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原子吸收法测定烟灰中金属元素含量的
前处理方法改进
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摘要：针对原子吸收法测定卷烟烟灰中金属元素时，采用直接微波消解法处理

样品所得消解液澄清度差、测定结果 ＲＳＤ偏高的问题，提出了先进行灰化再微
波消解的干湿结合前处理方法，并对微波消解酸体系和马弗炉灰化条件进行了

优化研究．结果表明：酸体系主要影响测量结果的准确度，当ＨＮＯ３，ＨＦ，Ｈ２Ｏ２的
体积比为７０．５１．５时，微波消解效果最好；灰化效果主要影响测量结果的
ＲＳＤ，当样品质量取 ０．１０ｇ，灰化温度和时间分别取６００℃和６０ｍｉｎ时，ＲＳＤ与
预测值吻合较好；采用干湿结合法测量 Ｋ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｚｎ，Ｃｕ７种元素的含
量，ＲＳＤ较直接微波消解法均大幅下降，加标回收实验结果显示各元素测定结
果的ＲＳＤ为１．３３％～２．４１％，平均回收率为 ９７．７７％～１０２．０５％，说明该方法
可重复性和准确度均较好，可为非均质化样品前处理方式的选择所借鉴．
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０　引言

微波消解［１－２］是运用原子吸收法测定金属

元素含量时常用的样品前处理方法．然而，在运

用该方法测量卷烟烟灰中金属元素含量时，无

论对酸体系如何进行优化，均存在测量结果稳

定性差的问题，与文献报道［３－５］的重复性水平

存在较大差距．这可能是由于卷烟燃烧形成的

烟灰具有非均质性特征，既有卷烟纸和烟丝充

分燃烧形成的粉质状烟灰，又有烟丝不完全燃

烧产生的具有较强凝聚性的颗粒状烟灰，这种

非均质性会造成比较大的取样误差，进而影响

测量结果的可重复性．

针对直接微波消解法处理烟灰样品时存在

的问题，本文提出一种先进行灰化再微波消解

的样品前处理方法，即干湿结合法，并对微波消

解酸体系和马弗炉灰化条件进行优化，以期探

索一种适用于非均质化样品的前处理方法．

１　材料与方法

１．１　材料、试剂与仪器
１．１．１　材料与试剂　材料：选择国内７种牌号

常规规格市售卷烟作为评价与分析的试验样

品，分别以１＃—７＃表示；７种卷烟的价格为５～

１００元／包；其中７＃卷烟被用于测量方法的可行
性评价．

试剂：ＨＮＯ３（分析纯），烟台市双双化工有
限公司产；ＨＦ（分析纯），天津市富宇精细化工
有限公司产；３０％Ｈ２Ｏ２（分析纯），天津市凯通
化学试剂有限公司产；氯化铯、硝酸镧六水合物

（纯度９９．９９％），上海阿拉丁生化科技股份有限
公司产；标准储备液为质量浓度１０００μｇ／ｍＬ的
Ｋ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｚｎ，Ｃｕ７种标准溶液，北京坛
墨质检科技有限公司产；实验用水为超纯水．
１．１．２　主要仪器设备　ＡＡ２４０ＦＳ型原子吸收
光谱仪，美国安捷伦公司产；ＳＸ３－５－１２高效
节能陶瓷纤维箱式电阻炉，北京科伟永兴仪器

有限公司产；ＭＡＲＳ６ＣＬＡＳＳＩＣ微波消解仪，美
国ＣＥＭ公司产；ＥＨＤ－４０电热消解仪，北京东
航科仪仪器有限公司产；ＱＵＩＮＴＩＸ２２４－１ＣＮ
电子天平，德国ＳＡＲＴＯＲＩＵＳ公司产．
１．２　实验方法

将卷烟样品在温度（２２±１）℃，相对湿度
（６０±２）％［６］条件下平衡４８ｈ后，在静燃状态
下收集烟灰，待用．
１．２．１　微波消解酸体系优化　在查阅文
献［７－９］及前期探索实验的基础上，选用 ＨＮＯ３
体积（Ａ）、ＨＣｌ体积（Ｂ）、ＨＦ体积（Ｃ）和 Ｈ２Ｏ２
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体积（Ｄ）为试验因素，以７种金属元素测量值

为试验指标（越高越好），通过四因素三水平正

交试验优化酸体系．因素水平见表１．

试验步骤如下：

１）将烟灰样品在 ５５０℃温度下灰化

５ｈ［１０－１１］后掺匀、备用．

２）准确称取０．１ｇ（精确至０．０００１ｇ）灰化

样品置于聚四氟乙烯高压消解罐中，加入混酸，

盖上表面皿，放入微波消解仪中消解．消解结束

后，将样品（呈无色或淡黄色透明状液体）置于

与微波消解仪配套的赶酸仪中，在１３０℃条件

下赶酸７５ｍｉｎ至近干，并将其转移到５０ｍＬ的

容量瓶中，用１％ＨＮＯ３溶液定容，同时作双份

空白样品，待测．微波消解程序如表２所示．

表１　微波消解正交试验因素水平表

Ｔａｂｌｅ１　Ｆａｃｔｏｒｌｅｖｅｌｔａｂｌｅｆｏｒｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ

ｔｅｓｔｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｍＬ

水平
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
１ ７ ２ １．５ １．５
２ ６ １ １．０ １．０
３ ５ ０ ０．５ ０．５

表２　微波消解程序

Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅ

步骤 爬升时间／ｍｉｎ温度／℃ 保温时间／ｍｉｎ微波功率／Ｗ
１ ５ １２０ ５ １２００
２ ５ １６０ ５ １２００
３ ５ ２１０ ２５ １２００

　　３）利用空气乙炔－火焰原子吸收法测定７

种金属元素含量（测定Ｋ，Ｃａ和Ｍｇ这３种元素

时，将消解液稀释１００倍），火焰原子吸收光谱

仪最佳工作条件见表３，根据预先制作的标准

曲线计算测量结果．

为了综合评价酸体系对７种金属元素测量

结果的影响，采用标准差标准化法［１２］，按式①
将各种元素的测量结果进行无量纲标准化处

理，以消除不同元素量纲的差异［１３］；然后将各

元素的标准化数据等权重加和，综合值越高，表

示测得的７种元素的总含量越高，即消解效果

越好．

Ｘｉｊ＝
Ｘｉｊ珋ｘｊ
Ｓｊ

①

式中：Ｘｉｊ为标准化后的值，Ｘｉｊ为第ｊ个变量的第

ｉ次实验值，珔Ｘｊ为第 ｊ个变量的算术平均值，Ｓｊ
为第ｊ个变量的标准差．

１．２．２　马弗炉灰化条件优化　在查阅文

献［１４－１７］及前期实验基础上，以样品质量（Ｘ１）、

灰化温度（Ｘ２）和灰化时间（Ｘ３）作为影响因素，

样品质量变化率（Ｙ）作为试验指标（越高越好）

利用均匀试验［１４］优化马弗炉的灰化条件．均匀

试验设计因素水平见表４，其中样品质量取３

个水平，灰化温度和时间各取６个水平，试验方

案由ＤＰＳ自动生成．试验方法为：称取 ０．１ｇ

（精确至０．０００１ｇ）的卷烟烟灰，置于瓷坩埚

中，放入马弗炉，在６００℃条件下灰化６０ｍｉｎ．

表３　火焰原子吸收光谱仪最佳工作条件

Ｔａｂｌｅ３　Ｔｈｅｂｅｓｔｗｏｒｋｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｆｌａｍｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ

被测
元素

测定方式
波长
／ｎｍ

光谱通
带／ｎｍ

灯电流
／ｍＡ

时间
积分／ｓ

空气流量

／（Ｌ·ｍｉｎ－１）
乙炔流量

／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

Ｋ 原子吸收 ７６６．５ ０．２ ２ ２ １３．５ ２
Ｃａ 原子吸收 ４２２．７ ０．５ ３ ２ １３．５ ２
Ｍｇ 背景校正原子吸收 ２８５．２ ０．２ ２ ２ １３．５ ２
Ｆｅ 背景校正原子吸收 ２４８．３ ０．２ １０ ２ １３．５ ２
Ｍｎ 背景校正原子吸收 ２７９．５ ０．２ １０ ２ １３．５ ２
Ｚｎ 背景校正原子吸收 ２１３．９ １．０ １０ ２ １３．５ ２
Ｃｕ 背景校正原子吸收 ３２４．８ ０．５ １０ ２ １３．５ ２
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表４　马弗炉灰化条件均匀试验因素水平

Ｔａｂｌｅ４　Ｈｏｒｉｚｏｎｔａｌｔａｂｌｅｆｏｒ

ｄｅｓｉｇｎｆａｃｔｏｒｏｆｕｎｉｆｏｒｍｔｅｓｔｏｆｍｕｆｆｌｅｆｕｒｎａｃｅａｓｈｉｎｇ

水平
因素

Ｘ１／ｇ Ｘ２／℃ Ｘ３／ｍｉｎ
初值 ０．１ ４００ １０
终值 ０．２ ６５０ ６０
分段值 ０．０５ ５０ １０

１．２．３　数据处理方法　利用Ｅｘｃｅｌ，ＳＰＳＳ１７．０

数据处理软件［１２］，ＤＰＳ数据处理软件［１８］进行方

差分析，回归分析，配对Ｔ检验等数据统计方法

对试验结果进行分析．

２　结果与分析

２．１　微波消解酸体系优化结果
２．１．１　正交试验结果的直观分析　正交试验

结果见表５．由表５可知，２＃试验的平均综合值

最高，即测得的７种元素的总含量最高，且２＃试

验对应的消解液澄清且无明显杂质．可见，２＃试

验是直观分析得出的最优酸体系组合，可以将

其作为验证实验时的比较对象．

分别对正交试验结果进行极差分析和方差

分析，结果见表６．由表６可知，各因素影响消

解效果的主次顺序为 ＨＦ＞Ｈ２Ｏ２ ＞ＨＣｌ＞

ＨＮＯ３，其中ＨＣｌ，ＨＦ和 Ｈ２Ｏ２达到了显著或极

显著水平，Ｐ值分别为０．０２２，０．０００，０．００１；最

佳酸体系组合为 ＨＮＯ３７．０ｍＬ，ＨＣｌ０ｍＬ，ＨＦ

０．５ｍＬ，Ｈ２Ｏ２１．５ｍＬ．

２．１．２　验证试验结果与分析　对２．１．１中得

到的最佳酸体系组合进行了５次验证试验，结

果见表７．将７种元素的测量结果与２＃试验结

果进 行 配 对 Ｔ检 验，成 对 差 分 均 值 为

－１０４．１８４，标准差 ３２２．４６６，均值的标准误差

１２１．８８１，Ｔ值为 －０．８５５，自由度为 ６，Ｐ＝

０．４４０，结果为不显著，故可将该优化结果作为

最终的酸体系．利用优化后的酸体系进行微波

消解后，虽然能够提高烟灰样品中金属元素的

分离效果和测量结果的准确度，但仍然存在部

分元素中的ＲＳＤ偏高的问题，这可能是因为初

选的灰化条件对烟灰样品而言不是最优、样品

灰化效果不佳所致．因此，有必要对烟灰灰化条

件进行优化．

２．２　马弗炉灰化条件优化结果
马弗炉灰化条件均匀试验方案及结果见表

８，其中试验结果为６次平行试验的平均值．根

表５　Ｌ９（３４）正交试验设计方案与结果分析

Ｔａｂｌｅ５　Ｌ９（３４）ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｄｅｓｉｇｎａｎｄｒｅｓｕｌｔａｎａｌｙｓｉｓ

试验
号

因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
标准化综合值

１ ２ ３ ４ ５ ６ 和值
微波消解效果

１＃ １ ２ １ ３ －３．４５ －１９．８４ －１．６８ ０．２６ －１．９２ －３．５０ －３０．１３ 有明显的白色粉末，溶液呈乳白色

２＃ １ １ ３ ２ ３．２７ ４．２０ ５．５１ ４．０９ ４．７１ ５．５２ ２７．２９ 澄清溶液，无明显杂质

３＃ ２ ３ １ ２ －１．４５ －３．０９ １．２７ －０．６８ ０．２９ ０．６１ －３．０５ 有明显的白色粉末，溶液呈乳白色

４＃ ２ １ ２ ３ －６．５８ －２．５６ －４．３５ －０．６３ －１．１１ －７．２７ －２２．４９ 溶液呈乳白色的浑浊状

５＃ ２ ２ ３ １ ０．０３ ４．７６ ３．４２ ２．４３ １．９８ ２．２９ １４．９１ 溶液透明澄清

６＃ ３ １ １ １ －０．３４ －４．７１ －６．１２ －０．０９ ０．７７ －０．９１ －１１．４１ 溶液呈乳白色的浑浊状

７＃ ３ ３ ３ ３ １．２２ １．０７ ０．０９ １．９９ ２．７０ ２．９４ １０．０１ 溶液透明澄清

８＃ １ ３ ２ １ ５．４７ ４．３９ １．４７ ４．４１ ２．９８ ３．４２ ２２．１３溶液透明澄清，但有少量白色粉末杂质
９＃ ３ ２ ２ ２ －０．６９ －１．４９ －２．１０ ２．５１ －３．６２ －１．８７ －７．２６ 有明显的白色粉末，溶液呈乳白色

Ｋ１ １９．２９ －６．６１ －４４．５９ ２５．６３
Ｋ２ －１０．６４ －２２．４８ －７．６２ １６．９８
Ｋ３ －８．６５ ２９．０９ ５２．２１－４２．６２
Ｒ ２９．９３ ５１．５７ ９６．８０ ６８．２５

　　注：１—６代表６次重复试验中７种元素测量结果经标准化后的综合值
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表６　正交试验方差分析

Ｔａｂｌｅ６　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｔｅｓｔｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓｔａｂｌｅ

变异来源 平方和 自由度 均方 Ｆ值 Ｐ值
ＨＮＯ３ ３１．１３２ ２ １５．５６６ １．６８０ ０．１９８
ＨＣｌ ７７．５０３ ２ ３８．７５２ ４．１８３ ０．０２２
ＨＦ ２６５．１３２ ２ １３２．５６６ １４．３０９ ０．０００
Ｈ２Ｏ２ １５３．４２８ ２ ７６．７１４ ８．２８１ ０．００１
误差 ４１６．８９２ ４５ ９．２６４

据试验结果进行回归分析，Ｆ及 Ｔ检验结果表

明，回归方程总体达到显著水平（Ｐ＝０．０２５），

Ｘ１，Ｘ２，Ｘ１Ｘ２和Ｘ１Ｘ３也达到了极显著或显著水

平，Ｐ值分别为０．００３，０．００２，０．００３，０．０２８，即

３个因素对烟灰样品灰化效果的影响均具有统

计学意义，且样品质量与灰化温度和灰化时间

之间存在交互作用．回归方程的决定系数和调

整决定系数分别为０．９９９９和０．９９９３，Ｄｕｒｂｉｎ

Ｗａｔｓｏｎ统计量 ｄ＝１．５６０２，说明残差无自相

关，拟合效果良好．通过 ＤＰＳ对回归方程进行

优化求解得出，当样品质量为０．１０ｇ，灰化温度

和时间分别为６００℃和６０ｍｉｎ时，灰化前后样

品质量变化率取得最大值，约为６．８５９２％．

按照得到的最佳灰化条件进行１２次平行

验证试验，结果表明，灰化前后样品的平均质量

降低率为（６．６３１１±０．１８４１）％，ＲＳＤ为

４．３７％，与预测值基本吻合且可重复性较好，表

明按此条件对烟灰进行灰化时效果较好．

２．３　可重复性测试结果
分别采用直接微波消解法和干湿结合法对

样品进行前处理，然后测定烟灰中的金属元素，

每种方法重复５次，结果见表９，两种方法独立

样本Ｔ检验结果见表１０．由测定结果的平均值

可知，采用干湿结合法对样品进行前处理后，

Ｋ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ４种金属元素的测量值较直接微

波消解法均降低，Ｍｎ，Ｚｎ，Ｃｕ３种金属元素的测

量值则升高，独立样本 Ｔ检验结果表明，Ｆｅ含

量差异显著、Ｃｕ和Ｚｎ含量差异极显著．据文献

［１９］报道，灰化温度过高会导致测量结果降

低，而本试验的灰化温度低于所有金属元素的

沸点，且测量结果有升有降，因此可以认为测量

结果的差异与灰化导致的目标物损失无关，但

具体原因还需进一步探讨．对比重复测量结果

的ＲＳＤ可知，采用干湿结合法对样品进行前处

理后，Ｋ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，Ｍｎ，Ｚｎ，Ｃｕ元素测量结果

的ＲＳＤ均大幅度降低，降幅分别为 ８８．９８％，

９８．２３％，８８．３１％，５０．００％，６５．１５％，９１．８９％，

６７．７０％，可见，采用干湿结合法处理烟灰样品

可以显著提高测量结果的可重复性．

２．４　准确度和精密度计算结果
随机选择样品做加标回收率实验，按照前

述样品处理方法进行处理．根据样品中各元素

的含量分别向样品中加入一定量加标物质，测

定含量，计算回收率．对样品溶液连续测定 ６

次，计算各元素的 ＲＳＤ，结果见表９．由表９可

知，各 元 素 的 平 均 回 收 率 为 ９７．７７％～

１０２．０５％，ＲＳＤ为１．３３％～２．４１％，表明干湿结

表７　验证试验结果

Ｔａｂｌｅ７　Ｖｅｒｉｆｙｉｎｇｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓ

被测元素 试验１ 试验２ 试验３ 试验４ 试验５ 平均值 ＲＳＤ／％
Ｋ １５１．６０ １５５．３９ １５２．９７ １４８．８４ １５８．０５ １５３．３７ ２．３０
Ｃａ ２１３．４９ １９５．１６ ２０２．５８ １９９．４６ ２０２．７３ ２０２．６８ ３．８５
Ｍｇ ３３．０４ ３３．２２ ３２．２６ ３１．０９ ３５．９１ ３３．１ ５．３８
Ｆｅ １５７６．０９ １６７１．０１ １７４６．５９ １５７２．５８ １７５０．６９ １６６３．３９ ５．２５
Ｍｎ １２６９．８６ １２９２．７０ １３０６．９４ １２９３．２５ １２７７．９２ １２８８．１３ １．１２
Ｚｎ ８６７．６６ ８３４．４２ １２３８．０５ １１９４．５７ １３１０．３７ ８１０．４５ ２０．３４
Ｃｕ ９８．０６ ８４．１６ ９８．８３ ８９．１７ ８５．３３ ９１．１１ ７．６３
Ｍｎ １５１．６０ １５５．３９ １５２．９７ １４８．８４ １５８．０５ １２８８．１３ １．１２

　　注：Ｋ，Ｃａ，Ｍｇ元素含量单位为ｍｇ／ｇ；Ｆｅ，Ｍｎ，Ｚｎ，Ｃｕ元素含量单位为μｇ／ｇ，下同
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表８　马弗炉灰化条件均匀试验设计方案及结果

Ｔａｂｌｅ８　Ｄｅｓｉｇｎｓｃｈｅｍｅａｎｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｕｎｉｆｏｒｍ

ｔｅｓｔｏｆｔｈｅａｓｈｃｏｎｄｉｔｉｏｎｏｆｔｈｅｍｕｆｆｌｅｆｕｒｎａｃｅ

试验号 Ｘ１／ｇ Ｘ２／℃ Ｘ３／ｍｉｎ Ｙ／％
１＃ ３（０．１５） ５（６００） ６（６０） ６．１３６４
２＃ ２（０．１０） ４（５５０） １（１０） ５．８４２２
３＃ ５（０．２０） ６（６５０） ３（３０） ６．０７４５
４＃ １（０．１０） ２（４５０） ４（４０） ４．７５００
５＃ ４（０．１５） １（４００） ２（２０） ３．２５４２
６＃ ６（０．２０） ３（５００） ５（５０） ４．８７５１

表９　两种前处理方法元素测定结果（ｎ＝５）

Ｔａｂｌｅ９　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｗｏｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ（ｎ＝５）

被测元素 方法 均值 ＲＳＤ／％

Ｋ
微波消解法 １５７．３８ １２．５２
干湿结合法 １４４．４６ １．３８

Ｃａ
微波消解法 ２４９．４９ ４０．６７
干湿结合法 ２４１．３２ ０．７２

Ｍｇ
微波消解法 ３６．６４ ２７．４５
干湿结合法 ３２．１６ ３．２１

Ｆｅ
微波消解法 １５４６．８２ ４．００
干湿结合法 １４６７．６０ ２．００

Ｍｎ
微波消解法 １２１２．８９ ２．６４
干湿结合法 １２２４．２８ ０．９２

Ｚｎ
微波消解法 ４２６．５６ ２８．８４
干湿结合法 ７６２．４７ ２．３４

Ｃｕ
微波消解法 ６６．７４ １１．３３
干湿结合法 ９５．１５ ３．６６

合前处理方法的测定结果具有比较高的准确度

和精密度．

２．５　实际样品测定结果
用所建立的卷烟烟灰金属元素测定方法对

６种不同价位、不同牌号卷烟烟灰进行金属元

素含量测定，测定结果见表１２．在６种卷烟烟

灰中，７种金属元素含量的ＲＳＤ均小于７．８９％，

说明该方法的可重复性好，精密度较高，能够较

准确地测定不同牌号卷烟的金属元素含量．

３　结论

本文提出了先进行灰化再微波消解的干湿

结合前处理方法，并对微波消解烟灰样品的酸

体系和灰化条件进行了优化．结果表明，当采用

Ｖ（ＨＮＯ３）Ｖ（ＨＦ）Ｖ（Ｈ２Ｏ２）＝７０．５１．５

的酸体系和样品质量０．１０ｇ，灰化温度６００℃

和灰化时间６０ｍｉｎ的灰化条件时，微波消解效

果最好．对直接微波消解和干湿结合两种前处

理方法的对比结果表明，采用干湿结合法测量

处理后烟灰样品中 ７种金属元素的含量，其

ＲＳＤ均大幅降低，加标回收实验结果显示，平均

表１０　两种前处理方法独立样本Ｔ检验结果

Ｔａｂｌｅ１０　ＴｈｅｉｎｄｅｐｅｎｄｅｎｔｓａｍｐｌｅＴｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｗｏｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

被测
元素

检验
方式

Ｌｅｖｅｎｅ方差齐性检验

Ｆ值 显著性 Ｔ值 自由度
显著性
（双尾）

平均值等同性Ｔ检验

平均值
差值

差值
标准误差

差值的
９５％下限

置信区
间上限

Ｋ 假设方差相等 ５．１４３ ０．０５３ １．４５９ ８．０００ ０．１８３ １２．９２０ ８．８５７ －７．５０４ ３３．３４４
假设方差不等 １．４５９ ４．０８２ ０．２１７ １２．９２０ ８．８５７ －１１．４７７ ３７．３１７

Ｃａ 假设方差相等 ３．７３０ ０．１０２ ０．１３５ ６．０００ ０．８９７ ８．１６６ ６０．５１３ －１３９．９０４ １５６．２３６
假设方差不等 ０．１８０ ４．００４ ０．８６６ ８．１６６ ４５．３９２ －１１７．８１５ １３４．１４７

Ｍｇ 假设方差相等 ５．５１０ ０．０４７ ０．９９２ ８．０００ ０．３５０ ４．４８６ ４．５２３ －５．９４４ １４．９１６
假设方差不等 ０．９９２ ４．０８５ ０．３７６ ４．４８６ ４．５２３ －７．９７０ １６．９４２

Ｆｅ 假设方差相等 １．５４３ ０．２４９ ２．５８６ ８．０００ ０．０３２ ７９．２２６ ３０．６３２ ８．５８８ １４９．８６４
假设方差不等 ２．５８６ ５．７０９ ０．０４３ ７９．２２６ ３０．６３２ ３．３３５ １５５．１１７

Ｍｎ 假设方差相等 ３．９４０ ０．０８２ －０．７５０ ８．０００ ０．４７５ －１１．３９６ １５．１９１ －４６．４２７ ２３．６３５
假设方差不等 －０．７５０ ４．９８４ ０．４８７ －１１．３９６ １５．１９１ －５０．４８５ ２７．６９３

Ｚｎ 假设方差相等 ３４．７５０ ０．０００ －６．０４２ ８．０００ ０．０００ －３３５．９１２ ５５．５９２ －４６４．１０６ －２０７．７１８
假设方差不等 －６．０４２ ４．１６８ ０．００３ －３３５．９１２ ５５．５９２ －４８７．８４１ －１８３．９８３

Ｃｕ 假设方差相等 ４．３５６ ０．０７０ －７．６３５ ８．０００ ０．０００ －２８．４０８ ３．７２１ －３６．９８８ －１９．８２８
假设方差不等 －７．６３５ ５．６２４ ０．０００ －２８．４０８ ３．７２１ －３７．６６３ －１９．１５３
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回收率为９７．７７％ ～１０２．０５％，ＲＳＤ为 １．３３％～

２．４１％，大幅度提升了测量结果的准确度和可重

表１１　各元素加标回收率及相对标准偏差（ｎ＝６）

Ｔａｂｌｅ１１　Ｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆｅａｃｈｅｌｅｍｅｎｔ（ｎ＝６）

被测
元素

样品
含量

平均
加标量

平均
测得量

平均
回收率／％

ＲＳＤ
／％

Ｋ １４４．４６ １５０．７５ ２９１．９８ ９７．７７ １．５３
Ｃａ ２４１．３２ １９８．２９ ４３６．１６ ９８．５７ １．５２
Ｍｇ ３２．１６ ３０．００ ６２．３６ １００．６２ １．３５
Ｆｅ １４６７．６０ １５００．００ ２９４８．７０ ９８．７１ １．５１
Ｍｎ １２２４．２８ １０００．００ ２２２６．２７ １００．１６ １．３３
Ｚｎ ７６２．４７ ８００．００ １５７０．７８ １０１．０９ １．４６
Ｃｕ ９５．１５ １００．００ １９７．１０ １０２．０５ ２．４１

复性．

利用原子吸收法测定烟灰样品中的金属

元素时，采用该前处理方法有利于提高测定结

果的准确性和可重复性．尤其对于非均匀态的

样品，先通过马弗炉灰化可以大幅提高样品的

均匀性，有助于提升后续检测的准确度和重复

性．目前，直接微波消解法和干湿结合法两种

前处理方法测定结果存在差异的具体原因还

需进一步探讨，而且文中涉及的金属元素仅为

７种，实际的卷烟烟灰中存在大量金属元素，

后续工作中将继续探讨其他金属元素的准确

测量方法．

表１２　实际样品烟灰中７种金属元素测定结果

Ｔａｂｌｅ１２　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ７ｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｃｉｇａｒｅｔｔｅａｓｈｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｂｒａｎｄｓ

样品编号 指标 Ｋ Ｃａ Ｍｇ Ｆｅ Ｍｎ Ｚｎ Ｃｕ

１＃
平均值 １６０．９７ ２２５．７１ ３７．３０ １８８８．４２ １７１７．０７ ４３２．１３ ７３．１１

ＲＳＤ／％ ０．７８ ４．７４ ３．４３ ２．１８ １．０６ ０．６４ ３．５２

２＃
平均值 １４０．０９ ２２６．０９ ３２．６８ １８２３．９２ １６９１．７４ ３７３．１９ ９３．９９

ＲＳＤ／％ １．１２ １．１５ ４．８８ ７．８９ ０．７２ ３．３７ １．４８

３＃
平均值 １４２．２８ ２３０．８７ ３８．６７ ２０３１．７１ １３２１．４５ ３７２．０４ ８９．１８

ＲＳＤ／％ ３．１９ ３．９５ ２．２１ ２．８６ ０．８４ ０．８９ ３．１３

４＃
平均值 １３５．８９ ２２９．１１ ３９．５７ １５０５．１７ １５０５．８４ ３０４．５７ ７５．９９

ＲＳＤ／％ ２．２３ ３．６８ ２．０８ ２．６７ １．４７ ２．９６ １．６８

５＃
平均值 １３１．７９ ２３２．８１ ３７．６８ １５９５．９６ １３９０．５５ ７７６．１０ ９３．６５

ＲＳＤ／％ １．４０ ２．６１ ２．７０ ６．８４ １．０８ ４．９３ １．６３

６＃
平均值 １４０．３０ ２２２．６１ ３９．９９ ２５２１．９４ １３８０．５２ ４２０．０５ ９１．２０

ＲＳＤ／％ １．５１ ５．５４ １．０４ １．６７ １．２３ ２．２９ ２．２３
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