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  测定土壤中重金属, 前处理方法大多采用浓酸

敞口消解法,但该法消化时间长、烟雾大、易损失。

采用氢氟酸组合在高温高压下用消解瓶密闭消解,

消化时间短、对环境污染小(无烟雾)、无损耗。

1  试验

111  敞口 王水- HClO4 消解(酸体系 1)

称取土样 01500 g,于 500 mL 烧杯中, 用少量

水湿润, 加王水 5 mL,加热保持微沸,至有机物剧

烈反应后,加 HClO41 mL,继续加热至土样呈灰白

色,用 012 mol/ L HNO3 溶解, 滤于 50 mL 容量瓶

中,定容, 用原子吸收法测定。此法为方法 1。

112  高压 HNO3- HClO4- HF 消解(酸体系 2)

称取土样 01500 g,于高压消解瓶(定制)中,加

HNO3、HClO4、HF 各 2 mL, 放入 200 e 马福炉中

恒温 2 h 后取出,过滤于 50 mL 容量瓶中,定容,用

原子吸收法测定。此法为方法 2。

2  结果与讨论

211  两种消解方法的比较
用方法 1和方法2对同一样品测定,结果列表 1。

表 1 两种消解方法测定结果 mg/ kg

方法 样品 Cu Pb Cd

方法 1

方法 2

1 301 47 561 75 1156
2 1571 95 721 93 4167
3 1031 55 841 01 3148

4* 1171 79 691 80 1126
1 351 70 591 50 1186
2 1601 74 761 22 5161
3 1081 25 861 39 4145

4* 1211 30 741 40 1146

 * 4为控制样, Cu: 12010 ? 10; Pb: 7215 ? 510; Cd: 1140 ? 0130。

212  同一酸消解体系与不同消解方式比较

以 4号控制样分别用酸体系 1 和酸体系 2 同

时对敞口式和高压式进行了比较,结果列表 2。

 表 2 两种酸消解体系与两种消解方式比较  mg / kg

消解

方式

Cu

酸 1 酸 2

Pb

酸 1 酸 2

Cd

酸 1 酸 2

敞口 11712 1151 5 6818 691 2 1127 1130
高压 12011 1201 7 7416 761 6 1146 1148

  表 1和表 2 表明, 敞口方式或高压方式, 用不

同的酸解体系对结果没有明显影响,但高压式中使

用氢氟酸,溶液澄清度要比王水、高氯酸好。酸解

体系 2在高压消解方式中,样品分解比较完全, 结

果更接近给定值; 而在敞口方式中,氢氟酸常在酸

解过程中挥发不完全,且易沾污玻璃器皿。

213  精密度和加标回收率

用方法 1和方法 2对 4号控制样作精密度和加

标回收测定。相对标准差: 方法 1 Cu 910%, Pb

212%, Cd 116%; 方法 2 Cu 411%, Pb 018%, Cd

016%。加标回收率: 方法 1 Cu 88%, Pb 80%, Cd

85%;方法 2 Cu 95%, Pb 80%, Cd 90%。可见方法 2

的精密度和加标回收率均较方法1好。

从方法 1和方法 2的操作步骤和消解效果看,

方法 2具有下列优点(表 3)。

表 3  方法 1 与方法 2 的比较

  方  法  1   方  法  2

温度较低,消解不彻底 温度高,压力大, 消解彻底

容易被环境、容器所污染 密闭条件下消解, 可避免
沾污

易造成损失,回收率低 可避免损失,回收率高

不易控制消解温度 可严格控制消解温度

时间长,操作繁杂 时间短,操作简单
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