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土壤中重金属元素的原子荧光光谱法检测方法改进
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摘� 要：传统原子荧光光谱法测土壤重金属，常常消解不彻底、基体干扰大、检测误差大、效率也偏低。针对这

些问题，本文从样品前处理、仪器参数、反应体系、抗干扰技术几个维度入手做方法优化。改进了消解工艺和酸体系

配比，校准了仪器核心参数，优化了反应配比和标准曲线，还加上了纯化除杂流程。经过多组性能验证，优化后的方

法精密度和准确度都不错，检出限更低、抗干扰能力更强，同时检测成本和时间也降下来了，能满足各类土壤样品精

准高效的检测需求。
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引言：土壤重金属污染严重破坏生态环境，也威胁

动植物和人体健康。精准检测土壤中的重金属含量，是

土壤污染监测、治理和风险评估的基础。原子荧光光谱

法是常用的土壤重金属检测技术，但传统方法存在消解

效果差、试剂损耗大、基体干扰明显、微量检测精度不

够等问题，影响了检测结果的可靠性和效率。为此，本

文把检测全流程工艺系统性地优化了一遍，从多个维度

入手提升检测性能，给土壤重金属的规范化、精准化、

高效化检测做个技术参考。

1��试验材料与研究方法

1.1  试验仪器与试剂
（1）试验核心仪器：本次试验用到的主要设备有

原子荧光光谱仪、全自动消解设备、十万分之一精密天

平、超纯水机。所有仪器在试验前都完成了开机预热、

基线校准和性能调试，确保精度和稳定性符合土壤重金

属检测的要求。试验过程中设备运行参数保持恒定，尽

量避免仪器误差对检测结果造成干扰。（2）试验试剂：
标准溶液用的是国家标准储备液；酸试剂选了优级纯硝

酸和盐酸；还原剂用的是硼氢化钾溶液；掩蔽剂是硫脲-
抗坏血酸混合溶液。所有试剂都按检测规范标准配比配

制，统一用超纯水定容，避光低温保存，保证试剂的纯

度和有效性。（3）试验样品：选取国家标准土壤质控样
品作为参照，同时设置空白对照。标准样品用来校准检

测方法、验证试验准确性；空白样品用来剔除试剂、器

皿和环境带来的系统误差。样品的选取贴合本次土壤检

测试验的实际场景，符合环境检测试验规范要求。

1.2  传统检测方法流程
（1）样品预处理：用传统土壤样品采集的方法，随

机多点取样混匀，挑出石块、植物残体这些杂质，放到

通风没尘的地方自然风干。再用研磨设备磨碎，依次过

尼龙筛，把筛下来的土壤样品密封存好，留着检测用。

（2）样品消解：用常规湿法消解和王水消解这两种传
统方式，把消解温度、升温速度、消解时间以及试剂用

量都控制好，全程保持消解体系稳定。消解完了冷却定

容，去掉杂质残渣，就得到待测的消解液[1]。（3）仪器
检测与计算：调好原子荧光光谱仪的灯电流、负高压、

载气流量这些核心参数，等仪器基线稳定后，依次检测

空白样品、标准样品和待测样品的荧光强度，再结合标准

曲线，用对应的公式算出土壤样品里目标物质的含量。

1.3  检测评价指标
（1）方法精密度：多次平行检测同一样品，算出结

果的相对标准偏差（RSD），用RSD数值高低来评判方
法精密度。数值越低，说明检测重复性越好，符合土壤

检测精密度方面的行业标准。（2）方法准确度：用加
标回收率试验和标准样品测定偏差两种方式一起评价。

算一下加标回收率，再对比标准样品的实测值与标准值

之间的偏差，来判断检测方法的准确度。偏差越小、回

收率越接近标准区间，方法准确度就越高。（3）核心性
能指标：方法检出限和定量限作为微量物质检测的判定

依据。另外，通过基体干扰试验，验证检测方法抗基体

干扰的能力，综合评判传统检测方法的整体性能和适用

范 围。
2��土壤中重金属元素的原子荧光光谱检测方法优化

改进

2.1  土壤样品前处理工艺改进
（1）传统湿法消解加热费时、受热不均、样品消解

不彻底，拖累了土壤重金属检测的效率和精度。本研究

对比传统工艺，重点优化了石墨密封消解和微波消解两

种体系。石墨密封消解密闭恒温、受热均匀；微波消解

靠高频微波穿透加热，能让样品内外同步升温。通过调
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整两种消解方式的升温梯度、恒温时间和压力阈值，有

效缩短了消解时长，避免了传统消解局部过热、消解残

留的问题，大幅提升了土壤样品中重金属组分的消解完

全度，保证待测组分没有损耗、没有残留。（2）传统王
水强酸体系试剂用量大、腐蚀性强、空白干扰高、试验

损耗大。本试验对消解酸体系的配比做了优化，结合土

壤基质特点，调整了硝酸、盐酸以及辅助酸的比例，在

保证重金属完全溶出的前提下，减少强酸试剂的整体用

量。优化后的酸体系更适合新型消解工艺，不仅能降低

试剂本身的空白基线干扰，减少系统误差，还能减少设

备腐蚀和废液处理压力，让检测方法更环保、更经济[2]。

（3）土壤基质成分复杂，有机质、可溶性盐分、黏土
胶体这些杂质会严重干扰荧光检测信号，让检测结果跑

偏。本研究建了一套样品预处理纯化流程，在消解前后

都增加了纯化步骤，用低温氧化、静置沉淀、离心过滤

等方法，有针对性地去除土壤里的有机质、可溶性盐分

等基体干扰物。同时规范纯化操作参数，避免纯化过程

造成重金属组分损失，最大程度消除基质干扰对原子荧

光检测的影响，提高样品待测液的纯度。

2.2  仪器工作参数优化
（1）空心阴极灯电流和光电倍增管负高压是影响荧

光信号强度的关键参数，这两项调不好，信号不是太弱

就是饱和失真。本研究做了多梯度参数调试，设置不同

的灯电流和负高压进行平行检测，对比不同参数下的荧

光信号强度、稳定性和重复性。通过数据分析，选出最

适合土壤重金属检测的参数组合，既防止灯电流过大造

成光源老化、信号漂移，又避免负高压太低导致灵敏度

不足，保证光源输出稳定、信号采集精准。（2）载气
和屏蔽气流量直接影响原子化环境的稳定性，进而影响

荧光信号。载气负责把待测原子蒸气送进原子化器，屏

蔽气用来隔绝外界空气、抑制荧光猝灭。本试验通过梯

度流量优化，平衡这两项气体参数，找出气体流量对检

测灵敏度和信号稳定性的影响规律。确定最优流量后，

有效规避流量太高稀释待测原子浓度、流量太低导致原

子化不充分的问题，使荧光信号更稳，降低检测波动误

差 [3]。（3）原子化器的高度和温度决定待测样品的原
子化效率，参数偏差容易引起信号漂移、基线噪声过

大。本研究对原子化器的高度和温度做了精准校准，通

过调整高度梯度、设定恒温区间，优化样品的原子化环

境，保证待测重金属组分充分、均匀地原子化。同时消

除温度波动、高度偏移带来的基线噪声和信号漂移，提

高检测基线的稳定性，给低浓度重金属的精准检测打好

基 础。

2.3  反应体系与抗干扰技术改进
（1）还原剂和预还原剂的浓度配比，直接关系到氧

化还原反应的效率。传统配比容易反应不充分或者还原

过头。本研究优化了硼氢化钾还原剂、硫脲-抗坏血酸
预还原剂的浓度配比，结合土壤待测液的基质特点，设

置多组浓度梯度试验，挑出最优配比方案。优化后的反

应体系能高效地把高价重金属离子还原成可检测的原子

态，提高还原反应的效率和完成度，减少未反应组分对

检测体系的干扰，让荧光响应信号更一致[4]。（2）土壤
里的钙、镁、铁、铝等共存离子，容易跟荧光检测体系

发生反应，产生干扰，降低检测准确度。本研究引入专

用的高效掩蔽剂，有选择地络合土壤中的干扰离子，阻

断它们与检测体系的反应路径。通过对比加掩蔽剂前后

的检测数据，验证抗干扰效果，确定最佳掩蔽剂添加量

和反应时间，有效消除共存离子带来的基体荧光干扰，

提升检测方法的抗干扰能力和适用性。（3）标准曲线是
重金属定量检测的核心依据。传统配制方法容易在低浓

度段出现线性偏差大的问题。本研究优化了标准曲线配

制体系，调整标准溶液的梯度配比，把低浓度区间的梯

度设置得更细，匹配土壤微量重金属检测的实际场景。

同时统一曲线配制的试剂、环境和操作条件，减少系统

误差，有效提高低浓度重金属检测的线性相关系数，保

证定量检测的精准度，让方法的检出性能和定量可靠性

都得到优化。

3��改进方法性能验证与结果分析

3.1  方法线性关系与检出限分析
（1）本研究用优化后的检测方法，对土壤中几种目

标重金属元素做了标准曲线绘制和线性回归分析。按梯

度浓度配好标准系列溶液，在优化好的仪器参数和反应

体系条件下测荧光强度，建立浓度和信号强度之间的线

性回归方程，统计各元素的线性相关系数。通过回归结

果分析改进方法的线性拟合效果，判断标准曲线在设定

检测浓度范围内的线性稳定性，给后续样品定量检测提

供可靠的数据基础。（2）通过空白样品的多次平行试
验，算出改进方法对各重金属元素的最低检出限和定量

限，精准判断方法对微量重金属的识别和检测能力。同

时把测试结果跟传统消解方法、国家现行标准方法做横

向对比，分析改进方法在灵敏度和微量检测能力上的提

升效果，把优化工艺在降低检出阈值、提升低浓度检测

性能上的技术优势摆清楚。

3.2  精密度与准确度验证试验
（1）为了验证改进方法的重复性和运行稳定性，选

了典型土壤样品，设置多组平行试验，严格按照优化后
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的前处理工艺和仪器参数完成全程检测。根据各组检测

数据算出相对标准偏差，按检测标准评判方法精密度，

验证试验操作、仪器运行和反应体系的稳定性，确保改

进方法在重复检测中数据波动小、结果稳定可靠。（2）
设置低、中、高三种不同浓度梯度的重金属加标回收试

验，对不同基质土壤样品做加标处理，走完完整检测流

程。统计各组样品的加标回收率，分析不同浓度水平下

方法的检测准确度，验证改进方法在微量、中高含量重

金属检测中的适用性，判断优化工艺是否有效降低了检

测误差、提高了定量检测精度。（3）选用国家认证的
标准土壤质控样品作为参照，用改进方法做比对测试，

把样品实测数值跟标准证书上的参考数值进行对比，算

出偏差。通过标准样品验证试验，进一步检验整套优化

方法的可靠性，证明该方法能满足土壤重金属检测规范

化、精准化的要求[5]。

3.3  基体干扰与适用性分析
（1）为了探究改进方法的普适性，选了农田、矿

区、建设用地三类典型土壤样品做适应性检测试验。不

同土壤类型的基质特点和重金属含量范围差别挺大，通

过对比各类土壤的检测效果、数据稳定性和误差水平，

分析改进方法在不同场景下的适配能力，验证方法的广

泛适用性。（2）针对高有机质、高盐分这类复杂污染的
土壤基质，开展专项抗干扰性能测试。这类土壤很容易

产生基体干扰，造成检测结果跑偏。通过复杂基质样品

的检测试验，分析改进后的预处理纯化工艺和抗干扰体

系的实际效果，验证优化方法在复杂土壤环境中的抗干

扰能力和检测稳定性。（3）从检测精度、灵敏度、抗干
扰能力、重复性几个维度，把改进方法和传统方法的综

合性能做系统对比。总结优化工艺在消解效果、仪器响

应、干扰控制等方面的提升亮点，把改进方法相对于传

统方法的核心技术优势和性能突破讲清楚。

3.4  检测成本与效率分析

（1）结合整个试验过程，从试剂耗材、仪器能耗、
人工操作三个角度统计检测成本。改进方法优化了酸体

系配比，大幅减少了强酸试剂的用量，降低了耗材成本

和设备腐蚀损耗；简化了预处理流程，减少了人工操作

步骤，有效压低了人工成本。跟传统方法做成本对比，

综合评估改进方法在经济性上的优势。（2）统计单批
次土壤样品的完整检测时长，包括前处理、消解、仪器

检测、数据计算整个流程。对比传统方法的批次检测时

间，改进工艺大幅缩短了消解和纯化的耗时，简化了操

作流程，明显提升了检测效率，能满足大批量土壤样品

快速检测的需求，有不错的实际应用价值。

结束语

本文把原子荧光光谱法检测土壤重金属的工艺和参

数都优化了一遍，把传统方法消解不彻底、抗干扰差、

数据波动大这些短板补上了。优化后的检测方法线性关

系好，检出限、精密度、准确度都比传统方法强，能用

在农田、矿区等不同复杂基质的土壤检测上。这个方法

简化了操作流程，减少了试剂用量和检测时间，经济性

和实操性都更好，有不错的推广价值，能给土壤重金属

常态化监测做个技术参考。
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