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微波消解[电感耦合等离子体质谱法

测定土壤中 7I 种重金属元素
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摘要!建立了微波消解<电感耦合等离子体质谱法测定土壤中 #) 种元素的分析方法$ 研究了同位素干扰对土壤测定的影

响$ 方法检出限为 )[)# e)[?X

.

BcR#精密度&B8R'

$

?[Th#加标回收率为 :([!h e#)T[!h$ 使用土壤标准物质进行验证#测

定结果与标准值相符$ 建立的方法样品处理程序简单快速#线性范围宽#分析重现性好#结果准确#适用于大批量土壤样品的

分析$
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==电感耦合等离子体质谱法&5/E<*@'是质谱分

析方法之一#也是近年来发展最快的无机痕量元素

分析技术之一$ 5/E<*@ 技术具有灵敏度高#检出

限低#精密度好#动态线性范围宽#可同时进行多元

素快速分析等优点#在土壤分析方面越来越显示出

其优越性*# <!+

$

微波消解样品与传统电热板消解相比具有简

单"快速#节省化学试剂#空白值低#消解系统密闭不

易引入杂质等优点$ 笔者以微波消解方式分解土壤

样品#建立了5/E<*@ 测定 #) 种元素的分析方法#

对土壤标准物质和实际样品测定均获得了满意的

结果$

78实验部分

7978仪器和工作条件

>B24-&8SS))-型电感耦合等离子体质谱仪#美

国>B24-&8公司生产#工作参数如表 # 所示%*%.7

;I.-77微波消解仪#美国 /D*公司生产#微波消解

=======

表 78PT@[?!仪器工作参数

工作参数 设定值

W\发射功率cA #"")

雾化器 玻璃同心雾化器

雾化室温度cl (

采样锥c截取锥 #[)c)[? 11镍锥

雾化气&氩气'流量c&R,12&

<#

'

#[)!

等离子体气&氩气'流量c&R,12&

<#

'

#"[))

采样模式 全定量

测量点c峰 ! 点

重复次数c次 #))

双电荷ch

/-

gg

c/-

g

m([)

氧化物ch

/-V

g

c/-

g

m#["

采样深度c11 #)[))

,"S#,
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表 :8微波消解程序

步骤 功率cA 升温时间c12& 消解温度cl 保持时间c12&

# #X)) S 室温e#() !

( #X)) " #() e#X) !

! #X)) " #X) e#:) ("

程序如表 ( 所示%*2442<f>#) 纯水发生器#美国

*2442I+.-公司生产%*R()?#)( 型电子天平#德国

@%8+.267公司生产$

79:8主要试剂

多元素混合标准储备液 &>B"p&"/,"/."/+"

/6"Q2"EM"N4" b质量浓度均为 #) 1BcR#美国

>B24-&8公司生产'%内标溶液! -̀"5&"F2&质量浓度

为 #) 1BcR#美国>B24-&8公司生产'%调谐液!R2"o"

N4"/-"/+&质量浓度为 #

.

BcR#美国 >B24-&8公司生

产'%YQV

!

"Y/4"Y\均为优级纯#德国 *-.3P 公司

生产%实验用水为电阻率 #T[( *

3

,31的超纯水$

用 (h YQV

!

稀释配制混合标准质量浓度梯度

为 )"#"#)"()"")"#))"())

.

BcR的系列溶液$

79;8分析步骤

称取 )[(") ) B&精确至 )[# 1B'土壤样品于

") 1R聚四氟乙烯消解罐中#依次加入 X 1RYQV

!

"

( 1RY/4和 ( 1RY\#根据反应剧烈程度#放置一定

的时间#待反应平稳后加盖拧紧#放入消解盘中#按

表 ( 设定的消解程序进行微波消解$ 待程序执行完

毕#冷却 #" e!) 12&#使罐内压力降至常压#开盖#置

于加热器上于 #?)l进行加热赶酸#待蒸至尽干时#

取下冷却#将罐内物用水冲洗并转移至 ") 1R容量

瓶中#用超纯水稀释至刻度#摇匀#静置$ 随同做空

白实验$ 为了保证5/E<*@测定时的可溶性固体总

量&ER8'

$

)[#h#取 " 1R待测溶液转移至 (" 1R

容量瓶中#用超纯水稀释至刻度#于5/E<*@ 仪器选

定条件下测试$

:8结果与讨论

:978仪器条件的优化

5/E<*@点火后需稳定 !) 12& 左右#雾化器温

度降至 (l后#用调谐液&R2"o"N4"/-"/+'调谐#观

测调谐元素灵敏度"稳定性"双电荷和氧化物等指

标#优化仪器参数$

:9:8元素质量数的选择

大部分元素都具有同位素#5/E<*@ 测定元素

质量数的选择#是在避开同质异位素和氧化物等多

原子离子干扰的前提下#尽可能选择丰度灵敏度高

的同位素*?+

$ 根据实验监测结果#>B"p&"/,"/."

/6"Q2"EM"N4"b各个质量数的曲线"加标回收率均

没有显著差别#因此选择丰度灵敏度高的同位素$

/+只有一种同位素$ 各元素的同位素选择结果如

表 ! 所示$

表 ;8测量元素质量数的选择

元素
推荐同位素

质量数 丰度灵敏度ch

测量

质量数

内标

元素

p& XX (S[:) XX

S(

-̀

= XS ?[#) = =

= XT #:[)( = =

Q2 X) (X[(( X)

S(

-̀

= X# #[#? = =

= X( ![X! = =

>B #)S "#[T? #)S

##"

5&

= #): ?T[#X = =

/6 X! X:[#" X!

S(

-̀

= X" !)[T" = =

b ") )[(" "#

S(

-̀

= "# ::[S" = =

/. ") ?[!?" "(

S(

-̀

= "( T![S: = =

= "! :[") = =

EM ()X (?[# ()T

():

F2

= ()S (([# = =

= ()T "([? = =

N4 ()! (:["( ()"

():

F2

= ()" S)[?T = =

/, ### #([T) ##?

##"

5&

= ##? (T[S! = =

/+ ": #)) ":

S(

-̀

:9;8内标元素的选择

内标的作用是校正响应信号的漂移*"+

$ 选择

内标元素时要求内标元素与待测元素具有相似的特

性$ 所以选择内标元素时应该遵循如下原则!

!

选

择样品溶液中不含有且性质稳定的元素%

"

电离能

与待测元素电离能相近的元素%

#

与待测元素质量

数相近的元素$ 由于测定的元素相对原子质量覆盖

面大#故采用S(

-̀"

##"

5&"

():

F2&()

.

BcR'为测定的内

标元素#通过三通管将内标元素溶液与所测样品溶

液在线混合后进入雾化系统$

,XS#,
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:9<8方法检出限

根据(环境监测 分析方法标准制修订技术导

=======

表 <8各元素方法检出限

元素 检出限c&

.

B,R

<#

'

元素 检出限c&

.

B,R

<#

'

p& )[?X /. )[##

Q2 )[)T EM )[)"

>B )[)# N4 )[)#

/6 )[## /, )[)#

b )[)( /+ )[)#

则)Y$#XT/()#)

*X+中规定#在最佳的仪器工作条件

下#连续测定空白溶液 S 次#计算 S 次平行测定的标

准偏差 8#按检出限i![#?! n8计算方法检出限#检

出限为 )[)# e)[?X

.

BcR#详见表 ?$

:9C8方法准确度和精密度

采用 ! 种国家一级标准物质土壤成分分析标准

物质并进行分析测定#测定结果如表 " 所示$ 各元

素测试结果与标准值吻合#方法精密度为 )[Xh e

?[Th$

表 C8土壤成分分析标准物质测定结果"!bD#

&1BcPB'

元素
F̀A)S??: F̀A)S??S F̀A)S?(T

测定值 标准值 B8Rch 测定值 标准值 B8RSh 测定值 标准值 B8Rch

>B )[)S# )[)XT y)[))S ![( )[)XS )[)XX y)[))" ![X )[):) )[)T? y)[))S !["

p& ": X# y( ![: X# X! y( ![S :! :X y! ![)

/, )[##( )[#)T y)[)## ![" )[#" )[#" y)[)# #[S )[() )[( y)[)( ([T

/. ?# ?! y! ?[? "? "" y( ?[? XS S) y! ([?

/+ #)[: ##[! y)[? ![T #)[) #)[( y)[! ?[X #![: #?[X y)[S ([!

/6 (S (T y# ([( ()[) #:[" y)[" ([( (X[: (S[? y#[# ([)

Q2 () () y( ([X (? (" y# #[! !( !! y( #[(

EM #([T #![? y#[( ![T #: () y# #[S !( !# y# ?[#

N4 )[!! )[!S y)[)? ?[T )["" )["" y)[)( ![X )[X) )[X! y)[)! ?[T

b S" T( yS )[X XX XX y" ?[" T? TX y( !["

:9D8实际样品分析

利用建立的方法对广西某甘蔗产区土壤样品进

行测定#并进行加标回收率试验$ 测定结果如表 X

所示$ 各元素测定结果的 B8R均 m![(h%加标回

收率在 :([!h e#)T[!h#结果准确可靠$

表 D8实际土壤样品分析结果"!bD#

元素
样品测定值c

.

B

加标量c

.

B

加标后测定值c

.

B

回收率c

h

B8Rc

h

>B )[)( )[() )[(# :![X #[X

p& S[S" ?[)) #([)T #)T[! ([!

/, )[## )[T) )[TT :X[T #[:

/. T[)) ?[)) ##[X: :([! ![(

/+ #[!T ?[)) "[#X :?[X ([#

/6 ([T" ?[)) X[T: #)#[) #[S

Q2 ![)) ?[)) X[T) :"[) #[X

EM X[") ?[)) #)[?T ::[X #[X

N4 )[#( )[() )[!( #))[) ([X

b :[)) ?[)) #![)! #))[T ([S

;8结语

与传统的前处理方法相比#微波消解法具有安

全"高效"节能等优点#建立的 5/E<*@ 分析方法不

必分离基体元素#可直接进行测定#实现了土壤中

>B"p&"/,"/."/+"/6"Q2"EM"N4"b共 #) 种重金属

元素的快速分析#具有灵敏度高"准确度好"操作简

便等优点#适合于大批量土壤中重金属元素的测定$
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