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摘要
本文介绍了采用 Agilent 240Z 石墨炉原子吸收光谱仪测定土壤中铍 (Be) 元素的方法。该
方法采用电热板加热四酸消解方式、配备一体化热解涂层石墨管的 240Z 横向塞曼石墨
炉，并以硝酸钯作为基体改性剂，对多种土壤标准物质进行验证测试。测定值在标准物质
标准值范围内，方法检测限和精密度完全满足建设用地土壤污染风险筛选值和管制值中 
Be 元素的限量要求，对土壤中 Be 的测定具有重要的应用价值。
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前言
随着土壤普查和土壤污染风险检测的大力开展，土壤中重金属元
素的分析已经成为环境检测领域的重要工作，铍元素及其化合物
具有毒性，土壤中铍超过一定含量，将导致植物中毒；铍以烟雾
或粉尘形式经呼吸道、消化道和皮肤进入人体能引起多种疾病；
快速、准确的分析土壤中铍含量对于土壤普查和土壤污染治理工
作具有非常重要的意义。

由于土壤基质及其复杂，而其中铍含量很低，基质效应对测定结
果的准确度有很低影响。如何准确测定土壤中低含量的铍对于样
品的前处理方法和仪器的基质耐受性具有严格的要求。本方法中
采用电热板盐酸、硝酸、氢氟酸和高氯酸四酸溶解样品，采用 
Agilent 240Z 石墨炉原子吸收光谱仪，标准一体化纵向加热热解
涂层石墨管和横向塞曼背景校正技术，硝酸钯做为基体改性剂进
行测试，方法中对于样品的消解条件、仪器测试条件包含升温程
序、基体改性剂的选择和用量等条件进行研究和优化，有效扣除
了土壤基质的背景干扰；方法成本低，分析结果具有较高的精密
度和准确度，检测限和定量限完全满足《GB36600-2018 土壤环境
质量 建设用地土壤污染风险管控标准（试行）》的最低筛选和管
制值要求，可准确快速的进行土壤中铍 (Be) 的测定，为建设用地
土壤和全国土壤普查中铍的测定提供了有效的参考方案。

实验部分

试剂和样品
盐酸（优级纯，Sigma）；硝酸（优级纯，Sigma）；氢氟酸（优
级纯，Sigma）；高氯酸（分析纯，国药）；硝酸钯（光谱纯，安
捷伦部件号 5190-8336）；所用实验用水为 Milli-Q 超纯水系统制
备的高纯去离子水。10 μg/mL 铍元素标准溶液（安捷伦部件号 
5190-8565）。

市售土壤成分分析标准物质：泛平原沉积物成分分析标准物质 
GBW07385 (GSS-29)、GBW07386 (GSS-30)、GBW07388 (GSS-
32)、GBW07390 (GSS-34) 和 GBW07391 (GSS-35)。

仪器和设备
Agilent 240Z 原子吸收光谱仪，配备 PSD120 自动进样器、安捷
伦铍 (Be) 元素空心阴极灯和一体化热解涂层石墨管。

标准品配制
铍  (Be) 标准储备液：5 ng/mL；采用  1% 硝酸溶液逐级稀释 
10 μg/mL 标准溶液而制得。

基体改性剂：1% 硝酸钯（光谱纯，安捷伦部件号 5190-8336），

直接使用。

校准标样：采用 Agilent 240Z 石墨炉原子吸收光谱仪自动进样器
自动配制，浓度分别为 0、1.0、2.0、3.0、4.0 和 5.0 ng/mL。

样品前处理
按照 GB17378.5-2007 测定土壤标样的含水率。

准确称取 0.2000 g 土壤成分分析标准物质到 50 mL 聚四氟乙烯
烧杯中，用少量水润湿，加入 10 mL 盐酸；置于电热板上 100 °C 
低温消解 0.5 小时；然后依次加入 5 mL 硝酸、2 mL 氢氟酸，加
盖置于电热板上，120 °C 消解 1.0 小时；冷却后加入 2 mL 高氯
酸，加盖置于电热板上，160 °C 加热 1 小时后开盖继续加热至
白烟赶净，内容物呈粘稠状；取下冷却后，加入 2 mL 硝酸，在
电热板上低温溶解残渣（若残渣不溶解，可以重复上述消解过
程）；待溶液清澈，将其转移至 25 mL 容量瓶中并用高纯去离子
水定容。该溶液经高纯水进一步稀释 10 倍后上机测定。同时配
制样品空白。

石墨炉原子吸收分析条件

表 1. Agilent 240Z 原子吸收光谱仪参数

分析元素 Be

灯电流 (mA) 5.0

波长 (nm) 234.9

狭缝宽度 (nm) 1.0

石墨管 一体化热解涂层管

背景校正 塞曼

基体改性剂 1% 硝酸钯 5 μL

进样体积 样品 10 μL，总量 20 μL

元素灯 普通空心阴极灯 

积分方式 峰面积

石墨炉原子吸收升温程序的优化
土壤样品复杂，基体干扰严重，且铍 (Be) 元素含量较低，如果
要准确测定，基体改性剂的选择和温度程序的优化尤为重要。本
方法采用 1% 硝酸钯作为基体改性剂，配合横向塞曼背景校正技
术，可有效消除基质带来的背景干扰。240Z 石墨炉原子吸收光谱
仪可利用内置的可视彩色摄像头优化并确认最佳的干燥温度和时
间，内置的 SRM（表面响应技术）自动优化加入基体改性剂后的
灰化和原子化温度。对标样和样品消解液分别运行 SRM 程序，
获得最佳的灰化和原子化温度与时间。最终确定的石墨炉升温程
序如表 2 所列。
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表 2. 240Z 石墨炉升温程序

步骤 温度 (°C) 时间 (s) 气体流量 (L/min)

1 95 40.0 0.3

2 120 40.0 0.3

3 1000 0.5 0.3

4 1000 1.0 0.3

5 1000 2.0 0.0

6 2500 0.7 0.0

7 2500 2.0 0.0

8 2600 2.0 0.3

结果与讨论

标准曲线
进样分析浓度分别为 0、1.0、2.0、3.0、4.0 和 5.0 ng/mL 的铍 
(Be) 校准标样（其中含 1% 硝酸钯），绘制校准曲线，并进行线性
回归分析；结果图 1 所列，表明在 0.00–5.0 ng/mL 的浓度范围
内，铍 (Be) 浓度与吸光度之间具有良好的线性关系。
Abs.Sec

Abs = 0.00699 × C + 0.00231
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图 1. Be 元素的标准曲线参数

方法检测限
根据原子光谱方法检测限的定义，对制备空白溶液重复测定 10 次，
根据 3 倍吸光度的标准偏差除以标准曲线斜率，再乘以样品稀释
倍数，得出针对固体样品中铍的方法检测限为 0.12 mg/kg，测定
下限为 0.36 mg/kg，完全满足《土壤环境质量 建设用地土壤污
染风险管控标准（试行）》(GB36600-2018) 中最低筛选和管制值 
15 mg/kg 的要求。

土壤标准物质的测试结果及精密度结果
为考察此方法的准确度和可靠性，选择了 5 种土壤成分分析标准
物质进行方法验证，各标准物质的测试结果与标准值吻合，标准
物质测定结果列于表 3 中。

表 3. 标准物质测定值与标准值比较（单位：mg/kg）

标准值 标准值不确定度 测定值

GBW07385 (GSS-29) 2.3 0.3 2.23

GBW07386 (GSS-30) 4.0 0.3 4.14

GBW07388 (GSS-32) 2.4 0.2 2.47

GBW07390 (GSS-34) 2.4 0.3 2.31

GBW07391 (GSS-35) 2.3 0.2 2.34

同时，以标准物质 GSS30 和 GSS32 为例评估方法的精密度。六
次测定结果如表 5 所列，RSD% 均小于 1%，表明精密度优异。

表 4. 标准物质测定精密度（单位：mg/kg）

GSS30 GSS32

测定值 1 4.13 2.41

测定值 2 4.08 2.38

测定值 3 4.11 2.44

测定值 4 4.15 2.42

测定值 5 4.09 2.40

测定值 6 4.11 2.39

RSD% 0.61 0.90

结论
本研究采用电热板四酸消解方式，使用配备标准一体化热解涂层
石墨管的 Agilent 240Z 石墨炉原子吸收光谱仪，并以硝酸钯为基
体改性剂，对土壤中的 Be 元素进行分析。结果表明，该方法具
有良好的检测限、准确度和精密度，完全满足建设用地土壤污染
风险筛选值和管制值中 Be 元素的限量要求。
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