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微波消解在环境样品分析中的应用

关晓彤，于大伟，李　良，杨旭鹏

　　（沈阳工业大学石油化工学院，辽宁 辽阳 １１１００３）

摘要：微波消解是近年来兴起的一种样品分析手段，具有快速、高效、试剂用量少、样品不易被沾污、节约能源等优

点。对当前微波消解技术在环境样品分析领域的应用和研究现状进行了综述，介绍了微波消解技术的基本原理、

特点和设备，尤其对它在环境样品分析中的应用作了较为详细的介绍，并对该技术的应用前景进行了展望。
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０　引　言

微波消解技术是近年来发展起来的一种样品处

理方法。１９７５年 ＡｂｕＳａｍｒａ等人发表了利用微波
炉分解试样的论文。１９８３年，Ｍａｔｔｅｓ提出密闭微波
消解体系，随着分析工作对样品消解要求的不断提

高，越来越多的分析工作者都开始重视微波消解的

作用。１９８５年美国ＣＥＭ公司推出微波试样分解设
备，把微波技术与聚四氟乙烯压力罐消化法结合起

来。此后，微波溶样设备的研制和实际应用都有很

大发展。１９８６年 Ｂｕｒｇｕｅｒａ等首次将微波在线消解
与流动注射联用，开创了连续流动微波消解样品这

一领域。１９９１年 Ｆｅｉｎｂｅｒｙ将有关微波溶样方法的
文献整理成数据库形式，收录文献近７８０条。迄今
有关微波溶样的文献累计已超过１０００篇。

近年来，随着环境保护工作的深入和加强，环境

监测涉及的领域不断扩大，样品种类和数量逐年增

加，而分析测试仪器也在向自动化程度高、测试速度

快、测试精度和灵敏度高的方向发展。微波消解由

于消解速度快、节约能源和减少环境污染等优点，已

逐渐引起人们的注意。微波消解法正逐渐取代常规

溶样法。微波消解技术已广泛用于各种样品的分解

预处理，包括石油化工产品、地质材料、生物材料和

环境材料、冶金、煤炭、医药、食品等领域的样品处理

过程中。采用微波消解处理样品，不仅可以提高分

析测试速度，同时可以使多次测定所得结果具有很

好的重复性。尤其是对于含有易挥发元素（如 Ａｓ、

Ｓｂ、Ｂｉ、Ｈｇ、Ｓｅ等）的样品，经微波消解后，进行测定，
可获得很好的精密度与准确度。

１　微波消解的原理

微波是波长在 １ｍｍ～１×１０３ｍｍ之间的电磁
波，具有较强的穿透能力。传统的加热技术是“由

表及里”的“外加热”，而微波加热是“里、外同时加

热”。微波辅助酸消解就是利用酸与样品混合液中

的极性分子在微波产生的交变磁场作用下，以每秒

２４５亿次的速度作极性变向运动从而产生键的振
动、撕裂和离子之间的相互摩擦碰撞迅速生成大量

热能，同时促使酸与试样之间更好地接触和反应；另

一个重要因素是与被加热试样相接触的介电液体

（水和酸）可以产生比试样表面高几个数量级的热

能，从而导致很强的热对流，这一作用将搅动并清除

试样颗粒表面溶解的不活泼的表面层，使得试样与

酸的接触界面不断地快速更新，从而加速了样品的

溶解。

２　微波消解的特点

由于微波消解在分析测试中作为热源分解试

样，可以得到目前常规的加热消解法所得不到的效



果，同时微波消解试样可与密闭增压溶样结合起来，

这样就使得微波消解具有以下一些独特的优点。①
传统加热都需要相当长的预热时间才能达到加热必

须的温度，微波加热在微波管启动（１０ｓ～１５ｓ）便可
奏效，大大缩短溶样时间，提高分析速度。② 微波
穿透深度强，加热均匀，可溶解一些难溶的试样。例

如：用目前最有效的高压消解法分解锆英石，在

２００℃也需要加热２ｄ，而用微波加热在２ｈ之内即可
完全分解。③ 密闭罐消解所用试样量少，空白值低
且避免了元素的挥发和样品的玷污，提高了分析的

准确性。④ 消解过程中不会对仪器造成损害。⑤
使用微波密闭消解可使能耗降低，易于实现自动化，

同时减少常规消解酸雾对环境的污染。

３　微波消解设备

微波消解设备由微波炉和消解罐组成。实验室

专用微波炉具有防腐蚀的排放装置和具有耐各种酸

腐蚀的涂料以保护炉腔。它有压力或温度控制系

统，能实时监控消解操作中的压力或温度。其磁控

管工作时间为１ｓ，使微波场强均匀，以保证消解条
件的重复稳定。消解罐的材料要用低耗散微波的材

料制成，即这种材料不吸收微波能却能允许微波通

过，它必须具有化学性能稳定和热稳定性，聚四氟乙

烯、ＰＦＡ（全氟烷氧基乙烯）都是制作消解罐的理想
材料。目前常用的微波消解罐及操作性能见表１。

表１　常用的微波消解罐及操作性能

型号 生产厂家 罐的组成和操作性能

ＭＤＳ８１０ 美国ＣＥＭ公司 单层罐，耐温１８０℃，耐压０８４ＭＰａ，压力自动控制，采用功率—时间控制模式

ＭＤＳ２０００ 美国ＣＥＭ公司
双层罐，耐温２５０℃，耐压１３８ＭＰａ，压力自动控制，功率、时间、压力、保压时间等可由
微机直接控制

ＱＷＡＶＥ１００ 美国Ｑｕｅｓｔｒｏｎ公司
双层罐，耐温２５０℃，耐压１３８ＭＰａ，微机操作压力—时间和温度—时间模式，最多可
放１２个消解罐

ＰＭＤ 奥地利ＰａｒｒＧｍｂＨ公司
双层罐，配有石英或氟塑料的容量杯，压力０８５ＭＰａ，有光纤压力自动控制装置，有过
压释放装置

６０ＳＣ１
上海新科微波

技术应用研究所

双层罐，耐温２００℃，耐压４ＭＰａ，光纤自动压力控制、有安全泄压孔口和防爆膜，采用
功率—时间模式

４　微波消解在环境样品分析中的应用

微波消解涉及的环境样品包括土壤、大气颗粒

物、废水、固体垃圾、废核料、煤、飞灰、水系沉积物、

淤泥、污水悬浮物、油等。由于环境样品的多样性、

基体的复杂性，针对被测组分和测试手段的不同，在

确定微波消解方案中，往往要参考有关特定材料消

解方法的背景信息资料及传统消解方法所采用的

试剂。

４．１　土壤中样品分析
测定土壤样品的溶样方法大多采用国家标准分

析方法，但该法耗时长，消耗试剂量大，溶样不完全。

随着微波溶样技术的发展，在土壤溶解过程，得到广

泛应用。曹心德等采用混合溶剂微波消解土壤样

品，直接稀释后用ＩＣＰＭＳ测定其中的稀土元素，实
验表明：所建立的方法简便、准确、快速。高歧等为

了加快土壤中硫含量的测定，利用微波加热—压力

消解，一次可同时完成近３０个样品的消解，与常规
分析方法相比，分析速度大大提高。张继龙等对３
个土壤样和２个放射性河床沉积物的国家标准物质
进行了微波消解，结果表明，微波消解法与国家标准

方法一样，均不能实现土壤的全部消解，但与国家标

准方法相比较，微波消解速度快，所需试剂量少，且

易于实现定量控制，铀回收率高，分析精度高。杨启

霞等用微波消解土壤，然后电热板加热驱酸的方法

对土壤样品进行前期处理，并与标准法相比较，克服

了标准法中湿法溶样的缺点，该法溶样完全、简便快

速、消耗试剂量少，具有较好的精密度和较高的回

收率。

４．２　大气中样品分析
目前，关于微波消解测定大气中试样的报道还

不是很多。史庭安等采用密闭微波消解大气颗粒物

试样，用ＩＣＰＭＳ测定了其中的铍和铅，测定加标回
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收率为９６％～１０５％，表明在密闭条件下微波消解，
铍和铅没有挥发损失。帅琴等研究了电感耦合等离

子体质谱（ＩＣＰＭＳ）测定大气颗粒物中痕量稀土元
素（ＲＥＥｓ）的分析方法。在微波条件下，采用 ＨＮＯ３
＋Ｈ２Ｏ２（３＋１）混合介质能快速而有效地分解颗粒
物样品。结果表明：颗粒物试样的粒径越小，样品分

析越彻底，测得的稀土元素的含量越高。分析方法

的检出限为０７ｐｇ／ＭＬ～２８ｐｇ／ＭＬ，用于大气颗粒
物国际标样（ＳＲＭ１６４８）中稀土元素分析，结果与推
荐值有良好的一致性。

４．３　水中样品分析
用传统方法测定水中总磷，通常消解时间为

３０ｍｉｎ，而用微波消解可以大大缩短消解时间。陈慧
应用微波密封消解系统对水样中的总磷进行消解，

探讨了消解功率、消解时间等不同实验条件对样品

微波消解的影响，与传统的总磷测定的常规消解方

法相比较，该方法具有简便、快速、准确、可靠等特

点。林培喜等探讨了微波消解联合测定总磷、总氮

的新方法，确定了碱性过硫酸钾的碱度、加入量和微

波消解的最佳条件，与标准法相比，该方法具有快

速、能耗小、操作方便等优点，测定精密度和准确度

均令人满意。此外，很多研究者还用微波消解法快

速测定水中总氮。陈伟珍等探讨水样中重金属元素

的测定方法。利用硝酸—过氧化氢微波消解样品与

ＩＣＰ－ＡＥＳ法联用测定水样中的锌、铅、镉、砷、镍、
铁、铬、铜等８种重金属元素的含量。结果表明：该
方法测定各重金属的加标回收率在 ８９５％ ～
１１０４％之间，检出限在 ０８３２μｇ／Ｌ～２４２μｇ／Ｌ之
间，ＲＳＤ＜９％，该方法快速、稳定、试剂用量少、效果
较好。

４．４　环境水样化学需氧量（ＣＯＤ）的测定
化学需氧量（ＣＯＤ）是水质监测的主要指标之

一，经典的重铬酸钾回流法消耗的样品和试剂较多，

回流时间长，而高压蒸汽消化测定法、加压溶弹法等

虽然比回流法缩短了消化时间，但仍然较长，一般需

要３０ｍｉｎ～９０ｍｉｎ。另外，密闭消解法虽然缩短了消
解时间，但仍存在着汞盐污染。微波炉是一种新的

加热设备，微波消化比酸消化省时、速度快。Ｗｉｌｌｓｏｎ
开辟了利用微波加热消解法取代常规回流法测定化

学需氧量的新途径，测定结果和经典法基本一致。

蒋欣等用微波密封消解法，通过测定标准物质化学

需氧量的消解时间、催化剂用量等，确定出 ＣＯＤ测

定的最佳实验条件。研究结果表明：所测ＣＯＤ值与
标准法测定值基本吻合，方法的准确度较高，与标准

法具有明显的可比性。王志强等针对国标重铬酸钾

法测定高氯离子含盐废水 ＣＯＤＣｒ时的不足，采用密
封消解法来测定高盐废水 ＣＯＤＣｒ。试验结果表明：
密封消解法优于重铬酸钾法，能够真实准确地反映

废水的ＣＯＤＣｒ。
近几年，微波消解法也逐渐应用于测定含油废

水的化学需氧量。李德豪等利用数理统计方法对无

催化—微波消解光度法测定炼油污水 ＣＯＤ的可行
性进行了分析。董庆霖等采用微波消化法测定了含

油废水中的化学需氧量。实验结果表明：该法消化

时间短，快速简便，测试精度高，测定值与标准回流

法的测定结果一致，完全可以替代重铬酸钾回流法

测定含油废水中的化学需氧量，适于批量分析。谢

炜平采用微波消解法测定了石油化工废水的化学需

氧量，与常用的重铬酸钾回流消解法相比，该法具有

操作简单、快速省时，测定结果准确度高、所需试剂

量少等特点，且对照的分析结果令人满意，可作为测

定石油化工废水的化学需氧量的方法。

４．５　沉积物样品的分析
沉积物与土壤样品相似但又有别于土壤样品。

关于沉积物的微波消解技术的研究已有一些文献报

道。文湘华等通过实验对比了多种试剂对沉积物标

样微波消解效果，认为ＨＮＯ３＋ＨＦ＋Ｈ２Ｏ２（２＋２＋１）
最佳。俞裕斌等采用不同的微波消解程序和不同混

合酸消解近海沉积物标准参考物（ＧＢＷ０７３１４），用
ＩＣＰ－ＭＳ测定１６种金属元素（Ａｌ，Ｂａ，Ｃｄ，Ｃｏ，Ｃｒ，Ｃｕ，
Ｆｅ，Ｋ，Ｍｎ，Ｍｏ，Ｎｉ，Ｐｂ，Ｖ，Ｚｎ，Ｃａ和Ｍｇ）的含量。结果
表明：由６ｍｌＨＮＯ３－２ｍｌＨＦ／２ｍｌＨ２Ｏ２组成的混合酸对
沉积物具有很好的消解能力，微波加热２０ｍｉｎ能迅速
有效消解沉积物；除Ａｌ外，ＧＢＷ０７３１４中各元素的测
定值与推荐值相符。Ｍａｈａｎ等分别采用ＭｇＣｌ２、醋酸
缓冲溶液、盐酸羟胺、ＨＮ０３／Ｈ２Ｏ２、ＨＣｌ／ＨＦ／ＨＣｌ０４五
种不同溶剂，在微波炉中分步连续消解浸取沉积物样

品，得到离子交换、碳酸盐、铁锰氧化物、有机物、沉淀

物等五种不同形态金属含量、总消解时间４０ｍｉｎ，比传
统法节约一天时间。

４．６　其他环境样品的分析
微波消解在环境样品形态分析中也有应用，这

种研究对环境化学、生态学和人体健康极其重要。

Ｂｅａｒｙ使用连续流动微波消解和 ＩＣＰＭＳ测定环境
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样品中的铅，系统使用简单且空白值小，可直接导入

未处理的样品，得到很好的分析精度，可靠性强。陈

雨艳等采用微波消解—ＦＡＡＳ法测定污泥样品中的
镉。研究了微波消解试样的最佳条件，与常压消解

方法进行了对比实验，结果吻合。试验结果表明，该

方法具有准确、快速、污染少的特点。代春吉等总结

了常用的各种生物样品处理方法，并重点对微波消

解生物样品时样品的取样量、样品预处理的方法、所

用溶剂的种类和数量以及加热时间和压力的选择作

了阐述，从而为微波消解生物样品提供了操作依据。

５　结　语

微波消解作为一种新的环境样品分析方法，日

益受到人们的重视，已显示其明显的优越性和强大

的生命力，它是很有前途的新技术。微波消解在环

境样品分析领域中的应用具有快速高效、简化操作

程序、环境资源回收利用率高、省时节能、成本低等

特点。微波消解在环境样品分析中的应用和研究时

间还不长，随着研究的深入和专用消解装置的研制，

再加上我们对微波泄露的防护措施的改进和趋利避

害，相信微波消解在环境样品分析方面一定会有更

广阔的应用前景，同时将创造极大的工业效益和社

会效益。
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江苏启动第二轮矿产资源总体规划

江苏省第二轮省级矿产资源总体规划编制工作已全面启动，标志着江苏矿产资源开发利用更加趋于理

性和科学性。

环保优先是江苏率先科学和谐发展的紧迫任务和必然选择，这也是由江苏省情、社会发展、全面小康目

标、民心民意所共同决定的。在这种形势和要求下编制新一轮矿产资源规划，必须确立和坚持以科学发展观

为统领、发展矿业循环经济、建设生态矿业新一轮规划的编制思路。

本次规划要求以提高矿产资源对经济社会保障能力为根本目标，以保护和合理利用矿产资源为主线，切

实增强规划在宏观调控和监督管理方面的重要作用。强调在矿产资源勘查、资源总量调控、开发利用布局、

矿山环境保护与恢复治理等基础数据方面要与全国矿产资源总体规划对接。与第一轮规划相比，更能体现

规划的刚性作用，更具可操作性。

据了解，全省第二轮矿产资源总体规划由江苏省地质调查研究院、中国矿业大学、南京大学和江苏省地

质资料馆等单位共同参与实施的。江苏省地调院承担着本轮省级矿产资源总体规划的重头戏，具体负责

《第一轮江苏省矿产资源总体规划实施评价》、《江苏省矿产资源潜力及找矿方向研究》、《江苏省矿产资源规

划分区及规划指标体系研究》以及《江苏省矿产资源规划实施保障机制与措施研究》等专题的研究任务，这

些专题将对江苏省第一轮规划实施效果、规划目标完成程度、矿产资源潜力及找矿方向进行研究，提出规划

空间功能分区和指标体系，为政府行政管理部门制定法规性政策措施、经济机制措施、管理技术措施、资金保

障措施等提供科学技术依据。

另悉，在省级规划编制的同时，地市级矿产资源规划也陆续启动，淮安市国土资源局已率先与江苏省地

质调查研究院签订合作协议，成为江苏省第一个开展第二轮矿产资源总体规划的地级市。

（高德云）
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