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同时测定纺织品中九种有害元素
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纺织品在加工的过程中会引起多种有害元素的污染!为了监控纺织品的质量!建立了微波辅助稀

硝酸萃取结合电感耦合等离子体发射光谱同时测定纺织品中砷"锑"铅"镉"铬"钴"铜"镍"汞等九种有害

元素的检测新方法$通过萃取剂的筛选和萃取条件的优化!最终确定了用
=O

的硝酸
!,A@

作为萃取剂!萃

取时间为
=A85

!萃取温度为
#",W

!仪器功率为
>,,f

作为微波辅助萃取条件$并用电感耦合等离子体发

射光谱对萃取出的九种有害元素总量进行检测$结果显示)本方法的检出限在
"'"=

"

##"'=

$

J

'

L

J

B#之间!

对加标样品的萃取率为
<!'+O

"

#,=O

!相对标准偏差%

b-[

!

#V!

&为
,'"O

"

#'<O

$本方法已成功用于棉

布"毛料"涤纶"腈纶四种纺织品样品的检测$
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纺织品在加工"合成"染色过程中都会招致铅"锑"镉"

砷等多种有害元素的污染*

#

+

$电感耦合等离子体发射光谱
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XZK*U\-

&!不仅稳定性好!而且线性范围宽!还可以同时分

析多种元素!因而被广泛应用于上述元素的定量分析中*

"*=

+

$

纺织品中的有害元素!如铅"锑"镉"砷等!可以通过人体表

的汗液渗透到人体组织!并在组织内富集!所以国际环保纺

织协会%

U.L%*C.I722%/8408%54

&规定纺织品中有害元素检测

要以人造酸性汗液中萃取出的量来衡量纺织品中有害元素对

人体的危害程度*

+

+

$然而用酸性汗液从纺织品中萃取这些元

素!萃取率一般不高!只能萃取其总量的一部分!并不能完

全反应有害元素对人体造成危害的真实水平$另外!酸性汗

液中钠离子含量很高!极易造成
XZK*U\-

非光谱干扰!使得

分析结果偏差较大*

<*#,

+

$微波辅助萃取是近年来常用的样品

前处理方法*

##*#>

+

!能显著提高萃取速度和萃取效率"且操作

简便$

本研究采用
=O

的硝酸作为萃取剂!微波辅助萃取纺织

品中的九种有害元素!然后用
XZK*U\-

检测萃取出的九种

元素的总量$通过与酸性汗液萃取法比较!该法既能对九种

有害元素起到有效的浓缩富集作用!又能排除传统方法中酸

性汗液带来的基体干扰!且操作更为简单快捷!对于纺织品

中有害元素的快速准确检测具有现实意义$
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仪器与试剂

高压微波消化器%
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微波消解罐(全谱直读电感耦合等离子体发射光谱仪

%

K1%68

J3

gK

!美国
@..A45&4H2

公司&!超纯水机%

\7-e*

K:1."

型!美国
T41520.46

公司&!水浴恒温振荡器%江苏金

坛市金城国胜实验仪器厂&$

九种单元素标准溶液分别为
#,,A
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'
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B#的锑和
#,,,
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B#的铅"砷"镉"钴"铬"铜"汞"镍%中国计量科学研

究院&(纯度
#

E;'=O

的
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组氨酸盐酸盐一水合物%中国纺

织科学研究院&(氯化钠%优级纯!北京益利精细化学品有限

公司&"磷酸二氢钠二水合物%分析纯!北京化学试剂公司&"

氢氧化钠%分析纯!国药集团化学试剂公司&"盐酸%分析纯!

北京化工厂&!硝酸%
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级!北京化学试剂研究所&$

混合标准储备溶液)分别移取适量的砷"铅"镉"铬"



钴"铜"镍"汞"锑的单元素标准溶液和适量的硝酸"盐酸于

#,,A@

容量瓶中!用超纯水稀释至刻度!摇匀!配制成各元

素浓度分别为
#,A

J

'

@

B#的混合标准储备溶液$使用时再

用超纯水稀释为适当浓度的系列工作溶液$人造酸性汗液的

配制按国际纺织品协会标准
#,,

%

zL%*C.I-0456416#,,

&执

行!即每
#@

人造酸性汗液含有)组氨酸盐酸盐一水合物

,'=

J

!氯化钠
=

J

!磷酸二氢钠二水合物
"'"

J

!再用浓度为

,'#A%&

'

@

B#的氢氧化钠将溶液
)

M

值调节至
='=

!现配现

用$

('<

!

实验方法

#'"'#

!

微波辅助硝酸萃取

随机剪取布料样品若干!剪碎至
=AA?=AA

尺寸以

下!混匀!称取
>

J

样品!精确至
,',#

J

!置于微波萃取罐

中!加入
=O!,A@

硝酸!使布料完全浸没!装配萃取罐并

均匀放入高压微波消解器$设置微波萃取程序)萃取温度

#",W

!温度提升时间
=A85

!保持时间
=A85

!按
Z\Y

微波

萃取系统的操作规程)萃取功率视萃取样品的罐数相匹配!

#

"

"

罐设置
>,,f

!

!

"

=

罐设置
;,,f

!

+

罐以上设置
#

+,,f

(运行程序$萃取结束取出后!静止冷却至室温!过滤

后的滤液供分析用$

#'"'"

!

人造酸性汗液萃取'

#=

(

随机剪取棉布若干!剪碎至
=AA ?=AA

尺寸以下!

混匀!称取
>

J

样品!%精确至
,',#

J

&!转移至
#=,A@

的具

塞三角烧瓶中$加入
;,A@

人造酸性汗液!使其将纤维充分

湿浸!放入恒温水浴振荡器中!在温度%

!<̂ "

&

W

"振荡频率

+,

次'

A85

B#条件下!振荡
+,A85

!静止后让其自然冷却至

室温!过滤后分析$

#'"'!
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工作参数

选定的分析线分别为)

72#;E',5A

!

-H",+';5A

!
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!

Z6"#>'>5A

!
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!
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!

(8""#'+5A

!

M

J
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$仪器具体参数详见*

#,

+文

献!简单说来!观察方式为水平(射频功率)

#'#Lf

(光室

温度
!>';W

(氩气压力)

;+K-X

(冷却气流量
",@KY

!雾化

气流量
!+K-X

(辅助气流量
,'"@KY

!泵的提升速率
#'"A@

'

A85

B#

!曝光时间
"=2

$

"

!

结果与讨论

<'(

!

加标纺织品样品的制备

考查微波辅助萃取的效率时!我们选择在纺织品样品中

加入一定量的标准物质作为萃取对象$具体做法为每组所称

取的
>

J

样品中加入
#,A

J

'

@

B#的混合标准储备溶液
#A@

!

样品混合均匀后放置于通风厨内
">Q

自然风干$加标纺织

样品中含有砷"锑"铅"镉"铬"钴"铜"镍"汞的量均为
"'=

A

J

'

L

J

B#

$
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!

萃取条件的优化

"'"'#

!

萃取剂的选择

由于所萃取的元素大部分易溶于强酸!本实验考查了在

相同条件下
=O

的硝酸"

=O

盐酸以及
=O

硝酸和
=O

的盐酸

按体积比
#̀ #

组成的混酸作为萃取剂对上述加标样品中九

种元素萃取率的影响$图
#

对比了在萃取温度
#",W

!萃取

时间
=A85

!萃取功率为
>,,f

时三种萃取剂的萃取效率$

可以看出!

=O

的盐酸虽然对
72

!

Z6

!

-H

具有较高的萃取

率!但是对
Z:

!

M

J

!

KH

!

(8

!

Z%

!

Z1

的萃取率仅为
>=O

"

+EO

$混酸虽能提高对
Z:

!

M

J

!

KH

!

(8

!

Z%

!

Z1

的萃取率!

但和
=O

硝酸的萃取率相比!并没有明显的优势$

=O

的硝

酸对九种元素均具有较高的萃取率%介于
<!O

"

##!O

之

间&$故本方法直接用
=O

硝酸作为九种元素的萃取剂$
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萃取温度

微波辅助萃取温度是萃取过程中的一个重要参数$为考

查萃取温度对九种元素萃取率的影响!本实验设置四组相同

样品!对比在萃取温度分别为
+,

!

;,

!

#,,

!

#",W

!用
=O

的

硝酸萃取
=A85

后的萃取率$由图
"

可以看出!

+,W

时!九

种元素的萃取率均较低$随着温度的提高!

Z%

!

(8

!

M

J

!

-H

!

Z1

萃取率有明显提高的趋势$

72

!

Z6

!

Z:

!

KH

萃取率在
#,,

和
#",W

时较接近!且处于较好水平$由于在
#",W

时九种

元素萃取率均处于
;,'#O

"

#,=O

!故本实验选择微波辅助
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&
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萃取温度为
#",W

$

"'"'!

!

萃取时间

图
!

对比了萃取时间分别为
=

!

#,

!

#=

!

",A85

时的萃取

率$萃取时间对
72

!

Z6

!

Z:

!

Z%

!

(8

!

KH

的萃取率影响不

大!对
M

J

的萃取效率影响很大!随萃取时间的增加
M

J

的

萃取率急剧降低!在
=

!

#,

!

#=

!

",A85

时的萃取率分别为

E#'EO

!

<"',O

!

!!'=O

!

#+'>O

$而
-H

和
Z1

在萃取时间超

过
#=A85

时有下降趋势$综合考虑!选取
=A85

作为萃取时

间$

$%

&

'7

!
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方法评价
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!

回归方程)线性范围与检出限

在已经优化的测定条件下!用
3

表示所测定的系列标准

浓度中各元素的谱线强度!用
,

表示各元素的浓度!再以谱

线强度
*

对浓度
,

%

A

J

'

@

B#

&进行线性回归$空白溶液经连

续测定
##

次!其
!

倍标准偏差所对应的各元素的浓度值为

检出限$如表
#

所示!九种元素的线性回归方程相关系数均

大于
,'EEE

!检出限为
"'"=

"

##"'=

$

J

'

L

J

B#

!定量限为
<'=

"

!<=

$

J

'

L

J

B#

$在
,',=

"

#,A

J

'

@

B#范围内!九种元素的

谱线强度与其浓度都具有很好的线性关系$

=5C?.(

!

R%2.5++52

&

.

!

+.

&

+.@@%/2.

A

,5*%/2@

!

-/++.?5*%/2-/.00%:

-%.2*@5266.*.-*%/2?%F%*@0/+2%2..?.F.2*@

元素
线性范围

,%

A

J

'

@

B#

&

回归方程 相关系数
检出限
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$

J

'

@

B#

&
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!

萃取率的对比分析

取纯白棉布样品若干!按
"'#

进行加标处理!再按

#'"'#

和
#'"'"

分别进行微波辅助稀硝酸萃取和酸性汗液萃

取$表
"

对比了微波辅助萃取和酸性汗液萃取效果的差异$

在
"'=,A

J

'

L

J

B#的加标水平下!微波辅助萃取对九种元素

的萃取率为
<!'+O

"

#,=O

!

b-[

0

#'<O

%

#V!

&(而酸性汗

液对
-H

!

KH

!

Z%

!

Z:

!

(8

的萃取率仅介于
>;'EO

"

<#'>O

!

b-[

0

!'!O

%

#V!

&$可见!微波辅助稀硝酸萃取有助于提高

分析方法的准确度!其结果更能反映出样品中待测元素的真

实含量$
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S/F

B
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%

44)O

&

元素

微波辅助稀硝酸萃取

添加量

,%

A

J

'

L

J

B#

&

测得值

,%

A

J

'

L

J

B#

&

加标前

,%

A

J

'

L

J

B#

&

回收率

,

O

b-[

%

#V!

!

O

&

酸性汗液萃取

添加量

,%

A

J

'

L

J

B#

&

测得值

,%

A

J

'

L

J

B#

&

加标前

,%

A

J

'

L

J

B#

&

回收率

,

O

b-[

%

#V!

!

O

&
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实际样品分析

样品的前处理方法按照
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执行!在优化的检测条件

下!对棉布"毛料"涤纶"腈纶四种典型纺织品中九种有害

元素的含量进行了分析!结果见表
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建立了微波辅助稀硝酸萃取结合
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样品中砷"锑"铅"镉"铬"钴"铜"镍"汞九种有害元素的

新方法$避免了传统方法中酸性汗液高盐基体带来的非光谱

干扰$与传统酸性汗液萃取法比较!微波辅助稀硝酸萃取法

速度快"效率高!操作简单!结果准确!更能反映纺织品中

有害元素的真实含量$该方法已成功用于对棉布"毛料"涤

纶"腈纶四种纺织品中九种有害元素的分析$
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