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摘要!建立了微波消解A电感耦合等离子体质谱"70CA*W$法检测分析土壤中铬元素含量的方法& 采用 \_Q

!

Z\06Z\]

混合体系为消极试剂%以铟"7/$内标进行补偿校正%同时通过国家土壤标准物质"fÈ )OB!;$验证了方法的准确性& 结果表

明%检出限y)S)" /&R&%工作曲线线性关系较好"Qx)S;;;#$%GC5y(S<T%标准物质中0.元素回收率为 ;!S)T V")<S!T& 该

法操作便捷%测量准确%适于土壤中多种微量元素的检测&
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@@土壤的矿物组成主要是石英#长石#方解石及高

岭石等(")

%因此%在传统的电热板加热消解法中%土

壤样品属于较难消解的一类样品%微波消解能保证

样品在高温#高压#密闭的条件下获得较高能量而迅

速分解%既保证了土壤的原有成分%又不易引入杂

质%同时也避免了消解过程中易挥发组分的挥发

损失(()

&

70CA*W是目前发展最快且最具吸引力的无机

痕量元素分析技术之一%易于进行多元素同时分析%

检出限低%抗干扰较强%无需分离富集%并可以快速

准确灵敏的检测到土壤样品中
(

&RJ&和 /&RJ&水平

的元素%应用十分广泛(! A?)

&

本文中采用微波密闭消解%70CA*W 检测土壤

中0.含量%在抗干扰模式下%以7/ 内标进行补偿校

正%提高了分析结果的精准度(O)

&

9:实验部分

9<9:主要材料及试剂

土壤样品粗碎后于 B)^烘箱中干燥%然后研

磨#筛分至 #) V")) 目%继续干燥至恒重后%室温下

干燥保存&

\]"*QW级%北京化学试剂研究所$%\06"*QW

级%北京化学试剂研究所$%\_Q

!

"EbA

+

级%北京化

学试剂研究所$%"))

(

&R2e的0.标准溶液"国家标

准物质研究中心$%"))

(

&R2e的7/标准溶液"国家

标准物质研究中心$% ")

(

&R2e调谐液 "美国

*!;*
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$&36-/9公司$%土壤成分分析标准物质"fÈ )OB!;%

国家标准物质研究中心$%去离子水由*3663A>系统

制取&

9<;:主要仪器

离 心 机 " W3&25% 德 国 $' 电 热 板 加 热 器

"e5H=-41%美国$%电子分析天平"]$())B%上海沪粤

明科学仪器有限公司$%*3663A>纯水系统"*3663I

K+.-%gh%电阻率为 "#S( *

-

*42$'电感耦合等离子

体质谱仪"=1-.2+U6-2-/956mO%美国$%带耐高盐接

口和六极杆碰撞池'微波消解系统"*$DWAmK.-88%

美国0U*$&

9<=:实验方法

"S!S"@溶液的配制

""$(T \_Q

!

溶液'

"($0.标准溶液!用 (T\_Q

!

逐级稀释 "))

(

&R2e的 0.标准溶液%配制以下质量浓度梯度!

)S<#"#<#")#<)#"))#<))

(

&Re'

"!$7/ 内标溶液!在检测前%以 (T\_Q

!

稀释

7/标准溶液至 ()

(

&Re&

"S!S(@样品的微波消解

首先%用去离子水将 =]*消解罐子洗净后%再

加入 ! 2e\_Q

!

%密封%置入消解系统%在一定的微

波清洗程序中清洗'待系统停止运行并冷却后%再用

去离子水清洗消解罐 ( V! 次%待用&

然后%称取 )S"))) &的样品"土样或标准物质$

至洗净的消解罐内罐%分别加入 < 2e\_Q

!

#( 2e

\06和 " 2e\]后摇匀#静置%密闭%放入微波消解

系统%按表 " 设置消解程序&

表 9:土壤样品微波消解程序

功率R̀ 目标温度R̂ 爬坡时间R23/ 保持时间R23/

" #)) "() ") !

( "()) "<) ! ?

! "?)) "#) ! "<

消解结束%待系统冷却后%将消解罐中的液体转

移至洗净的聚四氟乙烯罐中%并用少量去离子水洗

涤 ( V! 次%洗涤液合并于对应的聚四氟乙烯罐中'

置于电热板上赶酸%电热板温度控制在 "") V

"()^'蒸至近干时%取下并冷却至室温后%用 (T的

\_Q

!

定容至 ! 2e'离心"# ))) .R23/%< 23/$%70CA

*W检测& 同时%按上述方法处理 < 个空白对照样%

及标准物质验证实验&

"S!S!@70CA*W主要工作参数

=1-.2+U6-2-/956mO 型70CA*W仪的主要工作

参数见表 (&

表 ;:@?SENW最优化的主要工作参数

项目 参数 项目 参数

入射功率R̀ "()) 进样流速R2e*23/

A"

)S#

雾化室温度 R̂ ! 载流氩气流速Re*23/

A"

)S?

重复测量次数 ! 辅助氩气流速Re*23/

A"

)S#

停留时间R28 ()) 冷却氩气流速Re*23/

A"

"!S<

积分时间R8 )S< 雾化气流速Re*23/

A"

)SO<

"S!SB@样品的检测

按表 ( 设定70CA*W的工作参数%并调节仪器%

采样直接进样%标准曲线定量法%以内标 7/ 校正干

扰和信号的漂移'每次进样前都需用 (T\_Q

!

清

洗%以消除仪器的记忆效应%确保测定准确性&

;:结果与讨论

;<9:消解条件的选择

土壤中含有大量的无机质%常用的消解试剂有

\_Q

!

#\

(

WQ

B

#\06#\]#\06Q

B

及其组合%\

(

WQ

B

可

能会与土壤中某些元素形成不溶物%而 \06Q

B

在密

闭环境中存在较大的安全隐患%都应尽量少用%所以

本文中采用了\_Q

!

Z\06Z\]混酸为消解体系&

电热板消解和微波消解比较可以得出%电热板

消解几乎不能实现彻底消解且残渣相对较多%溶剂

挥发较快& 微波消解是一种密闭%以控温为主#控压

为辅的内加热模式'产生的高能微波使土壤分子迅

速极化%分子运动加快%彼此之间摩擦增大'产生高

速交变磁场%使液相离子产生大量热量%增大了固A

液接触面%加快了反应速率%缩短了消解时间&

;<;:仪器的调节和干扰的校正

在多元素同时分析时%70CA*W 的干扰主要来

源于氧化物#多原子离子和同质异位素(#)

%本文中

采用质量浓度为 ()

(

&Re的7/ 溶液%在线内标加入

法补偿和校正仪器的信号漂移及各元素间的基体效

应%直接进样A标准曲线定量法依次测定标准溶液

并拟合校正曲线#试剂空白和样品&

;<=:工作曲线

在设定的70CA*W 测定条件下%检测以下质量

浓度梯度的 0.标准溶液!)#)S<#"#<#")#<)#"))#

<))

(

&Re%绘制如图 " 所示标准曲线%相关系数 Qd

)S;;;;<!%DWay)S<T'并连续平行测定 "" 个空白

溶液%以测定结果的 ! 倍 DWa计算检出限%检出限

为 )S)" /&R&%满足本实验的要求&

*B;*
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图 "@0.的标准曲线

;<>:方法准确度验证

本实验中采用国家土壤标准物质"fÈ )OB!;$

进行验证性实验考察了方法的准确性%平行样和空

白样各 < 份& 分析结果见表 !%结果表明测定值与

标准值基本一致%回收率为 ;!S)T V")<S!T%说明

该方法适合土壤中0.的测定&

表 =:土壤标准物质分析结果

元素 标准值R

(

&*&

A" 测定值R

(

&*&

A" 回收率RT 平均DWaRT

0. OBSB YBS? O!S< ;!S) V")<S! (S!

;<O:样品中?/含量测定

采集的土壤经前处理后%将样品与 ! 个空白样

一并按微波消解步骤进行消解#赶酸#定容和离心等

操作%上机检测%结果如表 B 所示&

表 >:某地区土壤样品?/含量检测结果

@@样品
"

[

(

[

!

[

B

[

<

[

0.含量R

(

&*J&

A"

!(S"? !"SO" <!S"! !<SO) <)SO)

DWaRT )S!? )SB) "S); )S(( )S!B

=:结论

""$微波消解是一种高效#可靠的样品前处理

的方法%具有消解彻底#快速简捷#避免损失和玷污

等特点'本文所采用的消解体系为 < 2e\_Q

!

Z

( 2e\06Z" 2e\]&

"($采用70CA*W 检测土壤中 0.含量%具有精

准度高#检出限低和线性范围较广等优点%适用于环

境土壤样品中多元素的检测分析&
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;G99 化工分离技术交流与展示大会即将召开

@@分离是石油化工#有机化工#精细化工#生物化工#

制药等行业生产过程中最重要的单元之一%是工业生

产中产品提纯及节能减排的重要手段& 在循环经济和

低碳经济的国际形势下%作为化学工程学科的研究重

点之一%新的分离技术的开发和应用在全球范围内越

来越受到重视& 近年来%一些新的分离技术如膜分离#

结晶分离#超临界萃取#吸附分离等新的分离技术逐渐

应用到生产实践中%取得了可喜的成就'分离技术的耦

合#分离设备的大型化和自动化成为研究热点& 为加

强分离技术的国际交流%促进我国工业生产的技术进

步%中国化工信息中心将联合多家权威单位于 ()"" 年

"" 月 (/B 日在杭州召开-()"" 化工分离技术交流与

设备展示大会.& 本次大会为产学研结合的会议%届时

将有大批来自国内外的业内专家#工程技术人员#相关

化工生产企业#分离设备及其配件生产企业#化工软件

公司以及媒体代表参加会议& 本次会议将以专家报

告#技术交流#设备和技术展示多种形式%探讨国内外

分离技术的发展现状和发展方向%展示最新技术和设

备%搭建产学研交流的有效平台& !张立萍#

*<;*


