为稳定(其中!

MN

)

>'

)

M*

)

8)

)

6

元素的测试结果
均在测试样的保证区间范围内"

1'

)

M+

的部分测
试结果略低于保证值!偏差均在

%a

以内"

SW

的测
试结果明显高于保证值!需通过系数校正法对结
果进行校正(如果校正系数选用

&`$7"=

!则
!

个标准样品的
SW

测试结果均可落在保证值区间
范围内(土壤中各元素连续

@

次测试结果的变异
系数均控制在

$#a

以内"除了
>'

元素外!其他重
金属测试结果的变异系数均控制在

%a

以内!属
可接受的范围(本消解方法消解完全)结果重现
性良好(

!7!

!

9E\

法与电热板消解法测试结果比较
分别采用

9E\

和电热板对标准土样
&EE "

进行消解!

@

次消解测试结果列于表
;

(

表
V

!

采用不同消解方法测试结果

样品 元素 9E\

消解
5

$

%

$

电热板消解
5

"

%

"

&EE "

MN ";7! $7#$! ";7< #7@%#

SW !$7! $7";= "=7= $7$$$

>' @C7% "7%!< @%7# "7C$@

M* <$7C "7;@; <!7$ @7==<

8) !"7# $7!!@ !!7# $7CC<

1' $#%@ "%7%C# $#@< $<7%=;

6 $#" "7=@@ $#! "7;<;

M+ "!7C $7$$< "%7C $7"@@

!!

对采用
"

种不同消解方法的测试结果进行
4

检验*

7

!

%

8

$

9

8

"

9

:

'槡1+ %

1

$

9

$

'

%

"

$

'

%

1

"

9

$

'

%槡 "

"

其中*

1

$

!

1

"

!

@

!

;

!

1

$

'

1

"

9

"

!

$#

(

计算出各元素测试结果的
.

值!如表
<

所示(

表
W

!

(!! E

采用
E

种前处理方法重金属测试结果
"

值
元素

MN SW >' M* 8) 1' 6 M+

.

值
Z#7C%% #7=#% Z#7$%@ Z#7"C< Z#7%%@ Z#7C$@ Z#7"@< Z$7"=;

!!

由
.

表查得
7

#7#%

%

$#

'`"7""<

!表
<

中
"

7

"

#

7

#7#%

%

$#

'

!表明采用
9E\

消解和采用电热板消解!

<

种元素的测试结果无显著性差异(

N

!

结论
实验建立了

9E\ĤMSH9&E

联用快速测试土
壤中

MN

)

SW

)

>'

等
<

种元素的分析方法(该方法
在大批量分析土壤中多种重金属元素时!每批次
消解时间可控制在

"##,)'

以内!较普通电热板手
动操作消解法节约

C#a

左右的时间!大大提高了
检测效率(方法的加酸量)加热温度和时间以及
定容体积均严格可控!与电热板手动消解)微波消
解方法相比!省略了转移定容阶段!既节省时间!

又减少了人为操作误差!具备相当的优势(

以
&EEH$

)

&EEH"

)

&EEHC

作为标准土样!

@

次
测试结果的重现性良好!除

SW

元素外!其他重金

属的测试结果与保证值的偏差均控制在
%a

范围
内"

SW

元素可通过较恒定的校正系数法将结果校
正"各元素的加标回收率均符合要求"除

>'

外其
他各元素的相对标准偏差可控制在

%a

以内!较
普通电热板手动操作消解法的相对标准偏差降低
了

%

个百分点(

本方法具有更高的灵敏度和检测精度!省时
省力!对于大批次样品的土壤重金属污染物调查
研究具有较显著的实际意义(
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