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摘要:工厂中的土壤重金属污染是比较常见的污染ꎬ依据 ＨＪ ４９１—２００９«土壤 总铬的测定 火焰原子吸收分光光度法»标
准ꎬ对某工厂土壤中重金属总铬含量进行测试ꎬ采用微波消解法和加热酸消解法分别对土壤样品进行处理ꎬ并对两种方式的稳

定性和便捷性进行了分析ꎮ
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　 　 钢铁厂在生产过程中会排放矿渣等有毒害的废

渣ꎬ并产生大量粉尘ꎬ覆盖在地表或者渗入土壤之

中ꎬ造成水体和土壤污染ꎮ
根据环境标准 ＨＪ ４９１—２００９«土壤 总铬的测定

火焰原子吸收分光光度法»ꎬ对工厂厂区土壤样品

中总铬含量进行检测ꎮ 使用盐酸－硝酸－氢氟酸－高
氯酸加热分解法及微波消解法对土壤样品进行消解

处理ꎬ并使用原子吸收光谱测定土壤样品中的总铬

含量ꎬ对两种方法的测试结果进行对比ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 实验仪器及试剂

原子吸收光谱 (测定波长 ３５７􀆰 ９ ｎｍꎬ灯电流

１０ ｍＡꎬ火焰类型为空气－乙炔)ꎻ微波消解仪ꎬ测定

条件见表 １ꎮ
硝酸、氢氟酸、盐酸、高氯酸、氯化铵溶液均为优

级纯ꎻ实验用水为去离子水ꎮ

表 １　 微波消解仪的测定条件

序号 升温时间 / ｍｉｎ 温度 / ℃ 保持时间 / ｍｉｎ
１ ５ １２０ １
２ ３ １５０ ５
３ ４ １８０ １０
４ ６ ２１０ ３０

１􀆰 ２　 绘制铬标准曲线

分别配置 ０、０􀆰 ５０、１􀆰 ００、２􀆰 ００、３􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ 铬标

准溶液于 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ分别加入 ４ ｍＬ ５０％盐酸

和 ６ ｍＬ １０％氯化铵溶液ꎬ并对标准溶液进行测定ꎬ
标准曲线如图 １ 所示ꎮ 在 ０~３􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ 的范围内ꎬ
　 　 　 　 　 　 　

图 １　 总铬浓度与吸光度线性图
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铬的浓度与吸光度有着良好的线性关系ꎬ相关系数

ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ５ꎮ
１􀆰 ３　 样品测定

１􀆰 ３􀆰 １　 样品制备

从工厂矿渣堆放处翻取地表 ３０ ｃｍ 土层样品约

３ ｋｇꎬ带回实验室去除石头及植物等杂物ꎬ自然风干

后搅拌均匀ꎮ 使用 ２０ 目的筛子筛分样品ꎬ并使用玛

瑙研钵研磨ꎬ再用 １４０ 目筛子筛分后放置在磨口瓶

中待测ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 加热酸消解法

参照文献 [ １] 的方法ꎬ称取 ３ 份样品ꎬ每份

０􀆰 ４ ｇ 放置于 ５０ ｍＬ 聚四氟乙烯坩埚中ꎬ用水润湿后

加入 １０ ｍＬ 盐酸ꎬ于通风橱的电热板上加热至剩余

３ ｍＬ 样品时ꎬ取下坩埚降温ꎬ再加入 ５ ｍＬ 硝酸、
５ ｍＬ 氢氟酸、３ ｍＬ 高氯酸ꎬ继续加热约 １ ｈꎬ加热过

程中应经常摇动坩埚ꎬ以保证达到良好的飞硅效果ꎬ
根据消解效果可补加 ３ ｍＬ 硝酸、３ ｍＬ 氢氟酸、１ ｍＬ
高氯酸ꎬ并重复消解过程ꎮ 取下坩埚稍冷ꎬ加入

３ ｍＬ 盐酸溶液ꎬ温热溶解剩余残渣ꎬ全量转移至

５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ加入 ５ ｍＬ 氯化铵水溶液ꎬ冷却后

定容至标线ꎬ摇匀ꎮ 使用原子吸收光谱仪测试样品

铬含量ꎮ 再次称取 ３ 份样品ꎬ每份质量 ０􀆰 ２ ｇꎬ重复

上述测试过程ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 微波消解法

称取 ３ 份样品ꎬ每份质量约 ０􀆰 １ ｇꎬ放入微波消

解罐中ꎬ用少量水润湿后加入 ６ ｍＬ 硝酸、２ ｍＬ 氢氟

酸ꎬ按照设定的测试条件升温消解ꎬ程序完成后冷却

样品ꎬ将溶液转移至聚四氟乙烯坩埚中ꎬ再加入

２ ｍＬ 高氯酸ꎬ在 １５０℃ 加热板上赶酸至黏稠状后ꎬ
坩埚降温加入盐酸 ３ ｍＬꎬ温热溶解剩余残渣ꎬ全量

转移至 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ加入 ５ ｍＬ 氯化铵水溶液ꎬ
冷却后定容至标线ꎬ摇匀ꎮ 使用原子吸收光谱仪测

试样品铬含量ꎮ 再次称取 ３ 份样品ꎬ每份质量约

０􀆰 ２ ｇꎬ重复上述测试过程ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 消解操作方法比较

加热消解法[２]操作过程较为繁琐ꎬ需要按步骤

分别加入各种强酸ꎬ在实验过程中还需要经常摇动

坩埚ꎬ以达到良好的飞硅效果ꎬ这要求实验人员操作

非常熟练ꎬ才能确保实验过程安全以及获得准确的

实验结果ꎮ 微波消解法操作过程较为简单ꎬ试剂用

量少ꎬ消解过程在密闭空间内进行ꎬ消解时间短且不

需人员值守ꎬ实验效率较高ꎮ
２􀆰 ２　 测试结果比较

加热消解法测试土壤铬含量见表 ２、表 ３ꎮ
表 ２　 加热消解法测试 ０􀆰 ４ ｇ 土壤样品铬含量

样品

序号

样品铬含量 / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

１ ２ ３ 平均值

Ⅰ ８８􀆰 ７ ８８􀆰 １ ８８􀆰 ５ ８８􀆰 ４

Ⅱ ８０􀆰 ４ ８０􀆰 ７ ８０􀆰 ９ ８０􀆰 ７

Ⅲ ９０􀆰 １ ８９􀆰 ７ ８９􀆰 ８ ８９􀆰 ９

表 ３　 加热消解法测试 ０􀆰 ２ ｇ 土壤样品铬含量

样品

序号

样品铬含量 / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

１ ２ ３ 平均值

Ⅰ ８６􀆰 ７ ８６􀆰 １ ８６􀆰 ５ ８８􀆰 ４

Ⅱ ８５􀆰 ４ ８５􀆰 ７ ８５􀆰 ９ ８５􀆰 ７

Ⅲ ９０􀆰 １ ８９􀆰 ７ ８９􀆰 ９ ８９􀆰 ９

由表 ２ 可知ꎬ样品质量为 ０􀆰 ４ ｇ 时ꎬ测试结果的

偏差较大ꎮ 究其原因ꎬ是样品的质量较大ꎬ消解需要

的时间更长ꎬ添加的试剂多ꎬ要求持续操作ꎬ在各环

节控制不好即会导致测试结果出现偏差ꎮ 而取样

０􀆰 ２ ｇ 时ꎬ加热消解的时间相对缩短ꎬ其测试结果也

相对稳定ꎮ
微波消解法测试土壤铬含量见表 ４、表 ５ꎮ
表 ４　 微波消解法测试 ０􀆰 １ ｇ 土壤样品铬含量

样品

序号

样品铬含量 / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

１ ２ ３ 平均值

Ⅰ ８４􀆰 ７ ８４􀆰 １ ８４􀆰 ５ ８４􀆰 ４

Ⅱ ８５􀆰 １ ８５􀆰 ２ ８５􀆰 ５ ８５􀆰 ３

Ⅲ ８５􀆰 ５ ８５􀆰 １ ８５􀆰 ０ ８５􀆰 ２

表 ５　 微波消解法测试 ０􀆰 ２ ｇ 土壤样品铬含量

样品

序号

样品铬含量 / (ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

１ ２ ３ 平均值

Ⅰ ８５􀆰 ２ ８５􀆰 ４ ８５􀆰 ５ ８５􀆰 ４

Ⅱ ８４􀆰 ４ ８４􀆰 ７ ８４􀆰 ５ ８４􀆰 ５

Ⅲ ８４􀆰 １ ８４􀆰 ５ ８４􀆰 ５ ８４􀆰 ４

取样 ０􀆰 ２ ｇ 和 ０􀆰 １ ｇ 的微波消解法测试结果都

比较均匀ꎬ低质量的样品消解更快ꎬ而且微波消解

法处理土壤样品的环节相对减少ꎬ测试结果也比

较稳定ꎮ
　 　 　 　 (下转第 １３０ 页)

􀅰５２１􀅰



现代化工 第 ３９ 卷增刊

—ＯＨ、—ＣＯＯＨ 等官能团ꎬ使腐植酸很容易与吸附

剂表面的—ＯＨ 结合ꎬ为 Ｕ(Ⅵ)的结合提供了更多

的络合位点ꎬ促进了伊利石对溶液中 Ｕ (Ⅵ) 的

吸附[２０－２１]ꎮ

３　 结论

(１)伊利石对 Ｕ(Ⅵ)的吸附在 １０ ｈ 达平衡状

态ꎬ最佳吸附剂质量和 Ｕ (Ⅵ) 初始浓度分别为

０􀆰 ０３ ｇ 和 ３０ μｇ / ｍＬꎮ Ｕ(Ⅵ)在伊利石上的吸附过

程更符合准二级动力学方程ꎬ相关系数为 ０􀆰 ９９８ꎬ吸
附过程以化学吸附为主ꎮ

(２)溶液 ｐＨ 和阴阳离子对伊利石吸附 Ｕ(Ⅵ)
影响显著ꎮ ｐＨ ５ ~ ６ 吸附效果最好ꎬ过酸或过碱均

会影响吸附效果ꎻ溶液中 Ｃａ２＋、ＨＣＯ－
３、ＣＯ２－

３ 的抑制

作用最为明显ꎬＮａ＋、Ｍｇ２＋、ＮＯ－
３、ＳＯ２－

４ 影响较小ꎬＫ＋

对吸附有促进作用ꎮ
(３)ＦＴ－ＩＲ 对伊利石的表征和动力学研究表

明ꎬＵ(Ⅵ)在伊利石上的吸附机理主要为离子交换

和表面络合作用ꎬＵＯ２＋
２ 与 Ａｌ３＋、Ｆｅ３＋等阳离子发生离

子交换以及与伊利石表面的—ＯＨ、Ｃ􀪅􀪅Ｏ、—ＣＯＯＨ
等基团形成络合物ꎮ

(４)在一定条件下ꎬ腐植酸对 Ｕ(Ⅵ)在伊利石

上的吸附有促进作用ꎬ且吸附效果与腐植酸浓度成

正相关ꎮ
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两种方法的测试结果基本一致ꎮ 其中ꎬ加热消

解法的测试结果略高于微波消解法的测试结果ꎬ这
与标准中精密度实验结果一致ꎮ 此外ꎬ加热消解法

测试结果的平行性一般ꎬ相对偏差达到了 ４％以上ꎻ
而微波消解法的相对偏差在 １％左右ꎮ

３　 结论

根据操作效率及测试结果可以看出ꎬ两种消解

方法都能准确得出测试结果ꎮ 加热消解法的取样质

量较低时测试结果较稳定ꎻ微波消解法具有较好的

测试效率ꎬ测试结果相对稳定ꎬ是更便捷的测试

方法ꎮ
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