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微波消解-ICP-MS 法测定土壤及耕作物小麦中的

8 种重金属元素
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摘　要: 建立微波消解-电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法同时测定土壤及对应耕作物小麦中 8种重金属元素（Cr、
Ni、Cu、Zn、As、Cd、Hg、Pb）含量的方法，比较不同的酸消解体系对土壤消解效果的影响。通过优化仪器参数、选择
103Rh作单一内标元素校正土壤基体的干扰及仪器信号漂移，并编辑校正方程消除质谱干扰等，实现对土壤、小麦籽

粒及小麦粉中重金属元素的准确测定。结果表明：以 HNO3-H2O2-HF(5∶2∶2)为消解液体系微波消解土壤时，样品消

解完全且效果最佳；各元素均呈现良好的线性关系，相关系数（r2）≥0.999 5；检出限在 0.005~0.15 μg/L之间。土壤标

准物质 GBW07454(GSS-25)和小麦标准物质 GSB10046(GSB-24)的测定值与标准值吻合，加标回收率在

93.4%~103.6%范围内，方法精密度和准确度高。实际样品结果显示，土壤中 Cd、Pb达到 3级中污染水平；对应小麦

籽粒和小麦粉中重金属元素与土壤存在一定的同源性，重金属元素更易富集于小麦籽粒中，其中 Cd污染最严重。
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Determination of eight kinds of heavy metal elements in cultivated soil and
the wheat by microwave digestion-ICP-MS method
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Abstract: A method was established to determine eight kinds of heavy metal elements (Cr, Ni, Cu, Zn, As, Cd,
Hg,  Pb)  in  soil  and  the  wheat  by  microwave  digestion-inductively  coupled  plasma  mass  spectrometry  (ICP-
MS), and the effects of different acid digestion reagent systems on soil digestion were investigated. The heavy 
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metal  elements  in  soil,  the  wheat  grains  and  the  wheat  flour  were  accurately  determined  by  optimizing
instrument  parameters,  selecting  103Rh  as  interior  standard  to  correct  the  matrix  interference  and  instrument
signal drift, and editing correction equation to eliminate mass spectrum interference. The results indicated that
the  samples  was  dissolved  completely  with  best  effects  when  using  HNO3-H2O2-HF  (5∶2∶2)  as  digestion
reagent  system.  Each element  presented a  good linear  relationship  with  correlation coefficient  (r2)≥0.999 5,
and the detection limit was between 0.005-0.15 μg/L. The method has high precision and accuracy because the
determination  results  of  GBW07454  (GSS-25)  and  GSB10046  (GSB-24)  were  consistent  with  the  standard
values  and  the  recovery  ranged  between  93.4%-103.6%.  The  practical  sample  results  showed  that  Cd,  Pb
reached the 3 level pollution in soil and the heavy metals in the soil were homologous with the corresponding
wheat  grains  and  wheat  flour,  and  which  are  more  likely  to  be  enriched  in  wheat  grain,  among  which  the
pollution of Cd was the most serious.
Keywords: inductively coupled plasma mass spectrometry method; microwave digestion; soil; heavy metal;
wheat

0    引　言

工农业的迅速发展导致了严重的环境污染问

题。工业生产中排放的废水、废气、废渣，生活垃圾

及农药化肥中的重金属元素渗入土壤、地下水和地

表水[1]。2014年发布的《全国土壤污染状况调查公

报》显示，我国耕地土壤环境质量堪忧，部分地区

污染严重，其中无机重金属元素的污染问题尤其突

出[2-3]。耕地土壤为作物的生长提供必须的水分和养

分，其中的重金属污染伴随着吸附、浸渍等物化过

程，迁移至水体甚至作物中。小麦作为我国第二大

粮食作物，土壤重金属污染不仅影响作物的生产质

量，同时也可通过食物链危及人类健康。因此，建

立一种简单高效、高准确度与灵敏度的分析方法，

测定耕地土壤及其小麦中的重金属元素含量对评价

土壤污染水平具有重要意义。

土壤中无机重金属污染种类主要包括铬 (Cr)、
铜 (Cu)、锌 (Zn)、镍 (Ni)、钴 (Co)、钒 (V)、镉 (Cd)、
汞 (Hg)、砷 (As)、铅 (Pb)、锑 (Sb)等多种元素 [4]，其

传统测定方法主要采用 HJ/T166-2004《土壤环境

监测技术规范》中规定的原子荧光、原子吸收及电

感耦合等离子体光谱法 (ICP-AES)[5-10]。原子荧光与

原子吸收法操作繁琐，不能实现多元素同时测定，

ICP-AES法虽能同时检测，但灵敏度不够。相较于

上述传统方法，电感耦合等离子体质谱法 (ICP-MS)
特有的高灵敏度和精度、宽线性动态范围、强抗基

体干扰能力以及高效率分析等优点[11]，能更好地满

足基体复杂土壤样品中重金属元素含量的测定[12-16]。

重金属元素测定的关键在于前处理消解，土壤

中重金属元素主要以氧化物形态存在，常规的湿法

消解、干灰化法消解效果不佳[17]；微波消解则是一项

结合密闭高压和微波进行消解的前处理技术，具有

高效快速、密闭污染小、试剂用量少、元素不易损

失 (如挥发组分 Hg、As)、操作简便等优点，在样品

前处理方面的应用日趋成熟 [17-19]。闫学全等 [14] 以

HNO3-HCl-HF体系作为酸消解体系，采用全自动石

墨消解仪处理土壤样品，实现了 As、Hg、Se、Sb
4种元素残留量的测定。Peng等[3] 采用 HNO3-HCl-
HF作为微波消解体系，除 Mn、Sr、Ba、Fe等半金属

外，大部分金属元素消解效果良好；采用 HNO3-HCl-
HClO4-HF湿法消解，消解温度为 180 ℃ 时消解效

果最佳，但易造成 As、Pb等元素的挥发损失。

本研究采用微波消解前处理土壤，选择 HNO3-
H2O2-HF酸体系，通过优化 HF酸的比例消解土壤，

该消解体系比国标 [20] 中规定的 HNO3-HCl-HClO4-
HF的酸消解体系使用的化学试剂种类和用量更

少；小麦则采用方法成熟的 HNO3-H2O2 体系微波消

解[13]，减少干扰因素的同时提高前处理效率。以单

元素103Rh作内标，He碰撞反应池技术结合干扰校

正方程强力消除干扰，建立了 ICP-MS准确测定土

壤及其耕作物小麦中 Cr、Ni、Cu、Zn、As、Cd、Hg、
Pb 8种重金属元素的测定方法，并对土壤及其耕作

物小麦中的重金属含量进行污染相关性分析，为土

壤环境及粮食作物安全监测相关研究提供参考。

1    实验部分

1.1    仪器与试剂

7700x电感耦合等离子体质谱仪：美国 Agilent
公司，配有自动进样器及 MassHunter软件操作系
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统；Mettler Toledo XS204电子分析天平：瑞士梅特

勒-托利多公司，最小分度 0.1 mg；Ethos高级微波

消解仪：意大利 Milestone公司；VB24 Plus电热消

解仪：北京莱伯泰科公司；Milli-Q超纯水处理系

统：美国 Millipore公司；PXS-215型离子酸度计：

上海雷磁；99.99%高纯液氩：北京永圣气体科技有

限公司。

硝酸、盐酸、氢氟酸，均为 Mos级，购于美国

Merck公司；高氯酸、过氧化氢为优级纯，购自北京

化学试剂厂；铬、镉、铜、锌、砷、铅、镍混合标准溶

液（10 mg/L，Part#5183-4682），锂、钴、铊、铈、铱调

谐溶液（10 μg/L），汞单元素标准溶液（10 mg/L），购
自美国Agilent公司；铑单元素内标溶液 (1000 mg/L)，
国家钢铁材料测试中心；土壤标准样品 GBW07454
(GSS-25)，小麦标准物质 GSB10046(GSB-24)，地球

物理地球化学勘探研究所（IGGE）。I-1、I-2、I-3土

壤、小麦籽粒及小麦粉样品均由河南省土壤重金属

污染监测与修复重点实验室提供。实验过程中所用

超纯水电阻率为 18.2 MΩ·cm，聚四氟乙烯管、容量

瓶等均用 HNO3(1+4)浸泡 24 h以上用超纯水冲洗

后备用。

1.2    样品采集

本实验选取远离公路、工厂等污染源，具有代

表性的农田作为取样地点。将土壤样品置于阴凉处

自然风干，剔除植物根系、有机残渣及可见侵入体，

捣碎后过 100目筛；对应小麦样品去壳，取其籽粒

部分，用自来水和去离子水冲洗干净，于 40 ℃ 烘

干，粉碎后取样；小麦粉则由籽粒磨粉加工而成。

1.3    标准溶液的配制

采用重量法准确称取一定质量的混合标准溶

液，配制成质量浓度为 1.0 mg/L的 Cr、Cu、Zn、Ni、
As、Cd、Pb标准储备液。再分别准确称取一定质量

的混合元素储备液，采用 2%硝酸溶液逐级稀释成

不同浓度范围的标准溶液。其中 As、Cd标准系列

质量浓度为：0，5.00，10.0，20.0，50.0，100 μg/L，Cu、
Ni标准系列质量浓度为：0，10.0，20.0，50.0，100，
200  μg/L；Cr、 Zn、 Pb标准系列浓度为： 0， 20.0，
50.0，100，200，500 μg/L。样品测定时根据实际情

况采用 2%硝酸进行稀释以降低基体效应并保证元

素浓度在标曲范围内。同法配制汞元素的标准溶

液，质量浓度为 0.10，0.50，1.0，2.0，5.0 μg/L。
自动调谐液及内标铑溶液分别用 2%硝酸稀释

成质量浓度为 1.0 μg/L和 200 μg/L的工作溶液；测

定时样品溶液和内标溶液由三通阀连接分别从样品

管和内标管进样。

1.4    样品前处理

研磨好的样品在烘箱中于 105 ℃ 烘干。土壤

及其作物均采用微波消解法前处理。

土壤的消解：准确称取 0.1 g（精确到 0.000 1 g）
土壤于聚四氟乙烯的微波消解罐中，加入少量超纯

水使样品湿润，分别加入 5 mL HNO3、3 mL HF、2 mL
H2O2，混匀后盖好消解盖，放置通风厨中过夜。第二

日密封好后装入微波消解仪中，连接好温度传感

器，按照设定的消解程序进行反应：于 5 min内升

至 120 ℃，保持 5 min；再升温 15 min至 180 ℃，保

持 30 min；继续升温 20 min至 210 ℃，保持 40 min。
可重复 2~3次微波程序直至消解完全。

小麦、面粉的消解：准确称取 1.0  g（精确到

0.0001 g）小麦、面粉于聚四氟乙烯的微波消解罐

中，加入少量超纯水浸润，分别加入 5 mLHNO3、

2 mLH2O2，混匀，由于粮食的含氮量较高，常温反应

明显，在通风厨中放置 3 h后，密封装入微波消解仪

中，按照设定的消解程序进行反应：于 5 min内升

至 120 ℃，保持 10 min；再升温 10 min至 160 ℃，保

持 30 min，至消解完全。

消解功率设为 1500 W，待消解完毕，冷却至室

温，取出微波消解罐，为防止 As、Hg等易挥发元

素的损失及 HF酸对进样系统的腐蚀，80 ℃ 下在

电热消解仪上赶酸至近干，用 2%硝酸溶液洗涤

数次消解内管及盖，将消解液转入 25 mL容量瓶

中，加入适量金元素以消除记忆效应，用 2%硝酸

溶液定容至刻度，摇匀静置待测；同时制备 2个空

白溶液。

测定土壤的酸碱性：称取 10 g土壤样品于 100 mL
烧杯中，按照水土比为 2.5∶1的质量比例，用量筒量

取 25 mL蒸馏水加入烧杯中，搅拌 2 min后，静置

30 min，用校准后的酸碱计测定。

1.5    ICP-MS 仪器工作参数

采样锥及截取锥经长期使用，表面和锥孔孔径

会发生变化，因此测试前需采用 1.0 μg/L的锂、钴、

铊、铈、铱调谐液对仪器进行自动调谐，通过调整矩

管位置，离子透镜电压，质量轴等，使仪器的灵敏

度、分辨率、氧化物及双电荷产率等指标达到测定

要求。调谐优化后的 ICP-MS参数如表 1所示。
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2    结果与讨论

2.1    内标的选择及干扰校正

ICP-MS在分析过程受到质谱干扰和非质谱干

扰的影响，样品的基体效应、同质异位素、多原子离

子、氧化物等都是影响 ICP-MS结果准确性的关键

因素 [21-22]。土壤及小麦的高盐基体效应是 ICP-MS
分析过程中非质谱干扰的典型体现，易造成仪器信

号漂移，且干扰程度与基体性质密切相关。一般采

用优化仪器参数、稀释样品及在线内标校正等措施

来降低乃至消除干扰。

优化后的仪器参数见 1.5节，而内标元素的选

择对于降低基体干扰、实现重金属元素的准确测定

至关重要。内标的选择原则首先是样品中不含该元

素，由于土壤基体成分复杂，含有多种元素，需要先

采用半定量全扫描的方式确定全元素的含量分布，

测试后发现土壤中含有常用的内标元素 Sc、Ge、
In、Tb、Bi等，而103Rh元素相比含量较低，与待测元

素111Cd的占比为 0.73‰。赵小学等 [23] 研究发现采

用单一的内标103Rh元素即可实现对土壤复杂基体

样品中不同质量段、多金属元素的同时测定。因

此，本方法选择103Rh作为内标元素，并根据待测元

素与内标的计数比率来补偿基体效应，其内标回收

率能较好的控制在 80%~120%之间。同时，Cr、
Cd、Cu、Zn、As、Pb混合标准溶液中高含量的 K、

Ca、Na、Mg、Fe等元素对土壤和小麦的高盐基体也

有一定的基体补偿效应。

2.2    同位素的选择及干扰校正

ICP-MS法 的 质 谱 干 扰 包 括 同 质 异 位 素 、
40Ar35Cl+、35Cl16O1H+、40Ar35Cl16O+等多原子离子及氧化

物、双电荷干扰等[22]；多原子离子干扰是 ICP-MS分

析土壤和小麦样品时的主要质谱干扰来源。可利用

优化仪器参数、选择 He模式碰撞反应池技术及编

辑干扰校正方程予以解决。

将仪器自动调谐至最佳状态，优化氧化物、双

电荷及多原子离子指数，结果见 1.5节。同一元素

的不同同位素受到的干扰程度与操作条件、样品基

质密切相关，因此选择干扰较少、丰度较高的同位

素测定，各元素的同位素质量数分别为 52Cr、 60Ni、
63Cu、66Zn、75As、114Cd、202Hg、208Pb。在土壤和小麦样

品的分析中，由于待测元素52Cr受36Ar16O+、37Cl15N+、
40Ar12C+、 35Cl16O1H+， 75As受 40Ar35Cl+， 111Cd受 94Zr16O1H+

等多原子离子的干扰，必须采用 He模式的碰撞反

应池技术来降低干扰。但对于 As、Cd、Pb元素仅

采用动能歧视不足以消除干扰，故还需选择

EPA200.8推荐的干扰校正方程进一步校正。几种

元素的校正方程如下式所示：
75As = M75-3.127M77+2.549M82

208Pb = M206+M207+M208

111Cd = 0.764M106−1.073M108+M111

2.3    酸消解体系的确定

土壤中含有大量的硅酸盐及各种有机质，基体

成分复杂，因此在其前处理过程中，选择合适的酸

消解体系对于重金属的溶出及准确测定至关重要。

HNO3 的强氧化性和低酸干扰效应是样品无机化的

首选试剂，高温下可将土壤中的大部分有机质氧化

成二氧化碳和水，而 H2O2 可有效地辅助 HNO3 消解

土壤中复杂的有机质和金属氧化物；HF则可以破

坏土壤基质中的难溶硅酸盐及矿物盐晶格结构，

HClO4 的高氧化能力及强溶解能力能使富集于矿物

晶格或腐殖质中的金属元素进一步析出。HCl与
HNO3 构成的逆王水体系，能更好地氧化消解样品

中的金属与有机质[24-25]。

本方法设计 5种不同的酸消解体系为 A：

HNO3-H2O2-HF (5∶2∶2)、B：HNO3-HCl-H2O2 (5∶2∶2)、

表 1    ICP-MS 的工作参数

参数 数值 参数 数值

射频功率/W 1 550 蠕动泵转速/（r∙min–1） 6.0

等离子体流量/（L∙min–1） 15.0 扫描方式 跳峰

雾化气流量/（L∙min–1） 0.88 重复采集次数 3次

载气流量/（L∙min–1） 1.10 溶液稳定时间/s 40

雾化室温度/℃ 2 积分时间/s 0.30(Cd 1.0)

碰撞气流量/（mL∙min–1） 4.0 氧化物/% 0.69

采样深度/mm 8.0 双电荷/% 1.02
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C：HNO3-HClO4-H2O2 (5∶2∶2)、D：HNO3-HCl-H2O2-HF

(5∶1∶2∶1)、E：HNO3-HClO4-H2O2-HF (5∶1∶2∶1)进行

实验，均按照 1.4中微波消解程序对土壤标准物质

消解前处理，分别做 6个平行样，各重金属含量结

果及相对标准偏差 (RSD)见表 2。

 

实验过程中发现，A：HNO3-H2O2-HF (5∶2∶2)的
消解液清澄透明，无任何沉淀与悬浮物，表明土壤

基质消解完全；D：HNO3-HCl-H2O2-HF (5∶1∶2∶1)与
E：HNO3-HClO4-H2O2-HF (5∶1∶2∶1)消解液虽澄清，

但有少许白色沉淀；而 B：HNO3-HCl-H2O2 (5∶2∶2)
与 C：HNO3-HClO4-H2O2 (5∶2∶2)的消解液在定容后

均呈悬浊状态，有灰色沉淀悬浮，说明其未消解完

全。结合表 2中结果可以看出，A、D、E 3种含有

HF酸的消解体系处理完样品后，Cr、Ni、Cu、Zn、
As、Cd、Hg、Pb 8种元素的测定结果明显高于 B、
C两种不含 HF酸消解体系的结果，且均在标准值

范围内，其中采用 A：HNO3-H2O2-HF (5∶2∶2)的处理

结果比 D、E两组更接近标准值，相对标准偏差

RSD在 0.95%~4.4%之间；且 D、E两组中 Cd元素

测定结果偏低。这是因为土壤的主要成分为有机质

和矿物质，而矿物质中硅酸盐含量最高，HF酸的加

入能破坏硅酸盐晶格，而且在高温消解过程中，需

足够量的 HF酸才能完全破坏硅酸盐晶格结构，使

难溶金属元素完全释放出来，因此 A组 HF酸的占

比优于其他组。且与传统的 HNO3-HCl-HClO4-HF
消解体系相比，采用 A：HNO3-H2O2-HF (5∶2∶2)酸消

解体系处理土壤样品，减少了酸的种类和数量，同

时避免了 HClO4 和 HCl中氯离子的引入导致的
40Ar35Cl+、37Cl16O+、37Cl16O1H+等多原子离子的质谱干

扰及 HClO4 在密闭条件下加热时的爆炸危险。因

此，综合以上结果选择 A：HNO3-H2O2-HF (5∶2∶2)体

系消解土壤样品。

2.4    标准曲线与检出限

仪器的各项工作参数优化完成后，建立 8种元

素的标准曲线。仪器分析过程中内标管应始终插在

内标液中，进样针依次由低浓度到高浓度对标液

(包括空白)进行测定。以各元素的标准质量浓度为

横坐标，试液中待测元素的计数与内标铑计数的比

值为纵坐标 (Ratio)，绘制标准曲线。结果表明，这

8种重金属元素的线性关系良好，相关系数均在

0.999 5以上。

σ

LOD = 3.3 σ/b

对样品空白溶液平行测定 11次，由空白溶液

的标准偏差 ，标准曲线的斜率 b，根据检出限的计

算公式 ，即可得到检出限 (见表 3)。该

方法所得各元素的检出限在 0.005~0.15 μg/L之间。

2.5    方法的精密度与准确度

采 用 建 立 的 方 法 分 别 对 土 壤 标 准 物 质

GBW07454(GSS-25)和小麦标准物质 GSB10046
(GSB-24)进行分析，各平行制备 6份，以相对标准

偏差 RSD(%)来验证方法的精密度。方法的准确度

则通过加标回收率考察，在土壤样品中分别加入

40.0  μg/L的 Cr、Ni、Cu、Zn、As、Pb标准溶液和

0.40 μg/L的 Cd、Hg标准溶液；小麦样品中分别加

入 80.0 μg/L的 Cu、Zn、Hg标准溶液、4.0 μg/L的

Cr、Ni、Pb和 2.0 μg/L的 As、Cd标准溶液，进行加

标实验，结果见表 4。结果表明测定值与标准值吻

合，方法精密度 RSD均小于 5%，加标回收率均在

表 2    不同酸消解体系的测定结果

测定元

素

标准值/
(mg∙kg–1)

A B C D E

测定值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

Cr 66±4 67 0.95 34.3 2.0 35.8 1.98 61 0.87 60 1.2

Ni 30±1 29 1.0   15 1.6 15 1.54 28 1.1   27 2.2

Cu 23.6±1.0 23.9 1.2   12.7 3.2 13.0 2.97 21.5 2.0   22.4 1.8

Zn 66±2 65 2.0   42 1.8 47 3.47 67 1.8   63 1.3

As 12.9±0.5 12.9 1.1   5.6 3.9 5.8 3.88 12.2 2.4   11.7 3.4

Cd 0.175±0.010 0.182 3.9   0.097 4.8 0.113 5.01 0.162 3.8   0.166 4.2

Hg 0.043±0.003 0.041 4.4   0.029 5.9 0.031 5.65 0.039 4.9   0.041 5.0

Pb 22±1 21 1.2   11 1.5 12 2.03 21 1.2   22 1.3
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93.4%~103.6%之间，表明方法的精密度良好，准确

度高，具有较好可靠性。

2.6    样品测定及重金属污染评价

参照已建立的方法，分别以 HNO3-H2O2-HF
(5∶2∶2)、HNO3-H2O2 (5∶2)为酸消解体系，微波消解

土壤、小麦及面粉样品，选择103Rh作在线内标校正，

对采集的具有代表性的 3块农田耕层土壤及对应收

获期小麦籽粒、粘磨成粉后所得样品进行分析。

根据单因子污染指数法，以 GB15618-2008
《土壤环境质量标准》中 II级标准[4] 评价土壤的重

金属累积污染程度。公式为 Pi=Ci/Si，其中，Pi 为土

壤中污染物的环境质量指数，Ci 为污染物的实测质

量浓度 (mg/kg)，Si 为重金属元素在土壤环境质量标

准 (GB15618-2008)II级标准中的限值，污染指数分

级标准 [22] 见表 5。由实验测得土壤平均 pH值为

8.1，呈弱碱性，各元素在碱性条件下的限值见表 6。
小麦则采用农业部制定的 NY861-2004标准[26] 来评

价重金属环境污染现状。

结合表 6可知，土壤、小麦籽粒及粉 3种样品

中 Cr、Ni、Cu、Zn、As 5种重金属元素含量均在限

值以内，表明均未受该 5种元素的污染。土壤中

Cd、Hg、Pb 3种元素的平均超标率为 139%，78.67%，

117%，单因子指数 Pi 分别为 2.39，1.79，2.17，元素

含量排序为 Pb>Cd>Hg，其中 Cd、Pb达到 3级中污

染水平。小麦籽粒及面粉中则 Cd均超标，平均超

标率分别为 289%和 167%，这可能是因为小麦对

Cd元素的吸收能力较强，Cd元素较容易迁移至小

表 3    各元素的检出限和线性回归方程

测定元素 线性范围/（μg∙L–1） 线性方程/（μg∙L–1） 校正系数 检出限/（μg∙L–1） 定量限/（μg∙L–1）

Cr 20.0~500 y=0.018 6x + 0.001 9 1.000 0 0.10 0.33

Ni 10.0~200 y=0.011 6x + 0.000 729 1.000 0 0.02 0.07

Cu 10.0~200 y=0.033 9x + 0.003 3 0.999 9 0.05 0.16

Zn 20.0~500 y=0.003 8x + 0.004 9 0.999 5 0.15 0.49

As 5.00~100 y=0.001 6x + 0.000 0 0.999 9 0.08 0.26

Cd 5.00~100 y=0.004 8x + 0.000 026 1 1.000 0   0.005 0.02

Hg 0.1~5.0    y=0.011 0x + 0.000 218 0.999 6 0.06 0.20

Pb 20.0~500 y=0.121 2x + 0.002 3 1.000 0 0.08 0.26

表 4    方法的精密度和准确度

测定元

素

土壤标准物质 GBW07454(GSS-25) 小麦标准物质 GSB10046(GSB-24)

标准值/
(mg∙kg–1)

本底值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

回收率/
%

标准值/
(mg∙kg–1)

本底值/
(mg∙kg–1)

RSD/
%

测定值/
(mg∙kg–1)

回收率/
%

Cr 66±4 67   0.95 76.7 97.6 0.19 0.20 2.4 0.29 95.5

Ni 30±1 29 1.0 38.9 99.2 0.11 0.11 1.8 0.21 96.4

Cu 23.6±1.0 23.9 1.2 33.7 97.9 2.4±0.1 2.4 1.0 4.4 98.8

Zn 66±2 65 2.0 74.9 98.7 12.4±0.6 12.8   0.98 14.8 99.3

As 12.9±0.5 12.9 1.1 22.4 95.1 0.025 0.023 2.4 0.074   101.5

Cd 0.175±0.010 0.182 3.9 0.56 93.4 0.018±0.002 0.017 3.0 0.069   103.6

Hg 0.043±0.003 0.041 4.4 0.45   101.2 2.2 2.1 3.5 4.0 97.2

Pb 22±1 21 1.2 30.8 97.6 0.067±0.016 0.068 1.5 0.162 94.2

表 5    土壤重金属污染等级划分标准

分级
单因子污染指数分级标准

污染指数 污染等级

1级 Pi≤1 清洁

2级 1<Pi≤2 轻污染

3级 2<Pi≤3 中污染

4级 Pi>3 重污染

5级 − −
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麦籽粒中，表明 Cd对土壤的重金属污染最严重。

从各土壤与对应小麦粉中 Cd元素的污染情况可以

看出，小麦与土壤之间的重金属元素存在同源性，

其受土壤重金属污染的影响较大。土壤与作物之间

重金属元素污染的相关性研究有待后续进行详细研

究 [27-28]。同时发现 I-1、I-2、I-3小麦粉中的 Ni、Cu、
Zn、As、Cd、Hg、Pb元素均比对应的小麦籽粒中的

含量低，重金属元素易富集在籽粒中。

3    结束语

本文建立了微波消解-ICP-MS法同时测定农田

土壤及小麦中 8种重金属元素的方法，通过优化土

壤酸消解体系，采用 HNO3-HF-H2O2 (5∶2∶2)消解体

系，微波消解处理样品后，Cr、Ni、Cu、Zn、As、Cd、
Hg、Pb 8种重金属全部溶出，高效环保且元素损失

小、污染少；采用103Rh单一内标在线校正，碰撞池结

合干扰校正方程使土壤中的基体干扰和共存干扰效

应得以消除。该方法快速高效，准确度及精密度

高，适用于土壤及其作物中的重金属的测定。样品

测定结果表明土壤中 Cd、Hg、Pb污染严重，小麦受

土壤重金属污染的影响很大，且各重金属元素主要

集中于小麦籽粒中，其中 Cd元素超标率达到 100%
以上，污染严重。
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