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ICP-AES 测定土壤中的多种金属元素 

 

摘要：参考《土壤、沉积物 金属元素全量的酸消解 微波消解法》环境标准，采用微波消解法

系统消解环境土壤标准物质NIST2710，NIST2711和ESS-4，使用ICP-AES 双向观测法进行测

定, 研究了土壤中高含量和低含量金属元素的多元素同时测定方法。实验结果表明，土壤中的

As，Cd，Co，Cr，Cu，Ni，Pb，V和Zn等多种元素的测定值与给定的标准值吻合。该方法线

性相关系数大于0.99997，能够同时测定高含量和低含量的金属元素，具有快速、高效、清

洁、污染少等优点，完全能满足环境分析的要求。 

关键词：环境 土壤 金属 ICP-AES 双向观测 内标校正 元素间校正 

 

可耕种土壤是最宝贵的自然资源之一，是农业最基本的生产资料。现在地球上的土壤是地

球在亿万年的时间内慢慢积累起来的，但随着工业的发展，越来越的土壤受到重金属的污染。

因此，对土壤中重金属含量的监测非常重要。我国也对土壤有相应的标准和规定。在《土壤环

境监测技术规范》中规定的测定金属元素及其化合物的标准方法有分光光度法，火焰原子吸收

法，石墨炉原子吸收法等。但上述方法均只能一次测量一种元素，当需要土壤中多种元素全部

测量的时候，就会需要花费大量时间，费时费力。本法应用双向观测附件，使用电感耦合等离

子发射光谱仪一次分析对环境样品土壤中的高含量和低含量的多种元素同时测定，同时结合

ICPE-9820 灵敏度高、校正功能多样的优点，使土壤样品能够快速、准确的测量。  

1 实验部分 

1.1 仪器 

岛津 ICPE-9820 全谱发射光谱仪 

1.2 实验器皿及试剂 

实验所用玻璃器皿均用硝酸溶液（1+1）浸泡 24 小时后，用去离子水冲洗，干燥备用；实

验所用 HNO3、HCl、HF 和 H2O2 试剂优级纯试剂，实验用水为超纯去离子水。 

1.3 样品的前处理 

称量 0.5 g 国家环境标准样品土壤 NIST2710，NIST2711 和 ESS-4（标准编号：GSBZ500014-

88）置于消解罐中，加入 10 mL HNO3，5 mL H2O2，8 mL HF，放置 1h 后，盖上消解罐盖，放

入微波消解仪中按照设定程序消解。消解结束后冷却，取出。置于电热板上赶酸完全后，加入

20 mL HNO3（1:4）和 10 mL HCl（1:1）加盖后，低温加热 2 h。如果有沉淀过滤后,用去离子水

定容至 50 mL，摇匀备用；并按上述手续操作，制备试剂空白溶液。 

1.4 仪器参数 

使用微型炬管、同心雾化器和旋流雾室为进样系统。配制 As，Cd，Co，Cr，Cu，Ni，Pb，

V 和 Zn 的标准溶液，并添加内标。仪器工作条件如表 1 所示。 
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表 1 仪器工作条件 

观测 

方向 

雾化器 

类型 

矩管 

类型 

雾化

室 

辅助气流速 

（L/min） 

等离子气流速 

（L/min） 

载气流速 

（L/min） 

高频频率 

（MHz） 

高频输

出功率 

（kW） 

轴向／径向 同心 Mini 旋流 0.6 10 0.7 27.12 1.2 

土壤中通常含有百分级含量的各种共存元素，比如铁、铝等元素。当我们测量这些土壤中

的微量元素的时候，通常会很难判断这些共存元素对我们测量干扰的确切程度。  

ICPE-9820 电感耦合等离子体发射光谱仪灵敏度高，并且具有多种校正功能，能够对这种

土壤样品进行精确分析。 

1.5 内标校正 

    关于土壤溶液的配制，我们通过定性分析和进一步的图谱解析确定样品中几乎不含有的三

种元素 Yb、Ge 和 Rh 作为内标元素。其中内标浓度为 2 mg/L Yb，10 mg/L Ge 和 Rh，添加到

样品和标准曲线溶液中。  

1.6 元素间校正 

    由于样品中含有大量的砷，而 As 在 228.812 nm的谱线会干扰 Cd 228.802 nm的谱线测

量。为了消除这种元素间的互相干扰，我们通过元素间校正功能对测量结果进行元素间校正。 

2. 结果与讨论 

2.1 标准曲线 

根据样品浓度需要，使用轴向径向双向观测功能测量各元素的标准曲线如下： 

 

 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

Concentration (mg/L)

-2.5

0.0

2.5

5.0

7.5

10.0

12.5

15.0

17.5

20.0

22.5

25.0

27.5

In
te

n
s
it
y

As 189.042 nm (1)

r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.4554723

d = 0.0086355

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0222485 定量下限(10σ) = 0.0741615

R=1.00000 

图 1 砷的标准曲线 
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r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0070209

d = 0.0011261

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 2.419055e-004 定量下限(10σ) = 8.063517e-004

R=1.00000 

图 2 镉的标准曲线 
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Co 230.786 nm (1)

r = 0.99999

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0213128

d = -0.0012742

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 6.751486e-004 定量下限(10σ) = 0.0022505

R=0.99999 

图 3 钴的标准曲线 
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Cr 267.716 nm (1)

r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0087882

d = -6.441173e-004

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 2.333922e-004 定量下限(10σ) = 7.779741e-004

R=1.00000 

图 4 铬的标准曲线 
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Cu 324.754 nm (1)

r = 0.99998

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0037879

d = -0.0194948

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 8.589662e-004 定量下限(10σ) = 0.0028632

R=0.99998 

    图 5 铜的标准曲线（纵向） 
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Cu 324.754 nm (2)

r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0077383

d = -0.0182133

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0252876 定量下限(10σ) = 0.0842920

R=1.00000 

    图 6 铜的标准曲线（轴向） 
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Ni 231.604 nm (1)

r = 0.99999

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0203248

d = -0.0030552

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0010459 定量下限(10σ) = 0.0034862

R=0.99999 

图 7 镍的标准曲线 
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r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.1634498

d = 0.0023513

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0023324 定量下限(10σ) = 0.0077747

R=1.00000 

    图 8 铅的标准曲线（纵向） 
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2.2 光谱轮廓 

    下图为土壤样品的光谱轮廓 

 

 

 

 

 

 

        图 13  As 189.042nm 的光谱轮廓                       图 14  Cd 228.802nm 的光谱轮廓 
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计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.1669216

d = -0.0732841

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0215113 定量下限(10σ) = 0.0717043

R=1.00000 

    图 9 铅的标准曲线（轴向） 
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V 290.882 nm (1)

r = 1.00000

计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.2363182

d = -0.0281842

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0012057 定量下限(10σ) = 0.0040191

R=1.00000 

图 10 钒的标准曲线 
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计算公式：

系数：
b = 0.0000000

Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0104892

d = -0.0046101

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 5.466603e-004 定量下限(10σ) = 0.0018222

R=0.99997 

   图 11 锌的标准曲线（纵向） 
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Conc. = a * I  ̂3 + b * I  ̂2 + c * I + d

a = 0.0000000 c = 0.0093696

d = -0.2592587

权重： 无
零截距：无

检出限(3σ) = 0.0022679 定量下限(10σ) = 0.0075596

R=1.00000 

   图 12 锌的标准曲线（轴向） 
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        图 15  Co 230.786nm 的光谱轮廓                       图 16  Cr 267.716nm 的光谱轮廓 

 

 

 

 

 

 

  

        图 17  Cu 324.754nm 的光谱轮廓                        图 18  Ni 231.604nm 的光谱轮廓 

 

 

 

 

 

 

   

        图 19  Pb 220.353nm 的光谱轮廓                        图 20  V 290.882nm 的光谱轮廓 
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      图 21  Zn 213.856nm 的光谱轮廓 

2.3 土壤标准样品测定结果及给定值 

按实验方法对标准土壤样品进行分析，其结果见表 2。 

表 2  ESS-4、NIST2710 和 NIST2711 土壤标准样品分析结果及给定值 

元素 
检出限 

(mg/kg) 

ESS-4 SRM2710 SRM2711 

测定结果 

(mg/Kg) 

给定值 

(mg/Kg) 

测定结果 

(mg/Kg) 

给定值 

(mg/Kg) 

测定结果 

(mg/Kg) 

给定值 

(mg/Kg) 

As 1 11 11.4 636 626 ± 38 111 105 ± 8 

Cd 0.02 0.1 0.083 21.6 21.8 ± 2 43.5 41.7 ± 2.5 

Co 0.07 13.5 13.3 ± 0.5 9.2 10 9.1 10 

Cr 0.02 71.1 70.4 32.7 ▲ 39   45.1 ▲ 47 

Cu 0.1 27.0 26.3 2992 * 2950 ± 130 117 * 114 ± 2 

Ni 0.1 32.6 32.8 ± 1.7 13.7 14.3 ± 1 19.6 20.6 ± 1 

Pb 0.2 21 22.6 ± 1.7 5560 * 5532 ± 80 1194 * 1162 ± 31 

V 0.05 90.9 90 ± 2 76.4 76.6 ± 2.3 84.2 81.6 ± 2.9 

Zn 0.05 68.5 69.1 ± 3.5 6821 * 6952 ± 91 351 * 350.4 ± 4.8 

▲注：土壤中会含有铬盐或者氧化铬，而氧化铬难溶于酸，必须使用碱熔法对难溶物进行处理测

量，才能得到全部铬含量。 

*注：由于该元素含量很高，使用径向观测进行测量。 

检出限：对空白标准溶液的分析元素进行 10 次测定，取 3 倍的空白标准偏差所对应的浓度即为

各元素的检出限。 

如上表所示，大部分数据使用轴向观测，*部分使用径向观测，测量结果与标准样品给定值

基本相符，说明此分析方法适合土壤中多种金属的定量分析。 

3. 结论 

依据《土壤环境监测技术规范》，参考《土壤、沉积物 金属元素全量的酸消解 微波消解法》

环境标准，采用微波消解系统消解环境土壤标准物质 ESS-4、NIST2710 和 NIST2711, 使用 ICP-

AES 进行测定, 研究了土壤中金属元素的测定方法。实验结果表明，土壤中的 As，Cd，Co，
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Cr，Cu，Ni，Pb，V 和 Zn 等多种元素的测定值与给定的标准值吻合，线性相关系数达到 0.99997

以上。一次测量同时使用轴向观测和径向观测两种模式，轴向灵敏度高测量低含量的元素，径

向分析高含量的元素，达到高浓度和低浓度元素同时分析的效果，并通过内标校正和元素间校

正解决了百分级共存元素干扰微量元素测量的难题，具有快速高效、清洁、污染少等优点，完

全能够满足环境分析的要求，适用于各环保行业的土壤环境监测。 

  


