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一、 方法概要 

土壤樣品加入鹽酸和硝酸(體積比 3:1，王水)混合，以微波消化爐進行加熱分解，消

化液經定量後以感應耦合電漿原子放射光譜分析儀進行分析。 

 

二、 適用範圍 

本方法適用土壤或其他類似基質中鎘、鉻、銅、鎳、鉛及鋅等重金屬含量之檢測。 

 

三、 干擾 

1. 本方法對於以王水無法消化完全之金屬氧化物，僅能得到部分消化萃取溶出的重金

屬。 

2. 樣品中所含之有機碳需少於 20 %，否則應添加額外硝酸處理之。 

3. 若於樣品乾燥的過程中會導致金屬的逸失，則改以未乾燥的樣品進行消化。 

4. 消化萃取液中含有高濃度的基質，會造成測定時光譜干擾或背景濃度的干擾。 

 

四、 設備及材料 

1. 土壤前處理及含水量測定 

(1) 研磨器：以瑪瑙、氧化鋯、木桿或其他不干擾分析的材質製成。可將乾燥土壤、

底泥等樣品研磨至粒徑小於 0.5 mm 且容易清理者。 

(2) 標準篩網：孔目為 0.5 mm，以不銹鋼或尼龍材質製成。 

(3) 電子天平：可精秤至 0.1 mg。 

(4) 烘箱：自動控溫，附排氣設備，可維持溫度 105±5 ℃者。 

2. 消化處理 

(1) 鐵氟龍高壓消化瓶：容積 55 mL。 

(2) 超高載微波消化器。 

(3) 分注器：10 mL。 

(4) 濾紙：定量中等細孔規格，如 Whatman No. 42 或同級品。 

(5) 定量瓶：50 mL。 

(6) 可調式微量吸管:1 mL、5 mL。 

(7) 塑膠試管：須符合 ICP-OES 自動取樣器規格。 

3. 檢量線標準品配製 

(1) 可調式微量吸管：1 mL、5 mL 和 10 mL。 

(2) 定量瓶：Pyrex A 或同級品，100 mL 和 1000 mL。 

4. 測試儀器 

(1) 感應耦合電漿原子發射光譜分析儀(ICP-OES)。 
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五、 試劑 

檢測時使用的試劑採分析試藥級。若須使用其他等級試藥，在使用前必須要確認該

試劑有足夠高的純度，使檢測結果的準確度不致降低。 

1. 試劑水：本方法中所用的水皆為去離子水。 

2. 濃鹽酸，HCl：應分析其不純物含量。 

3. 濃硝酸，HNO3：應分析其不純物含量。 

4. 儲備標準溶液：採用市售 ICP 等級之可追溯 1000 mg L-1 之儲備標準溶液，保存期限

依原廠標示。 

5. 稀釋用試劑：準備 1000 mL 定量瓶，先加入約 700 mL 試劑水，再加入 120 mL 濃鹽

酸與 40 mL 濃硝酸，以試劑水定量至標線。 

6. 中間標準溶液配製 

檢量線配製過程中若取用儲備標準液體積低於 1 mL 者，則需加配中間標準溶

液，以免造成校正液基質濃度與樣品差異過大，影響分析正確性。 

(1) 100 mg L-1：以微量吸管吸取 1000 mg L-1 銅、鋅、鉻、鎳、鉛標準液 10 mL，

分別以稀釋用試劑定量至 100 mL。 

(2) 10 mg L-1：以微量吸管吸取 1000 mg L-1 銅、鋅、鎘、鉻、鎳、鉛標準液 1 mL，

分別以稀釋用試劑定量至 100 mL。 

(3) 1 mg L-1：以微量吸管吸取 10 mg L-1 鎘中間標準溶液 10 mL，以稀釋用試劑定

量至 100 mL。 

7. 檢量線配製 

以感應耦合電漿原子發射光譜儀分析樣品時，其待測元素皆配製於同一標準液

中，故配製檢量線濃度時需避免元素間相互污染干擾，尤其當加入高濃度元素時若

有低濃度待測元素污染，將影響分析準確度。檢量線配製所添加各儲備標準液體積

及其最終濃度如表一。 

 

六、 步驟 

1. 樣品前處理 

為使土壤樣品均勻化、增加表面積及提高反應效率，應風乾並研磨樣品使通 0.5 

mm(35 mesh)孔目之篩網。 

2. 土壤重金屬分析之測定 

(1) 測定土壤中水分含量 

a. 取乾淨附蓋稱量瓶置於烘箱內，以 105±5℃乾燥，然後蓋上蓋子移至乾燥

器內冷卻至少 45 分鐘，測定密閉稱量瓶的重量(m0)，精秤至 10 mg。以藥

杓將 10 至 15 g 土壤置入稱量瓶中，加蓋精秤稱量瓶及土壤重(m1)準確至

10 mg。 

b. 將土壤、稱量瓶及瓶蓋放入 105℃烘箱中，直至恆重。 
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c. 稱量瓶加蓋於乾燥器中冷卻至少 45 分鐘。 

d. 取出加蓋稱量瓶，旋即精秤乾燥後土壤及稱量瓶重量(m2)，精秤至 10 mg。 

e. 水分含量計算 

水份含量𝒲H2O(𝑚/𝑚, %) =
𝓂ଵ − 𝑚ଶ

𝑚ଶ − 𝑚଴
× 100 

m0：含蓋稱量瓶空重(g) 

m1：含蓋稱量瓶及風乾土或田間含水土壤重(g) 

m2：含蓋稱量瓶及烘乾土重(g) 

(2) 分析操作程序 

a. 秤取土壤樣品約 0.5 g(精秤至 1 mg)(風乾且通過 0.5 mm(35 mesh)篩網)，置

於 55 mL 鐵氟龍高壓消化瓶中。 

b. 緩慢加入 6 mL 濃鹽酸，再慢慢加入 2 mL 濃硝酸，搖盪充分混合均勻。若

樣品加酸會產生強烈氣泡，則需小心逐滴加入。 

c. 加酸完成之消化瓶，於瓶口放上壓力塞並鎖緊上蓋(可利用電動鎖瓶機鎖緊

上蓋)，將鎖緊消化瓶插入外套筒後依序擺放至承載轉盤，視樣品數量多寡，

消化瓶需對稱擺放於承載轉盤，消化瓶擺放完畢後移至超高載微波消化器

中準備進行加熱步驟。 

d. 微波消化器功率、加熱時間、維持時間及溫度設定如下(各實驗室應依所使

用之微波消化器及樣品特性調整微波加熱條件，並進行確效評估)： 

功率(W) 加熱時間(min) 維持時間(min) 設定溫度(℃) 

1600 20 20 180 

e. 乘載轉盤置入爐腔準備啟動前，需再次確認乘載轉盤是否平穩轉動，確認

完畢關上爐門開始微波消化。 

f. 微波消化步驟結束，將乘載轉盤取出置於抽氣櫃，待樣品冷卻至室溫，小

心轉開上蓋取下壓力塞，將消化瓶內消化液以去離子水洗入 50 mL 定量瓶

內且定量至標線，蓋上量瓶瓶塞後搖晃均勻。 

g. 以 Whatman No. 42 濾紙過濾，將濾液倒入塑膠試管並封上 PARAFILM，

等待上機分析。 

h. 消化後溶液，可直接以感應耦合電漿原子發射光譜儀分析(分析方法參照各

實驗室儀器之操作手冊)，並由相對應檢量線上求得銅、鋅、鎘、鉻、鎳、

鉛金屬濃度；樣品濃度過高時應以稀釋用試劑稀釋。 

i. 儀器分析波長： 

元素 銅 鋅 鎘 鉻 鎳 鉛 

波長

(nm) 
324.754 213.856 228.802 267.716 231.604 220.353 
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七、 結果處理 

土壤中各元素濃度C(mg kgିଵ) = A × V ×
୤

୛
× ቀ

(ଵ଴଴ା𝒲H2O )

ଵ଴଴
ቁ 

A：檢量線求得之濃度(mg L-1) 

V：樣品經過濾或離心後定量之最終體積(mL) 

f：上機時之稀釋倍數 

W：風乾土壤取樣量(g) 

WH2O：風乾土水分含量(m/m，%) 

 

八、 品質管制 

1. 儀器查核校正 

每日感應耦合電漿原子發射光譜儀(ICP-OES)使用前需做儀器校正。 

2. 檢量線 

(1) 檢量線確認：進行感應耦合電漿原子發射光譜儀分析時，檢量線的線性相關係

數(R 值)應大於或等於 0.995。完成檢量線製作後，以另一不同來源或不同批號

之標準品進行濃度確認，其相對誤差值應在±20%以內。 

(2) 檢量線查核：完成檢量線製作後，每 10 個樣品分析完成後進行檢量線查核，

以檢量線次高濃度之標準溶液進行，其相對誤差值應在±20%以內。 

3. 例行性空白、重複及品管查核樣品分析 

(1) 批次規則說明：以 20 個樣品數為一個分析批次，不足 20 個樣品則仍以一個批

次計。 

(2) 空白樣品分析：每批樣品至少要做 1 個空白試驗，以檢查系統是否遭受污染或

是否有跨樣效應存在。 

(3) 重複樣品分析：每批次樣品至少應執行 1 個重複樣品分析。重複分析所得相對

差異百分比(RPD)應在 20%範圍以內。 

(4) 查核樣品分析：實驗室應自行準備查核標準品或標準參考物質，並以此作為品

管查核樣品。每批次樣品至少要做 1 個品管查核樣品分析，以檢驗方法的準確

度。所得品管查核樣品分析值回收率應在 100 ± 20%範圍以內。 

 

九、 精密度與準確度 

單一實驗室執行標準參考物質 CRM045 及 CRM023 分析結果如表二及表三，回收

率均在 100 ± 20%，相對標準偏差均在允收標準 20%範圍以內。 
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表一、檢量線配製所添加之各儲備標準液體積及其最終濃度 

元素名稱 std1 std2 std3 std4 std5 std6 

銅 

Cu 

最終濃度(mg L-1) 0 0.02 0.1 0.2 1 2 

取用濃度(mg L-1) 0 10(mg L-1) 100(mg L-1) 1000(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 2 1 2 1 2 

鋅 

Zn 

最終濃度(mg L-1) 0 0.02 0.1 0.4 2 6 

取用濃度(mg L-1) 0 10(mg L-1) 100(mg L-1) 1000(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 2 1 4 2 6 

鎘 

Cd 

最終濃度(mg L-1) 0 0.002 0.005 0.01 0.02 0.05 

取用濃度(mg L-1) 0 1(mg L-1) 10(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 2 5 1 2 5 

鉻 

Cr 

最終濃度(mg L-1) 0 0.01 0.05 0.2 1 2.5 

取用濃度(mg L-1) 0 10(mg L-1) 100(mg L-1) 1000(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 1 5 2 1 2.5 

鎳 

Ni 

最終濃度(mg L-1) 0 0.02 0.1 0.2 1 2 

取用濃度(mg L-1) 0 10(mg L-1) 100(mg L-1) 1000(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 2 1 2 1 2 

鉛 

Pb 

最終濃度(mg L-1) 0 0.01 0.05 0.25 1 5 

取用濃度(mg L-1) 0 10(mg L-1) 100(mg L-1) 1000(mg L-1) 

取用體積(mL) 0 1 5 2.5 1 5 

以以微量吸管吸取各元素標準液濃度所需之體積，添加於 1000 mL 定量瓶中，再以稀釋用試劑定量至

1000 mL。 



土壤重金屬測定方法-王水微波消化法 

中華民國 112 年 8 月 15 日農試化字第 1122136608 號函發布 

TARI S202.1B 

第 7 頁，共 7 頁 

 

 

表二、單一實驗室執行標準參考物質 CRM045(Trace Metals – Silty Clay1)分析結果 

元素 銅 鋅 鎘 鉻 鎳 

參考值(mg kg-1) 122 330 1.61 85.3 199 

測定值(mg kg-1) 117 ± 0.86 326 ± 2.7 1.75 ± 0.03 94.2 ± 1.7 186 ± 0.8 

重複數 4 4 4 4 4 

RSD(%) 0.7% 0.8% 2.0% 1.8% 0.4% 

回收率(%) 95.8 98.9 108.8 110.5 93.6 

 

 

表三、單一實驗室執行標準參考物質 CRM 043(Trace Metals - Sandy Loam 7)分析結果 

元素 鉛 

確認值(mg kg-1) 170 

測定值(mg kg-1)  160± 2.02 

重複數 4 

RSD(%) 1.3 

回收率(%) 94 

 


