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摘要：采用微波消解土壤样品，自制石墨管涂钽层，建立微波消解一石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中铝含量

的方法，并用该方法测定土壤标准物质GSS一3、GSS一4、ESS一3中的铝。结果显示，测定值与标准值相符。该方法

有一定的实用性，能满足实际样品的分析要求。
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Abstract：Microwave assisted heating was applied to the digestion of soll samples．The microwave

digestion—graphite furnace atomic absorption spectrometry determination of aluminum in soil

samples with tantalum—coated graphite tube was established．The aluminum was determined in

GSS一3．GSS一4 and ESS一3 soil standard substance．The result was consistent with the certified

value．This method was practicable and was meeted the requirements of analysis of soll sample．
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土壤中铝存在的形态对农作物生长有重要影

响[1~3]，而且它的存在形态与全铝有一定关系[4’5]，

所以测定土壤中铝的含量有一定意义。目前测定土

壤中铝含量的方法主要有分光光度法、EDTA滴定

法、火焰原子吸收光度法(气体为笑气乙炔)等。虽然

这些方法的检测原理不同，但样品前处理均是碱熔

法，而这种样品前处理繁琐，引入的杂质多。EDTA

滴定法测定土壤中铝含量的重现性较差。火焰原子

吸收光度法存在较大安全隐患。分光光度法的测定

条件较为严格、操作繁琐。目前国内还未见有石墨炉

原子吸收光谱法测定土壤中铝含量的报道。

本文以微波消解土壤样品，自制石墨管涂钽层，

建立微波消解～石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中

铝含量，并用该方法测定标准土壤GSS一3、GSS一4、

ESS-3中铝的含量(铝含量以Al。O。来计算)，测定
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结果均符合标准值。

1 实验部分

1．1仪器与试剂

美国瓦里安AA 240Z型石墨炉原子吸收光谱

仪，塞曼扣背景，附带自动进样器；国产热解涂层石

墨管(瓦里安仪器适用，横向加热)。

用美国CEM公司出品的MARS 5微波消解仪

进行温度控制和压力控制，并显示温度和压力；标准

物质Al为GBW(E)080219，浓度100 mg·L～，取

之于北京国家标准物质中心，逐级稀释至所需的工

作标准溶液。稀释液为0．5 mol·L～HCI。

试剂均为优级分析纯，水为二级去离子水。所使

用的玻璃仪器均用洗涤剂于超声波清洗仪中洗净，

用水冲洗干净后晾干，浸泡于(1+2)HNO。洗液中

24 h以上，再用水冲洗数遍，晾干后备用。

1．2样品消解方法

用万分之一天平准确称取0．2 g标准土壤样
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品，置于变性特氟隆消解罐内，加8 ml王水和4．0

ml HF后密闭。25 min阶梯升温至190 6C，保持5

min。待消解罐温度降至近室温时取出消解罐，置于

控温电热板，于220℃加热至近干(呈现湿盐半流动

状)；取下消解罐加4 ml HCl溶液，再置于控温电热

板上加热至沸溶解试样，取下后来又加10 ml水，摇

均后转移溶液至200 ml容量瓶中，用水定容至消解

溶液澄清、透明。样品取5个平行空白试验同时进

行。

1．3样品测定方法

1．3．1石墨管涂钽

配制40 g·L-1钽盐溶液置于仪器中的放置样

品溶液的位置，进行自动进样(进样量40肛1)、程序

升温，原子化，于石墨管内壁形成钽层。升温程序：

(1)蒸干，50 S升温至100℃，20 S升温至150℃；

(2)灰化，5 S升温至1000℃，保持10 S；(3)原子化，

1 S升温至2700℃，保持3 S；(4)吹扫杂质，2700℃

保持5 S；仅在原子化阶段不通氩气，其他阶段通氩

气。重复3次涂钽，在石墨管内壁形成均匀、有金属

光泽的钽层。

1．3．2仪器工作条件

塞曼扣除背景：保护气为氩气，稀释液为0．5

mol·L～HCl；仪器工作条件：灯电流8．0 mA，光谱

通带0．2 nm，分析线396．2 nm，石墨炉升温程序见

表1。

表1石墨炉升温程序

1．3．3绘制标准工作曲线

由100弘g·L．1A1标准溶液经自动进样器稀释

进样，按浓度(弘g·L-1)o，10，20，40，60，80绘制出

标准工作曲线：Abs=0．01039p--0．01004，相关系

数为0．9997。

2结果与分析

2．1样品前处理

采用王水一HF酸体系微波消解土壤样品，微波

消解时间30 min，冷却时间30 min，电热板加热赶

酸时间约50 min，样品前处理仅需2 h。微波消解法

较碱熔法省时、基体干扰小。

2．2方法检出限

用11个样品空白溶液进行测试，取响应值的3

倍标准偏差所除以标准曲线斜率的方法计算检出

限，测得的方法检出限为4 pg·L～。

2．3样品分析及精密度

采用标准曲线法对标准土壤GSS一3、GSS一4、

ESS一3中的铝进行分析(铝含量以Al：O。计)，分析

结果和精密度见表2。由表2可知，分析结果符合标

准值，方法准确。

表2样品分析结果。

*测定值结果表不：平均测定僵士标准偏差。

3结束语

本实验实现石墨炉原子吸收光谱法准确测定土

壤中铝含量，主要有两方面改进：(1)采用王水一HF

酸体系、微波消解土壤样品，具有省时、基体干扰小

的优点；(2)石墨管自制涂钽，方法自动化、操作简

单、时间短，有效提高了石墨管性能，并且可以多次

重复涂钽，延长使用寿命。样品测定结果表明，微波

消解一石墨炉原子吸收光谱法测定土壤中铝有一定

的实用性，方法简便、快速、准确，能满足实际样品分

析要求。
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