
要获取全球办事处的完整列表，请访问http:// www.perkinelmer.com.cn/AboutUs/ContactUs/ContactUs

版权所有 ©2014, PerkinElmer, Inc. 保留所有权利。PerkinElmer® 是PerkinElmer, Inc. 的注册商标。其它所有商标均为其各自持有者或所有者的财产。

珀金埃尔默企业管理（上海）有限公司

地址：上海 张江高科技园区 张衡路1670号
邮编：201203
电话：021-60645888
传真：021-60645999
www.perkinelmer.com.cn

   

400002_CHN_01

土壤四酸消解法
陈观宇

试剂与耗材

去离子水（电阻率 > 18 MΩ*cm），优级纯以上的盐酸、硝酸、

氢氟酸、高氯酸；

具盖 PTFE 消解管。

设备

电子烘箱、100 目筛、研磨用具；

电子天平：最小称量刻度优于 0.1 mg；

PerkinElmer SPB 石墨消解仪。

过程

1、土壤样品需经烘干、研磨后过 100 目筛并混匀，以保证样

品代表性；

2、样品称量：准确称量土壤样品，至具盖 PTFE 消解管中。根

据分析方法使用的仪器不同，可选择不同称样量：AAS/ICP-OES
称取 0.2500~0.5000 g；ICP-MS 称取 0.1000 g。称样过程中，

可能因为消解管壁静电，使样品沾附在消解管壁，此时无需用

水冲洗，在加热时，酸回流可让管壁的样品回流至溶液中。同时，

每 10 个样品准备一个试剂空白。

3、加酸：如称样量为 0.5 g，加入 6 mL 王水，盖上消解管盖子，

放入石墨消解仪孔位中，管温 110-120 ℃，加热 4 小时。注意：

需根据称样量调整加酸量；王水需现用现配，或者先后加入硝

酸与盐酸；注意保证样品间加酸量一致；加热温度为管温，管

温与仪器设置温度可能会有差异，建议使用石英砂加温度计人

工校正。石墨消解仪的温度与加热均匀性会对消解效果有影响。

消解盖子为 PP 材质，耐温 130℃，如换成 PTFE 材质可以提高

本阶段消解温度 , 缩短消解时间，最高温度不应使溶液沸腾。

4、开盖赶酸 30 min，以减少酸体积，目的为保证加入的氢氟酸

不被过分稀释。然后加入 4 mL 氢氟酸，盖上盖子，继续 120 
℃加热 4 小时。注意：氢氟酸应注意考察其本底值，一般氢氟

酸的 As 本底会偏高，对 As 的测定造成影响，所以要保证加入

氢氟酸体积一致。

5、取出消解管降温 10 min，然后加入 2 mL 高氯酸，盖上盖子，
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放入石墨消解仪中再次升温，120 ℃加热 4 小时。注意：由于

高氯酸具有较严重的质谱干扰，且其沸点较高，不容易彻底赶净，

所以也要控制其加入量，同时保证每个样品加入量一致。高氯

酸具有强氧化性，切记不能在管温较高时加入，防止发生爆炸。

6、开盖，梯度加温至165-175 ℃，至消解液清亮透明，白烟较少。

梯度升温以 10℃ /min为宜，如果消解液体积过少，需补加硝酸，

并防止蒸干。重复操作多次，直至消解液清亮透明。在 170 ℃
时，可以拿出消解管，小心倾斜转动，清洗附着在管壁上的样品，

让其回溶至消解液里。170 ℃时，消解液蒸发速度较快，要时

刻注意其体积变化。如 3 次补硝酸仍出现较多黑色不溶物，可

以降温加入高氯酸 1 mL；如出现胶体状结晶块，可以降温加入

氢氟酸 2 mL，重复赶酸。高氯酸与氢氟酸沸点较高，不要轻易

补加。白烟不可能冒尽，只需消解液清亮透明即可视为消解完成。

注意本过程所有补酸操作需要在消解空白上同时进行，保证消

解空白与样品间的加酸量一致。此步骤操作复杂，且需主观判断，

建议由有相关前处理经验的实验员操作，保证样品间的消解的

效果的一致性。170 ℃赶酸阶段，操作人员尽量时刻守在通风

橱前，不建议离开。

7、消解完成后，降温至 100 ℃左右，加入 2 mL 硝酸回溶样品，

转移至带刻度容器中，用去离子水定容。定容体积建议为 50 
mL，也可根据各自实验室实际情况选择定容体积。样品里可能

含有少量氢氟酸，定容容器最好避免选择玻璃容器，或用玻璃

容器定容后马上转移。


