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摘要:由于不同土壤样品间的成分与形态差别较大，本文对消解温度、消解时间、消解溶剂

选择及后续处理方案进行了系统研究及优化。微波消解方法操作简单，消解速度快，大大缩

短了检验周期，提高了分析效率，消解效果好，有效改善实验人员的工作环境，分析结果的

精密度、准确度及回收率均能得到有效保障。
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随着经济和社会的发展，我国土壤污染日益严重，已对土地资源可持续利用与农产品生

态安全构成威胁。据报道，目前受重金属污染土地达 2000 万公顷，严重污染土地超过 70

万公顷，13万公顷土地因镉含量超标而被迫弃耕，全国土壤环境状况总体不容乐观。

土壤成分的复杂性，重金属元素分析需要进行样品前处理。目前常用的消解方法有湿法

消解、干灰化法和微波消解等。前两种方法耗费时间长，不能保证消解效果，也有可能造成

待测元素损失，同时湿法消解所用挥发性酸易形成酸雾，污染环境，易对实验操作者造成伤

害。

1 材料与方法

1.1 样品制备

高氯酸（70%，GR）、硝酸（70%，GR）、盐酸（37%，GR）、氢氟酸（40%，GR）

镉标液、铜标液、铬标液、镍标液、铅标液、锌标液

1.2 仪器与设备

TANK 40微波消解仪、原子吸收光度计、TK20赶酸仪、玻璃仪器等

2 实验方法

2.1 样品采集与制备

在黑龙江、河南、山东等典型区域分别采集农用地和建设用地土壤样品，共 10组。将

采集的土壤样品混匀后用四分法缩分至约 100 g。缩分后的土样经干燥后，除去土样中石子

和动植物残体等异物，经过粗磨，细磨至过孔径 15mm（100目）筛，混匀后备用。样品预
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处理过程应避免玷污和待测元素损失。土壤的干燥方法可使用自然风干、冷冻干燥、或微波

辅助干燥，微波辅助干燥可将干燥时间缩短为自然干燥的 1/4以上。

土壤样品类型 采样区域

农用地 黑龙江、河南、山东、广西、陕西

建设用地 黑龙江、河南、山东、广西、陕西

选择标准土样-黄红壤 GBW07405(GSS-5)作为质控样。

2.2 微波消解

实验采用的土壤样品前处理方法为新仪应用实验室参照国内外相关标准，结合经验及实

际情况优化后的消解方法。

每组样品称取 3个平行样，取样量 0.2g。另准备空白样品和标准土样。每个消解罐内加

入 6mL硝酸、2mL盐酸和 2mL 氢氟酸，组装消解罐，按照如下程序设定进行微波消解，过

程最高压力 2.5MPa 以内：

阶段 温度/℃ 压力/MPa 升温时间/min 保温时间/min

1 150 2 7 1

2 180 3 5 2

3 210 3 5 20

2.3 赶酸定容

消解完成，冷却后取出消解罐，加入 2mL高氯酸，180℃赶至开始冒白烟，再加入 3mL

硝酸赶至近干。冷却、转移，样品定容至 50mL，标土定容至 100mL，溶液无色澄清透明。

使用原子吸收检测前，使用滤纸对待测液进行过滤。

2.4 原子吸收分光光度计检测

仪器参数参考相关检测标准进行设置，绘制标准曲线，然后进行实际样品和标准土壤样

品的含量检测。

3 结果与讨论

土壤样品和标准土壤检测结果如下：

农用地土壤样品重金属含量检测结果（μg/g）

元素 项目 黑龙江 山西 广西 山东 河南 标准土样
标称值、不确定度区间

及回收率

中
国
仪
器
仪
表
学
会



元素 项目 黑龙江 山西 广西 山东 河南 标准土样
标称值、不确定度区间

及回收率

铅

含量

24.1 26.5 22.4 20.4 24.6 526.7

552±29

回收率：95.9%

23.7 26.1 21.3 19.1 23.3 532.4

24.5 25.8 21.7 18.8 23.9 528.6

均值 24.1 26.1 21.8 19.4 23.9 529.2

RSD 1.7 1.3 2.6 4.4 2.7 0.55

镉

含量
0.27 0.48 0.12 0.31 0.28 0.44

0.45±0.06

回收率：102.2%

0.26 0.51 0.13 0.31 0.29 0.46

0.26 0.50 0.12 0.34 0.30 0.47

均值 0.26 0.50 0.12 0.32 0.29 0.46

RSD 2.2 3.1 4.7 5.4 3.4 3.3

铬

含量
40.7 66.7 39.2 67.1 32.6 111.4

118±7

回收率：96.7%

40.1 65.4 38.9 66.4 33.5 116.3

42.1 66.1 39.1 66.8 33.7 114.5

均值 41.0 66.1 39.1 66.8 33.3 114.1

RSD 2.5 0.9 0.4 0.5 1.8 2.2

镍

含量
29.2 35.0 6.3 23.6 19.0 40.8

40±4

回收率：100.75%

30.1 36.5 6.5 24.4 19.1 40.2

30.1 36.1 6.9 24.2 18.7 39.9

均值 29.8 35.9 6.6 24.1 18.9 40.3

RSD 1.7 2.2 4.7 1.7 1.1 1.1

铜

含量
22.2 20.6 28.7 12.6 10.0 147.8

144±6

回收率：103.3%

21.6 21.8 29.1 12.2 11.1 147.9

21.1 20.8 30.2 12.1 10.7 150.4

均值 21.6 21.1 29.3 12.3 10.6 148.7

RSD 2.5 3.1 2.6 2.2 5.3 1.0

锌
含量

115.7 112.7 109.2 93.7 101.3 491.1
494±29

回收率：98.5%
118.5 109.5 109.7 94.0 103.2 480.2

113.2 110.2 108.0 95.8 102.4 488.6
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元素 项目 黑龙江 山西 广西 山东 河南 标准土样
标称值、不确定度区间

及回收率

均值 115.8 110.8 109.0 94.5 102.3 486.6

RSD 2.3 1.5 0.8 1.2 0.9 1.2

建设用地土壤样品重金属含量检测结果（μg/g）

元素 项目 黑龙江 山西 广西 山东 河南 标准土样 标称值、不确定度区间及回收率

铅

含量
22.4 25.6 32.4 25.1 23.7 526.7

552±29

回收率：95.9%

21.8 25.1 31.5 24.9 23.5 532.4

21.2 24.0 33.1 23.7 24.6 528.6

均值 21.8 24.9 32.3 24.6 23.9 529.2

RSD（%） 2.7 3.3 2.5 3.1 2.4 0.55

镉

含量
0.30 0.52 0.30 0.31 0.40 0.44

0.45±0.06

回收率：102.2%

0.29 0.50 0.29 0.31 0.39 0.46

0.28 0.51 0.28 0.32 0.39 0.47

均值 0.29 0.51 0.29 0.31 0.39 0.46

RSD（%） 3.4 2.0 3.4 1.8 1.5 3.3

铬

含量
26.6 65.1 46.3 74.3 55.1 111.4

118±7

回收率：96.7%

26.3 66.0 45.9 72.4 55.2 116.3

27.6 64.3 45.0 72.3 54.5 114.5

均值 26.8 65.1 45.7 73.0 54.9 114.1

RSD（%） 2.5 1.3 1.5 1.5 0.7 2.2

镍

含量
20.2 36.3 9.6 32.7 27.1 40.8

40±4

回收率：100.75%

20.7 36.8 9.6 32.8 27.9 40.2

20.6 35.6 9.7 33.0 27.6 39.9

均值 20.5 36.2 9.6 32.8 27.5 40.3

RSD（%） 1.3 1.7 0.6 0.5 1.5 1.1

铜

含量
20.5 18.4 16.8 20.5 12.6 147.8

144±6

回收率：103.3%

20.2 18.1 17.2 19.9 12.2 147.9

20.6 17.9 16.5 20.9 12.2 150.4

均值 20.4 18.1 16.8 20.4 12.3 148.7

中
国
仪
器
仪
表
学
会



元素 项目 黑龙江 山西 广西 山东 河南 标准土样 标称值、不确定度区间及回收率

RSD（%） 1.0 1.4 2.1 2.5 1.9 1.0

锌

含量
103.5 87.2 74.2 94.0 90.5 491.1

494±29

回收率：98.5%

101.0 87.0 73.0 90.0 88.7 480.2

104.0 85.5 75.0 93.7 89.3 488.6

均值 102.8 86.6 74.1 92.6 89.5 486.6

RSD（%） 1.6 1.1 1.4 2.4 1.0 1.2

4 结论

检测结果表明，不同地区土壤样品中的金属元素含量存在差异，相同地区不同类型土壤

中的金属元素也存在较大差异；三次取样的检测结果平行性良好，标准样品的实测值也在标

称值的不确定度区间之内，元素回收率 95%~103%，检测结果精密度和准确度令人满意，该

微波消解方法适用于土壤重金属检测的前处理工作。
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