
66

工程技术与管理·第 05 卷·第 21 期·2021 年 11月 10.12345/gcjsygl.v5i21.9198

土壤直接影响人类的健康，所以土壤污染历来是人们

比较关注的。土壤污染具有明显的隐蔽性、滞后性、累积性

和难恢复性，一旦受到严重污染，需要较长的治理周期和很

高的治理成本，其危害也更难消除。土壤中的污染物多是通

过食物链进入人体危及健康的，同时土壤污染直接影响土壤

生态系统的结构和功能，对生态安全构成威胁 [1]。而随着中

国经济的快速发展，重金属等污染物排放保持着一定的增长

势头 [2]，准确检测土壤中的重金属含量对于土壤监测和治理

工作具有重要意义 [3]。

土壤是由固相、液相、气相三种物质、多种成分共同

组成的多相分散体系，因此土壤样品基体组成复杂，很多污

染物含量为痕量甚至超痕量组分需要以液态方式进样分析，

不能采用直接进样方式进行测定，因此选择一种合适的前处

理方法尤为重要。目前用于土壤样品金属元素项目测定前

处理方法 [4]：湿法消解、微波消解法、干灰化法消解和碱熔

法。不同的前处理方法对金属元素分析的精密度和正确度影

响较大。为了探索原子吸收法测定土壤中五种金属元素铜、

锌、铅、镍、镉不同前处理方法检测结果的准确性，论文

将 HJ491—2019《土壤和沉积物铜、锌、铅、镍、铬的测定

火焰原子吸收分光光度法》中电热板消解法、石墨电热消

解法和微波消解法进行比较，均用火焰原子吸收分光光度计

（F-AAS）进行测定，通过对其检出限、精密度和正确度进

行分析，三种前处理方法均能满足土壤样品中金属元素分析

要求，为准确检测土壤中的重金属含量积累了经验。

原子吸收分光光度计：AA-6880F型，岛津仪器（苏州）

有限公司。
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石墨加热板：GHP400P型，奥普乐科技集团（成都）

有限公司。

石墨消解仪：GD30型，奥普乐科技集团（成都）有限

公司。

微波消解仪：WX-8000型，上海屹尧仪器科技发展有

限公司。

电子天平：PR124ZH/E型，分度值为 0.1mg，奥豪斯

仪器（常州）有限公司。

盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸：GR。

铜、锌、铅、镍、镉标准溶液：质量浓度均为 1000mg/L，

坛墨质检标准物质中心。

电热板消解法

称取 0.2g±0.01g（精确至 0.1mg）样品于聚四氟乙烯

坩埚中，用少量水润湿后加入 8mL浓盐酸于电热板上加热，

使样品初步分解，蒸发消解液剩余约 3mL时，加入 10mL

浓硝酸，加盖加热至无明显颗粒，再加入 5mL氢氟酸消解，

然后开盖飞硅 30min，稍冷后加入 1mL高氯酸，于 170°C

加热至冒白烟，加热赶酸至内容物呈不流动的液珠状。再加

3mL硝酸溶液温热溶解可溶性残渣，转移至 25mL聚乙烯瓶

容量瓶中，用 1%硝酸溶液定容至标线，摇匀后静置取上清

液用 F-AAS分析。

石墨电热消解法

称取 0.2g±0.01g（精确至 0.1mg）样品于聚四氟乙烯

消解管中，用少量水润湿后加入 5mL浓盐酸，于石墨电热

消解仪上加热至少 30min。加入 8mL浓硝酸加热 30min，

加入 5ml氢氟酸加热 30min，稍冷后加入 1mL高氯酸加盖

120°C加热 3h。开盖后 170°C加热至冒白烟，加热赶酸至

内容物呈不流动的液珠状。再加 3mL硝酸溶液温热溶解可

溶性残渣，转移至 25mL聚乙烯瓶容量瓶中，用 1%硝酸溶

液定容至标线，摇匀后静置取上清液用 F-AAS分析。

微波消解法

称取0.2g±0.01g（精确至 ）样品于微波消解罐中，

用少量水润湿。依次加 6mL浓硝酸、3mL浓盐酸、2mL氢

氟酸，使样品和消解液充分混匀。按照设定的升温程序进行

微波消解，程序结束后冷却过滤至 25mL聚乙烯瓶容量瓶中，

用 1%硝酸溶液定容至标线，摇匀后静置取上清液用 F-AAS

分析。

用 1%硝酸溶液将铜、锌、铅、镍、镉五种元素标准

溶液分别逐级稀释成标准工作溶液，将 AA-6880F型原子吸

收分光光度计调整到最佳状态后，按照设定的仪器参数进行

测定。各元素的线性拟合较好，相关系数均大于 0.999，能

满足分析要求。

依据《环境监测分析方法标准制订技术导则》[5]，

MDL=t（n-1,0.99）×S=3.143×S（n=7），对比五种元素的

检出限，均介于（0.3~6）mg/Kg，满足 HJ491—2019方法

中土壤中金属元素检测的需求，但微波消解方法检出限明显

低于其他两种消解法（见表 1）。

各选取三种不同浓度的土壤有证标准样品，采用三种

前处理方法对其进行前处理，五种金属元素的测定结果及相

对标准偏差如表 2所示，可以看出，铜、锌、铅、镍、铬

五种金属元素采用三种前处理方法进行消解，用火焰原子

吸收分光光度计（F-AAS）进行测定，相对标准偏差都介于

（1.0~7.7）%，小于 10%，测定结果及平均值均在有证标准

样品范围内，表明三种前处理方法都具有良好的精密度和正

确度。

利用 HJ491—2019《土壤和沉积物铜、锌、铅、镍、铬

的测定火焰原子吸收分光光度法》中电热板消解法、石墨电

热消解法和微波消解法对土壤样品进行前处理消解，F-AAS

测试铜、锌、铅、镍、镉五种元素标准溶液时，都能达到方

法所规定的检出限，6次分析结果和平均值都在有证标准样

序号 元素名称 相关系数 曲线方程 方法检出限 电热板 石墨 微波

1 铜（mg/Kg） 0.9992 Y=0.1224x+0.0129 ≤ 1 0.6 0.8 0.5

2 锌（mg/Kg） 0.9992 Y=0.3958x+0.0036 ≤ 1 0.5 0.4 0.3

3 铅（mg/Kg） 0.9991 Y=0.0268x+0.0017 ≤ 10 5.4 5.9 4.8

4 镍（mg/Kg） 0.9991 Y=0.071x+0.0059 ≤ 3 2.3 2.6 1.7

5 铬（mg/Kg） 0.9991 Y=0.0229x+0.0023 ≤ 4 2.6 2.4 1.6
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有证标物

测定结果

（mg/kg）
平均值

（mg/kg）

标准物质含量

（mg/kg）

相对标准偏差

（%）

1 2 3 4 5 6

铬

GSS-1a

电热 42 44 45 41 42 46 43

44±3

4.5

石墨 46 42 44 43 46 42 44 4.2

微波 44 45 42 42 45 44 44 3.1

GSS-23

电热 80 85 79 83 86 78 82

82±4

4.0

石墨 79 82 84 81 86 85 83 3.2

微波 82 80 81 81 80 80 81 1.0

GSS-7a

电热 374 369 380 377 362 396 376

379±24

3.1

石墨 368 370 367 359 379 373 369 1.8

微波 372 388 384 375 396 384 383 2.3

铜

GSS-23

电热 31.6 30.4 31.9 31.4 32.8 30.6 31.4

32±1

2.8

石墨 30.7 32.2 30.9 30.6 30.7 31.8 31.2 2.2

微波 31.9 31.8 32.6 32.3 31.8 31.9 32.0 1.0

GSS-1a

电热 43 38 45 46 39 44 42

42±5

7.7

石墨 45 44 47 43 43 39 44 6.1

微波 42 41 45 42 41 42 42 3.5

GSS-7a

电热 84 80 90 81 88 81 84

84±7

4.9

石墨 85 79 81 80 83 85 82 3.1

微波 82 83 82 85 81 79 82 2.4

锌

GSS-2a

电热 58 56 60 61 59 56 58

58±3

3.5

石墨 56 59 58 61 57 56 58 3.4

微波 61 60 59 59 61 59 60 1.6

GSS-8a

电热 69 65 67 63 68 63 66

66±3

3.9

石墨 64 66 63 64 67 64 65 2.3

微波 65 68 66 66 66 67 66 1.6

GSS-34

电热 81 89 82 86 85 81 84

86±4

3.8

石墨 88 84 85 82 81 82 84 3.1

微波 87 85 90 84 86 86 86 2.4

铅

GSS-7a

电热 17.8 17.1 19.7 18.4 19.8 18.6 18.6

18.3±2.1

5.7

石墨 16.9 19 18.4 18.8 17.6 17.2 18.0 4.9

微波 19.8 20.2 18.7 19.6 18.9 18.2 19.2 3.9

GSS-23

电热 27.1 28.6 28.3 26.9 27.8 28.4 27.8

28±1

2.6

石墨 29.2 27.8 27.3 28.5 27.4 27.9 28.0 2.6

微波 28.6 29.4 28.5 28.7 28.1 27.9 28.5 1.8

GSS-1a

电热 344 330 329 335 347 335 337

339±12

2.2

石墨 348 339 335 340 332 342 339 1.6

微波 336 346 347 343 341 346 343 1.2

镍

GSS-1a

电热 15.6 16.9 16.5 17.9 15.8 18.1 16.8

16.9±1.5

6.2

石墨 16.3 15.5 17.3 16.8 17.5 16.4 16.6 4.4

微波 16.8 17.9 16.7 17.5 16.6 17.8 17.2 3.4

GSS-23

电热 38.4 39.3 37.8 38.1 39.2 37.5 38.4

38±1

1.9

石墨 39.1 38.4 38.4 38.3 37.8 39.1 38.5 1.3

微波 37.6 38.5 38.1 37.4 38.5 39.3 38.2 1.8

GSS-7a

电热 223 212 218 210 216 218 216

217±8

2.2

石墨 212 220 213 214 218 212 215 1.6

微波 218 219 216 224 222 219 220 1.3
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品范围内，相对标准偏差介于（1.0~7.7）%，具有良好的精

密度和正确度，但微波消解法所获得的检出限、精密度和正

确度更好。这些都是基于微波消解法具有如下特点：

①消耗试剂量少，空白值小；

②采用内加热，升温速度快、消解能力强；

③密闭系统可减少消解过程待测项目的损失和样品间

的相互污染；

④提高了分析的精密度和正确度，但其一次消解样品

数量有限。

样品的前处理是一个复杂过程，是保证数据准确度的

一个重要前提。土壤样品的前处理没有统一的方法，要结合

实验室实际情况和待测元素的性质等决定选择何种土壤前

处理方法。
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— 环境监测分析方法标准制修订技术导则[S].

具体开展浇筑作业时，可以采取分层的办法，但是分层时需

要注意逐个层次的递增，然后让浇筑形成一定的坡度，逐渐

对其进行延伸，再对坡长进行合理控制，最终要保证振捣设

备的位置是在坡度两端的区域。除此之外，对于大体积混凝

土具体开展振捣作业时，要保证大体积混凝土表面在振捣

时，不可以出现气孔、泥浆涌出、下沉等诸多情况，此类情

况一旦发生，需要立即停止振捣作业 [4]。

对大体积混凝土技术具体开展的应用进行研究以及分

析，在超高层建筑中，对于大体积混凝土在施工技术中的要

点予以科学合理的掌握，不断提升相关人员的专业性，从而

对施工技术进行合理优化以及创新，从而让大体积混凝土在

超高层建筑中的施工质量得到合理保证，最终让超高层建筑

工程在竣工之后，可以达成设计以及应用的各种要求。
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