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纺织品中重金属检测预处理方法研究进展

董佳萍*

浙江中纺标检验有限公司，浙江� 312000

摘� 要：研究了纺织品中重金属含量的测定方法。样品中重金属含量的测定采用了干灰法和微波处理法这两种预

处理方法。通过对这两种方法测定的重金属含量进行分析和比较，改进了以硝酸镁为灰剂的干灰方法，加快了样品的

氧化速度，并减少了待测元素的挥发损失。测试结果表明，改进后的干灰法测试结果与微波处理方法相似，具有成本

低、操作方便等特点，可用于检测日常纺织品中重金属含量。
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一、前言

纺织品是满足人们日常物质和文化需要的日用产品。然而，大多数消费者无法直观有效地了解纺织品的产品质量

和其染整过程中使用化学品的安全信息，因此，他们在使用纺织品时可能存在严重的安全风险。随着物质生活水平的

不断提高，对纺织品的要求也越来越高，不仅在时尚和外观方面，而且在确保产品质量和安全方面都需要符合相关国

家产品安全标准。目前，对纺织品中重金属含量的计量通常是通过微波处理进行的。本试验重点是采用高温高压消解

罐法预处理纺织品样品，以确保减少运行和维护成本。

二、纺织品重金属检测预处理方法

目前，往往需要对样品进行预处理，然后再检测纺织品中的重金属含量���。干灰法是高温灰化样品，成灰后再进

行试验。这种方法可以用于大量样品的检测；但纺织品的成分复杂，灰化条件难以协调。同时，由于消化温度和酸度

等条件，样品容易消化不全。

微波处置方法是在高压封闭环境中处置样品，直接加热样品，迅速销毁样品。封闭环境可以减少样品损失和交

叉污染以及废气对环境的污染。高能效、数据准确性和可靠性，但样品处理量小，否则容易损坏仪器和配件，成本

高���。解决办法是在封闭条件下使用强酸和氧化剂分解样品，然后检测重金属。这种方法可以减少样品的损失，但

耗散时间较长。

三、样品的预处理方法分析

（一）干燥灰分

将已称重的样品放入坩埚中，在电炉中微火碳化，然后放入马弗炉进行灰化，用酸性溶剂溶解灰，并用仪器测量

样品中重金属含量。干法灰化的优点是简单快捷，但由于铅、镉和铜等不同金属元素在灰化过程中的行为不同，会造

成大量的元素损失。纺织品成分复杂，灰分时间因纤维成分而异。因此，灰分温度、灰分助剂、灰分时间和溶解灰分

溶剂的选择对灰分的测量结果至关重要���。

（二）湿法消解

将已称重样品放入四氟乙烯坩埚中，加入盐酸、硝酸或氟化氢，用强酸氧化剂分解样品。但是，湿式消化的缺点

是有些纺织品很难用酸消化。如果消化过程中温度控制不当可能会影响检测结果。由于消化剂的使用，消化液具有一

定的浊度和小颗粒，微量碳和有机物质的存在可能影响检测结果。

四、检测仪器的差异

（一）原子吸收光谱仪

分为火焰原子吸收光谱仪和石墨炉原子吸收光谱仪。仪器在检测重金属含量时经常受到物理、光谱和化学干扰。

化学干扰是指在原子化过程中被测元素与原子或集体分子的化学相互作用，从而影响到融合、蒸发、分离、原子化
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等。这种影响可以是积极的、消极的，也可以是选择性的。就纺织品测试而言，样品的复杂性和提取物的特殊性是最

重要的干扰来源和数据失真的主要原因。

（二）原子荧光测定仪

雾化光度计会受介质、环境因素、试验容器、仪器流动途径的影响，其中，纺织品测试数据受到的最大干扰主要

来自还原剂的作用。原子荧光减速器通常使用硼钾氢钠溶液或硼氢化钠—氢氧化钠溶液。减速器中氢钾硼溶液浓度越

大，引起液相干扰的可能性越大，减速器贮存时间越长，荧光强度波动性越大���。

五、试验

（一）试剂

硝酸和过氧化氢、铅�����μg�P/标准液和镉�����μg�P/标准液。除非另有说明，否则试验中只使用���7������

����分析实验室用水试验规范和方法中规定的纯度或以上的分析试剂和二级或以上的水。

（二）仪器和设备

3(公司2S�LPD�����电感耦合等离子体发射光谱仪；烘箱；准确度为����毫克的分析天平；��毫升容量瓶；孔径为

�����μm的水相过滤膜；���毫升高压消化罐；微波消解仪。

（三）试验步骤

���准备样品

一个代表性样品被选出来测试，切成�毫米��毫米的碎片，取0.2�g样品，精度0.0001�g。

微波处理方法。在空处置容器中加入待测样品，然后添加����PO硝酸，使待测样品和浓硝酸对周围温度反应正

确，然后拧紧处置容器使其密封，将其移至微波处置装置，以提高温度。在样品冷却后，将其从微波处置器中取出。

传输��毫升瓶中消化的溶液，用少量水三次冲洗消化容器内壁，将容量瓶中的所有洗涤剂混合，将容积调节到所需的

比例；均匀搅拌，通过水相滤膜进行,�3��(6分析���。将����PO浓硝酸和��PO过氧化氢分别添加到内部高温高压热解管

中，用于试验样品和空白样品。在环境温度下，样品和浓度硝酸充分反应后，将内处置管放入高温高压处置槽中，拧

紧后放入加热至（�����）℃的烘箱内，然后取出柜内的样品并将其放入该柜内。将处置液移入容量��毫升的瓶中内

管，将所有处置液放入容量瓶内，调节水垢，均匀搅拌���。

���实验分析

感应等离子体原子发射光谱分析元件的波长。,�3��(6分析铅元素和镉元素的波长分别为�������P和�������P。

构造曲线。根据试验要求和仪器条件，用水逐渐将标准工作液稀释到一系列适当质量浓度的工作液，�、���、

���、���、���、���μg�P/。建立仪器分析条件，点燃等离子体火焰距离，测量火焰距离稳定后，按质量浓度低到高的

顺序在一系列工作方案中相应波长下测量元素光谱强度。根据上述仪器条件，测量真空溶液的光谱强度和样品溶液中

要试验的每个元素的质量浓度，并根据工作曲线计算每个要试验的元素的质量浓度���。

维护仪器。弹簧板和垫片容易开裂，需要及时更换，特别是主控制箱上的弹簧板和垫片容易断裂；主控制罩上

的陶瓷管、温度传感器容易折断，因此要小心操作；使用时必须保持内外罐壳干燥，以免微波加热时局部过热，从

而造成内外罐壳损坏���。高压消化罐使用时应注意内外罐保持干燥，如对消化罐内壁和外壁有酸性粘附，应及时用

软布擦拭。

（三）结果与分析

将标准溶液加入空白试样（棉、麻、尼龙、聚酯、氨纶、混纺）中，使空白试样中铅和镉的质量浓度为���微克�

毫升。在使用上述两种方法进行预处理之后，用感应等离子体原子发射光谱法测量重金属的质量浓度���。结果表明，

改进方法预处理后测量的重金属的质量浓度达到了标准，即精度的平均回收率为��％至��％。对两种预处理方法的比

较表明，标准方法中使用的微波消解方法可在正常情况下用于��个样品的批次；在改进的方法中，可以根据干燥器的

大小确定每批样品的数量。这一结论表明，蒸馏器方法可以有效地处理更多样品，同时确保试验的准确性。

六、结束语

总之，预处理方法和重金属检测仪器各有利弊。在实践中，必须根据实际的探测需要选择适当的预处理条件和仪

器，充分了解和控制影响仪器检测精度的因素，选择适当的技术指标，避免检测过程中出现重大错误。
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