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微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定
炭黑中重金属元素含量

丁兆娟，刘雪姣，张艳玲，吴爱芹

（思通检测技术有限公司，山东 青岛　266042）

摘要：采用微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法同时测定炭黑中重金属元素（铅、镉、铬、汞）含量，对消解溶剂、

升温程序、控制温度及恒温时间等消解条件进行优化，并选择各元素分析谱线。试验结果表明，各元素检出限为铅　2. 0 

mg·kg-1、镉　2. 0 mg·kg-1、铬　3. 1 mg·kg-1、汞　1. 6 mg·kg-1，各元素加标回收率为89%～103%，各元素含量测试

结果的相对标准偏差为1. 03%～3. 78%。该方法操作简单、结果准确，满足相关法律法规的要求。
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炭黑是橡胶工业用最重要的补强填料[1]，它能

赋予硫化胶一系列优异性能，其总产量的90%～95%
用于橡胶工业。欧盟出台的RoHS指令和REACH
法规导致我国橡胶行业对环保的要求越来越高，

炭黑中重金属元素含量直接影响橡胶产品能否符

合相关法律法规要求。因此，寻找快速、准确地测

定炭黑中重金属元素含量的方法具有重要意义。

金属元素含量的测定有化学法、原子吸收分

光光度法、等离子体发射光谱法、X荧光光谱仪法

等。样品前处理是影响样品分析结果的关键，目

前，炭黑样品的前处理方法有干灰化法（高温分解

法）和湿法消解法[2-7]。干灰化法的优点是处理样

品量大，但处理过程非常复杂且易导致污染，待

测元素汞、砷等易挥发。湿法处理常用的是微波

消解法，它结合微波快速加热和高压消解两方面

特性，具有效率高、试剂用量小、能够防止待测元

素挥发等优点，尤其适合微量和痕量元素成分分

析。F. G. LEPRI等[7]针对粒径不大于77 μm的活性

炭和炭黑样品，进行前处理条件考察，确定预处理

24 h后，再进行微波消解。此方法耗时较长，且据

文献报道依然存在消解不完全的情况，消解溶液

需要过滤后测试。

本工作通过对消解溶剂、控制温度、恒温时

间等消解条件进行优化，实现了炭黑样品无需长

时间预处理而得到澄清透明消解溶液，且该消解

溶液无需过滤而直接测试，大大缩短了前处理时

间，简化了操作步骤。不同粒径（10～60 nm）的

橡胶用炭黑样品中铅、镉、铬、汞4种重金属元素电

感耦合等离子体发射光谱（ICP-OES）法[8-15]测试

结果显示，该方法准确度和精密度均达到了法规 
要求。

1　实验

1. 1　原材料及试剂

炭黑，上海卡博特化工有限公司产品；硝酸

和过氧化氢，优级纯，国药集团化学试剂有限公
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司产品；铅、镉、铬、汞标准溶液，质量浓度为1 000 
mg·L-1，国家有色金属及电子材料分析测试中心

产品；试验所用水均为纯水一体机制备的超纯水

（电导率为0. 055 mS·m-1）。

1. 2　主要仪器

Optima TM8300型电感耦合等离子体发射

光谱仪，美国铂金埃尔默股份有限公司产品；

MARS6型微波消解仪，美国CEM公司产品；arium® 
comfort Ⅰ型纯水一体机，德国赛多利斯科学仪器

有限公司产品。

1. 3　试样制备

1. 3. 1　样品前处理

称取0. 1 g炭黑样品置于微波消解罐中，加入8 
mL硝酸、1 mL过氧化氢进行微波消解。消解完成

后，定容至50 mL容量瓶中，用水稀释至刻度并摇

匀，同时做空白试验。

1. 3. 2　标准溶液配制

分别移取铅、镉、铬、汞标准溶液各10 mL于

100 mL容量瓶中，用质量分数为0. 05的硝酸溶液

稀释至刻度并摇匀，得到质量浓度为100 mg·L-1

的混合母液，再逐级稀释，得到质量浓度分别为

0. 02，0. 05，0. 1，0. 5，1. 0，5. 0和10. 0 mg·L-1的混

合标准溶液。

1. 4　测试条件

电感耦合等离子体发射光谱仪工作条件：

射 频 功 率　1 300 W，等 离 子 气 体 流 量　10 
L·min-1，辅助气流量　0. 2 L·min-1，雾化器流量

　0. 55 L·min-1，进样量　1. 5 mL·min-1，冲洗时

间　25 s，观测方式　水平观测，分析谱线波长　

铅为220. 353 nm、镉为214. 440 nm、铬为267. 716 

nm、汞为194. 168 nm，读数次数　2。

2　结果与讨论

2. 1　微波消解条件优化

结合微波消解仪相关要求，对于未知样品，一

般取样质量为0. 1 g，加入消解溶剂体积不得小于8 
mL。消解溶剂用量十分重要，用量过小，与样品不

能有效接触，导致粒径大的样品不能在短时间内

被消解；用量过大，则产生大量酸雾，导致消解罐

内压力过高，卸压时易造成样品损失，同时增加消

解溶剂引入的杂质干扰，影响微量元素的测定。

首先使用硝酸对炭黑样品进行消解并进行梯

度升温：前5 min由室温升温到150 ℃，保持8 min，
再经5 min升至180/200 ℃，并保持一定时间，消

解效果均不理想；后选择硝酸-过氧化氢消解体系

对炭黑样品进行消解。过氧化氢的氧化能力随介

质酸度的增大而增强，分解产生的高能态活性氧

有利于有机物的消解。试验中发现，硝酸和过氧

化氢可消解大多数炭黑样品，得到澄清的消解溶

液。炭黑样品消解条件优化见表1。
为使炭黑样品消解效果更好，将消解恒温时

间定为30 min，故最终确定消解条件如下。称取

0. 1 g炭黑样品于微波消解罐中，加入8 mL硝酸、1 
mL过氧化氢进行微波消解，消解程序：步骤　1步，

起始温度　室温，升温时间　15 min，控制温度　

210 ℃，恒温时间　30 min。
2. 2　分析谱线选择

分析谱线选择的依据是：谱线灵敏度高、光谱

干扰小、线性范围宽。综合考虑待测元素分析谱

线灵敏度和强度、光谱干扰以及元素检出限、基体

表1　炭黑样品消解条件优化
Tab. 1　Optimization of digestion conditions for carbon black sample

消解程序
消解溶液状态

步骤 升温时间/min 控制温度/℃ 恒温时间/min
硝酸（8 mL）消解体系

　1 5 150 8
　2 5 180 10 有大量黑色悬浮物质

10 200 10/15/20/25/30 有大量黑色悬浮物质

硝酸（8 mL）-过氧化氢（1 mL）消解体系

　1 10 200 10/15/20/25/30/45 仍有黑色物质

　1 15 210 25/30 澄清透明
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表5　各元素加标回收率的测试结果（n＝2）
Tab. 5　Determination results of standard recovery rate of each element（n＝2）

项　　目
元素

铅 镉 铬 汞

加标量/（mg·kg-1） 20 100 500 20 100 500 20 100 500 20 100 500
回收率/% 93. 5 94. 3 96. 5 89. 6 94. 5 95. 8 99. 2 101. 2 98. 1 93. 8 102. 8 97. 3

对待测元素干扰等因素，铅、镉、铬、汞元素的分析

谱线波长分别选取220. 353，214. 440，267. 716和
194. 168 nm。

2. 3　线性浓度范围

使用分段校正方式得到各元素标准曲线的线

性相关因数（R2），详见表2。

表2　各元素标准曲线的 R2

Tab. 2　 R2 of standard curve of each  element

质量浓度/
（mg·L-1）

元素

铅 镉 铬 汞

0. 02～1. 0 0. 999 880 0. 999 992 0. 999 979 0. 999 756
1. 0～10．0 0. 999 958 0. 999 945 0. 999 981 0. 999 982

从表2可以看出，4种元素标准曲线的线性质

量浓度范围为0. 02～10. 0 mg·L-1。各元素标准

曲线的R2均大于0. 999，且线性质量浓度范围满足

RoHS2. 0规定的各元素限值要求。

2. 4　检出限与定量限

称取0. 1 g不含有铅、镉、铬、汞的炭黑样品，分

别加入10 μg铅、镉、铬、汞，进行微波消解处理和检

测，进行各元素检出限和定量限的检测。以10次
测定值标准差的2. 82倍作为检出限，检出限的5倍
作为定量限，各元素检出限和定量如表3所示。

表3　各元素检出限和定量限
Tab. 3　Detection limit and quantitative limit of 

each element　　　　　　mg·kg-1

元素 检出限 定量限

铅 2. 0 10. 0 
镉 2. 0 10. 0 
铬 3. 1 15. 5 
汞 1. 6 8. 0

2. 5　重复性

称取0. 1 g不含有铅、镉、铬、汞的炭黑样品，分

别加入10 μg铅、镉、铬和汞，按优化消解条件进行

微波消解处理，同时处理7个样品。计算各元素含

量的平均值和标准偏差，得到的标准偏差除以平

均值即得到测试结果变异系数（相对标准偏差），

检测结果见表4。

表4　各元素含量的测试结果
Tab. 4　Determination results of content of each element

项　　目
元素

铅 镉 铬 汞

含量/（mg·kg-1）

　1 97. 7 94. 8 104. 3 104. 5
　2 93. 4 92. 5 99. 1 101. 5
　3 95. 1 95. 3 106. 3 104. 1
　4 94. 1 94. 8 105. 8 105. 6
　5 95. 8 93. 4 103. 9 105. 7
　6 95. 5 94. 6 98. 0 99. 1
　7 93. 5 94. 3 97. 2 99. 9
　平均值 95. 0 94. 2 102. 1 102. 9
相对标准偏差/% 1. 60 1. 03 3. 78 2. 64

从表4可以看出，各元素含量测试结果的相对

标准偏差为1. 03%～3. 78%，说明方法的精密度 
较高。

2. 6　准确性

称取0. 1 g不含有铅、镉、铬、汞的炭黑样品，分

别加入2，10，50 μg铅、镉、铬、汞，按优化消解条件

进行微波消解处理，各元素加标回收率的测试结

果如表5所示。

从表5可以看出，各元素加标回收率在89%～ 
103%之间，表明该方法准确性比较高。

3　结论

通过对相关工作条件参数的优化，建立了

用微波消解-ICP-OES法测定炭黑中重金属元素

（铅、镉、铬、汞）含量的方法。对消解溶剂和消解

程序进行优化，最终确定消解条件为：称取0. 1 g

炭黑样品于微波消解罐中，加入8 mL硝酸、1 mL
过氧化氢，15 min内升温至210 ℃并恒温30 min。
炭黑样品中这4种元素标准曲线的线性质量浓度

范围均为0.02～10.0 mg·L-1，满足方法的最低浓

度水平和RoHS2.0规定的相应元素的限值要求；

各元素标准曲线的R2均大于0.999；各元素检出限
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为 铅　2.0 mg·kg-1、镉　2.0 mg·kg-1、铬　3.1 
mg·kg-1、汞　1.6 mg·kg-1；各元素加标回收率在

89%～103%；各元素含量测试结果的相对标准偏

差为1. 03%～3. 78%。该方法操作简单、结果准

确，满足相关法律法规的要求。
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Determination of Contents of Heavy Metal Elements in Carbon Black by 
Microwave Digestion-ICP-OES

DING Zhaojuan，LIU Xuejiao，ZHANG Yanling，WU Aiqin
（Stone Laboratory Co. ，Ltd，Qingdao 266042，China）

Abstract：The contents of heavy metal elements（Pb，Cd，Cr and Hg） in carbon black were determined 
by microwave digestion-inductively coupled plasma optical emission spectrometry（microwave digestion-
ICP-OES）. By optimizing the digestion solvent，temperature program，temperature control method and 
temperature holding time，and selecting the analytical spectral line of each element，a method for the 
determination of the contents of Pb，Cd，Cr and Hg in carbon black by microwave digestion-ICP-OES was 
established. The results showed that，the detection limit of each element was 2. 0 mg·kg-1 for Pb and Cd，
3. 1 mg·kg-1 for Cr and 1. 6 mg·kg-1 for Hg. The standard recovery rate of each element was in the range 
of 89%～103%. The relative standard deviation of the test results of each element content was in the range of 
1. 03%～3. 78%. This method was simple and accurate，and met the requirements of the relevant regulations.

Key words：microwave digestion-ICP-OES；carbon black；heavy metal element；content

专利3则

由 广 西 大 学 申 请 的 专 利（公 布 号　CN 
113502008A，公布日期　2021-10-15）“一种温

度传感橡胶材料及其制备方法”，涉及的温度传感

橡胶材料配方为：羧基丁苯橡胶　80～100，丝胶

蛋白　5～30，过氧化二异丙苯　1～5，导电填料

　1～15，去离子水　50～100。该发明以羧基丁

苯橡胶为主要组分，通过调整配方，尤其是改变导

电填料的用量，以及优化导电填料分散性、采用

胶乳共混、胶乳成膜工艺条件，制备出高热灵敏

度和较大分辨率的温度传感橡胶材料，其热导率

为0. 156～0. 268 W·（m·K）-1，传感温度范围为

30～100 ℃，且重复性好，在人体皮肤温度监测方

面效果良好，满足实时连续皮肤温度监测的要求，

因而在电子皮肤、疾病诊断、医疗保健等领域的潜

力巨大。

由怡维怡橡胶研究院有限公司申请的专利

（公布号　CN 113502135A，公布日期　2021-10-
15）“一种轮胎用自修复橡胶组合物及其制备方

法”，针对现有轮胎自密封修复材料存在的不可回

收、流动密封性效果差以及影响轮胎平衡性能问

题，提供了一种轮胎用自修复橡胶组合物及其制

备方法。该橡胶组合物采用逆硫化橡胶预聚体、

液态异戊橡胶、甘油三酯、二氧化硅-凝胶-催化修

复聚合剂双壳层微球、改性白炭黑、增粘树酯等多

种材料配合使用，具有极快的修复速率和极好的

修复效果，同时具有可回收性，能够应用在轮胎内

壁起到自密封的作用，可以显著提高轮胎行驶过

程中驾乘人员的生命安全性，有效地延长轮胎的

使用年限。

一种树脂基纤维复合片材、轮辐及

非充气轮胎

由中科院长春应化所黄埔先进材料研究院申

请的专利（公布号　CN 113199910A，公布日期　

2021-08-03）“一种树脂基纤维复合片材、轮辐及

非充气轮胎”，公开了一种树脂基纤维复合片材、

采用了该树脂基纤维复合片材制成的轮辐及非充

气轮胎，树脂基纤维复合片材包括玻璃化转变温度

不低于180 ℃的热固性树脂基体和嵌入其中的纤

维。该树脂基纤维复合片材能够提高非充气轮胎

的力学性能、保证非充气轮胎的操纵性和舒适性。

（本刊编辑部  赵　敏）


