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微波消解-火焰原子吸收法测定污泥和土壤中的 Pb 和 Cr 

 

摘要：建立了微波消解-火焰原子吸收法测定污泥和农田土壤中铅和铬含量的方法。该方法测

定铬Cr和铅Pb，回收率在96%~103%范围，铬Cr元素的相关系数为0.9994，检出限为0.0131 

mg/Kg；铅Pb的线性相关系数为0.9999，检出限为0.0151 mg/Kg。低于国标中规定的5 mg/Kg检

出限。该方法操作简便，完全满足环境样品的分析要求。 
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将污泥用于农田堆肥是现阶段解决污泥难处理问题的一个简单经济的办法。充分利用污泥

中的大量有机物质堆肥不但能改善一些农田的土质状况，而且减轻了城市污水处理厂处理污泥

的负担。但是，污泥中也含有不少有害物质，比如金属元素，当金属含量超过一定指标时，用

于农田堆肥将会对农田、农作物、环境造成严重的二次污染，甚至对人体健康产生严重危害。

因此，对于农田堆肥的污泥一定要严格检测，只有其各项指标满足国家颁布的《GB19818-2002 

农用污泥中污染物控制标准》时，才能使用。铅、铬是土壤样品中普遍存在、危害较大的主要

污染物。土壤一旦被铅、铬污染，在短时间内很难消除，而且重金属在食物链中有富集效应，

故对人体健康有很大的影响。美国工业环境实验室（EPA）多介质环境目标值（MEG）评价：

其潜在危害指数均为 III 级。因而必须严格检测污泥中的重金属。本文采用微波消解火焰原子吸

收法，比较了流经某汽车电子生产工厂的河道污泥和普通土壤中的 Pb 和 Cr 含量的差异。该方

法操作简便，完全满足环境样品的分析要求。 

1. 实验部分 

1.1 仪器 

AA-6880（岛津） 

1.2 实验器皿及试剂 

实验所用玻璃器皿和消解罐均用硝酸溶液（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 试剂优级纯试剂，实验用水为超纯去离子水。 

1.3 仪器条件和参数 

配制 Cr 和 Pb 的标准溶液。仪器稳定后，按图 1 和图 2 方式搜索最佳燃烧头高度。 
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图 1 Cr 元素最佳燃烧头高度搜索（蓝线：空白测定；红线：5 μg/mL Cr 标准溶液） 

 

图 2  Pb 元素最佳燃烧头高度搜索（蓝线：空白测定；红线：5 μg/mL Pb 标准溶液） 

测试结果表明，Cr 元素和 Pb 元素的最佳燃烧头高度分别为 7 cm 和 4 cm。 

表 1 仪器工作条件 

元素 波长 

（nm） 

光谱通带 

（nm） 

灯电流 

（mA） 

火焰类型 最佳燃烧头高度 

（cm） 

Cr 357.9 0.7 10 空气-乙炔 7 

Pb 283.3 0.7 10 空气-乙炔 4 

1.4 样品前处理 

（1）污泥中铅铬的测定 

称量约 0.30 g 污泥置于消解罐中，加入 2.0 mL HF，3 mL HNO3，6 mL HCl，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。置于电热板上赶酸至近干，

去离子水定容至 50 mL，有极少量沉淀，测试前用定量滤纸过滤溶液，摇匀待测，同法制备试

剂空白。 

（2）土壤中铅铬的测定 

称量约 0.30 g 土壤置于消解罐中，加入 2.0 mL HF，3 mL HNO3，6 mL HCl，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。得到澄清的消解溶液，置

于电热板上赶酸至近干，去离子水定容至 50 mL，同法制备试剂空白。 
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2. 结果讨论 

2.1 线性方程和检出限 

对元素 Cr 系列标准溶液进行测定，标准曲线如下图： 

 

  图 3 Cr 的标准曲线 

在 0.00～3.00 μg/mL 浓度范围内，Cr 的浓度与吸光度有着良好的线性关系，相关系数为

r=0.9994。按照实验方法，空白溶液重复测定 11 次，根据 3 倍的标准偏差除以曲线斜率求得铬

的方法检出限分别为：0.0131 mg/Kg。 

对 Pb 系列标准溶液进行测定，标准曲线如下图： 

 

         图 4 Pb 的标准曲线 

在 0.00～10 μg/mL 浓度范围内，Pb 的浓度与吸光度有着良好的线性关系，相关系数为

r=0.9999。按照实验方法，对空白溶液重复测定 11 次，根据 3 倍的标准偏差除以曲线斜率求得

铅的方法检出限为：0.0151 mg/Kg。 

2.2 样品测定结果 

分别称取3份污泥样品，3份土壤样品做平行，样品命名为1#、2#、3#，分别测定试样中的

铅铬含量，其结果见表2。 
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表2 样品分析结果 

样品名称   元素 
1# 

（mg/Kg） 

2# 

（mg/Kg） 

3# 

（mg/Kg） 

平均值 

（mg/Kg） 

RSD 

（%） 

污泥 
Cr 15.67 15.78 15.36 15.60 1.39 

Pb 68.19 67.79 74.18 70.05 5.11 

土壤 
Cr 13.67 14.52 14.23 13.76 3.06 

Pb 58.76 59.47 62.69 60.31 3.47 

实验数据表明，该实验平行性良好。 

2.3 加标回收实验   

以同样的方法进行前处理，以 3 次平行数据的平均值作为加标前的数值，进行了加标回收

率实验，其结果见表 3。 

表 3 样品回收试验结果 

样品名称   元素 
平均值 

（mg/Kg） 

加标量 

 （mg/Kg） 

测定值 

（mg/Kg） 

回收率 

（%） 

污泥 
Cr 15.60 15 30.82 101.46 

Pb 70.05 60 131.32 102.12 

土壤 
Cr 13.76 15 28.28 96.80 

Pb 60.31 60 120.98 101.12 

3. 结论 

本方法采用微波消解污泥和土壤样品，使用火焰原子吸收分光光度法测定铅和铬的含量，

测定结果值平行性良好。结果发现，该污泥中Cr和Pb比土壤样品中含量略高，上述样品均远

远低于《GB19818-2002 农用污泥中污染物控制标准》中的最大限值（Cr≤1000 mg/Kg；

Pb≤1000 mg/Kg）。该方法操作简便，完全满足污泥和土壤样品的分析要求。 

 

 

  


