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摘 要 使用
一

微波高压消解系统采用 或 成功地溶解了
一

样品
,

指出当溶剂温度上升至 时
,

或 对
一

样品具有较强的溶解能力 当溶

齐量固定时
,

样品量的大小与溶样时间大致成正比关系 样品中 相比率越高
,

消解

时间越长

关 键 词 微波消解 。一

中图分类号 文献标识码

引言

年
, 一

等 首次用微波炉湿法消解了一些生物样品
,

从此微波技术在材

料科学及分析化学中的应用得到了迅速发展
·

与传统的加热消解样品相 比
,

微波消解样品

最突出的优点是所用试剂少
,

样品消解速度快
,

可溶解一些难溶试样
,

空白值低
,

并且避免

了易挥发元素的损失和样品的站污 这对于痕量元素分析具有很重要的意义
。一 属于难以溶解的无机材料之一

,

一般采用碳酸钠一硼砂混合熔剂或磷酸一硫酸

混合酸在铂金增塌或石英烧杯中进行高温分解
,

这样不仅操作烦琐
,

并会产生较大的试剂

干扰和空白 利用微波消解来处理
一

也做过一些研究工作 〔“一 但一般均采用磷酸一

硫酸混合酸或纯硫酸进行溶解
,

这主要是因为硫酸的沸点较高
,

在常压下可高达
,

易

于溶解一些难溶物质 但是用磷酸一硫酸混合酸或纯硫酸来处理样品会导致空白值较高
,

测试液粘度增大
,

在等离子体发射光谱或火焰原子吸收光谱法中雾化效率降低
,

测试结果

灵敏度较差
,

检出限较高

本实验使用美国 公司的
一

微波高压消解系统处理
一

样品 该仪器具

有最新型的功率 自动变频控制反应系统和准确的温度 压力传感技术
,

可以在高温和高压

下准确控制反应的进行 使得采用沸点较低
,

但纯度高
、

粘度小
,

适用于痕量元素分析的

和 来消解
一

样品成为可能
·

实验部分

实验仪器及试剂
一

微波高压消解系统 美国 公司 一 温度传感器
、 一 压力传

感器 一 高压内衬罐 和 均为优级纯或 级试剂
,

水为去离子水 高
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纯氧化铝样品由上海市中远化工有限公司提供

实验步骤

刁

岛 训 】

山

。

图 微波消解处理
一

实验流程图
一 一

结果和讨论

微波消解结果
一

样品按实验步骤进行消解 当温度升高至 时
,

和 对样品均有

较强的溶解能力 固定溶剂量
,

改变样品的量和消解时间
,

进行一系列的实验
,

所得结果如

表 所示 由于高压消解仪容器内衬罐的材料特性
,

在 高温下消解时间不能超过
,

因此若要进行较长时间的消解必须待罐内溶剂温度冷却至室温
,

将样品搅拌均匀
,

再次升

温消解

表 的实验结果可见
,

温度在溶样过程中具有重要的作用
,

当溶剂温度上升至

时
,

对 样品具有较强的溶解能力 而当溶剂量固定时
,

样品量的大小与溶样时间大

致成正比关系 样品中 相比率越高
,

消解时间越长 和 对样品的消解

能力无明显差异
,

但在相同的仪器功率作用下
,

观察到 溶剂升温较快并且所需压力

较小

消解程序
下面分别给出了使用 表 或 表 溶剂对

一

进行微波消解的程

序 考虑到温度和压力较高
,

故先升温至 待仪器稳定后再升温至 消解
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期 昊显欣
,

陈天裕 微波酸消解
一

研究

表 微波消解 。
一

实验结果
一 一

︺︸﹄︺︸︸目︵︸山八吐︸任月性月性月性庄五︸月性住‘月任‘‘‘山‘今曰‘白‘山,︸‘,︸,︸

一 一

韶
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表 微波消解程序
一 一

加

表 微波消解程序
一 一

加

时间
一

温度
一

压力曲线
一

微波高压消解仪属于第三代微波消解系统
,

具有准确的温度 压力传感技术
,

使得我们可以摆脱一般的消解功率
、

时间与反应结果之间的经验关系
,

而建立起热力学参

数 温度
、

压力 与反应结果之间的直接量化关系 这也为我们进行更深入的工作提供了具

体数据
·

下面分别给出了 图 或 图 采用上面所示的微波消解程
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序升温所得到的时间一温度一压力曲线 实验证明当加入 。
一

样品进行微波消解时
,

时间
、

温度和压力之间的关系无明显差异
,

这主要是因为 样品在消化过程中没有产

生气态产物

,‘习、气
、

﹄甘‘‘

霎
。。。

。。。

下“一一
。。

萝 少 ,

于 护 。 」 飞
声 门

, 。。。

了
」

, ,

团

图 微波消解时间
一

温度 压力曲线
一

鱿 毗

图 微波消解时间
一

温度
一

压力曲线
一

结论

采用 和 高压微波消解
一

样品 目前在国内外并无很成功的报道
,

本实

验系统做了这方面的研究工作
,

指出当溶剂温度上升至 时
,

或 对
一

样品具有较强的溶解能力 当溶剂量固定时
,

样品量的大小与溶样时间大致成正 比关系

样品中 相比率越高
,

消解时间越长
·
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