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摘  要:综述了微波技术在样品消解、干燥以及溶剂萃取和解吸、生色反应、形态分析、微波雾化等方面的应用。比较

了微波技术优于传统预处理技术之处。经分析认为该技术具有广阔的推广和应用前景。
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Application of Microwave Techniques in Environmental Samples. Treatment
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Abstract:Microwave techniques applied in sample dig est ion, drying, solvent ex traction and desorption, chromogenic reaction,

specificit y analysis and microw ave atomization were summarized. T he improvement of microwave techniques compared with trad-i

tional treatment methods w as introduced. It can be believed that t here had wide application fields of chemical analysis for these

t echniques.
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  微波技术在处理环境样品中具有快速、简便、
热效率高、可自动化的特点。现就微波技术在环境

样品消解、样品干燥、溶剂萃取和解吸、生色反应、

形态分析和溶液雾化中的应用作一介绍。

1  用于常规分析的样品预处理
自1975年Abu- Samra[ 1]报道了微波技术对生

物样品的湿法消解后, 微波消解用于元素分析得到

了迅速发展,这一技术现已被作为常规的、十分有用

的样品处理方法。Jardim[ 2]开辟了利用微波能加热

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。史庭安等[ 3]采用微波

消解大气颗粒物试样, ICP光谱法测定铍和铅,测定

加标回收率为96%~ 105%,表明在密闭条件下微波

消解,铍和铅没有挥发损失。经过几年的发展,聚焦

微波系统、低进样量微波消解系统、形态分析用微波

消解系统、连续流动微波消解已走在该领域的前列。

Matusiew icz[ 4]研制了一种聚焦微波加热包, 它可和

微波源做成一体。低进样量微波消解系统的进样量

< 011 g,可满足低进样量分析要求,在微波萃取中,
可维持萃取液中的浓度,避免了因稀释而降低灵敏

度,提高样品的处理量,减少挥发性物质的损失。连

续流动微波消解可联机或脱机使用。Beary
[ 5]
使用

连续流动微波消解和 ICP- MS测定环境样品中的

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。有人将微波

消解系统和连续流动注射仪相连快速测定废水中的

总氮,结果和标准方法没有明显的差异,而且消解时

间( 15 s)显著缩短。在线样品消解为分析过程实现

自动化提供了可能。

微波干燥可快速简单去除样品中挥发性物质。

水是样品中需要除去的最主要的可挥发性物

质[ 6] ,测定水样中的悬浮物和总固体物以及固体

样品中的水分,可通过微波真空技术使水分在较低

温度下除去, 可防止样品分解或挥发性有机物的损

失, 样品被氧化的可能性也降至最低。微波真空技

术也已用于食品、木材、棉花和海底物质的干燥。

2  溶剂萃取、解吸

传统的索氏提取和溶剂萃取已得到广泛的应
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用,但索氏提取流程长( 12 h~ 24 h) , 有机溶剂耗费

量大(几百毫升)。1986年, Ganzler K 等[ 7]报道了一

种新方法 ) 微波萃取法,萃取时间 t< 30 min,萃取

溶剂量< 50 mL ,且可实现多份试样同时处理;对热

不稳定的物质,避免了长时间高温引起的分解,有助

于被萃取物质从样品基体上解吸出来。该报道还就

微波萃取法的回收率与索氏提取法的回收率进行了

比较,结果表明微波萃取法能够达到或超过索氏提

取法的回收率,而且微波萃取法重现性好, 标准偏差

明显低于索氏提取法。微波萃取主要用于固体样

品,而 Onuska和 Terry [ 8]成功的采用微波萃取水样

中的多氯联苯。利用微波膜固相萃取测定水样中的

酚类物质,结果精确,重现性好。

3  生色反应

近年来,人们越来越注意用微波进行样品在线

预处理。一般在线连续流动注射( FIA) ,因为反应

速度太慢,很难使贵金属离子和生色试剂发生生色

反应。经微波辐射后,加快了反应速度,开辟了 FIA

测定贵金属的领域。微波 FIA测定的元素有 Pt、Pd

和Rh,其中测定Rh的检测限可达 0105 mg/ L。

4  形态分析

近 10年,元素的形态分析引起了越来越多的

重视。应用微波消解- HPLC 处理、ICP- MS 可

测定 4种形态的砷。用微波加热将 Se( Ö )在线预

还原成 Se( Ô) , 然后用氢化物发生原子吸收法,可

选择性的测定 Se( Ô)和 Se( Ö )。最近, Olivas和
Donard[ 9]介绍了一组用微波还原 Se ( Ö ) 成 Se

( Ô) , 然后用 ICP- M S 测定无机硒的不同形态。

微波消解和HPLC 或 GC 的联用已在无机或有机

硒的形态分析中得到应用。

5  微波雾化

原子光谱分析中,样品导入方法已从传统的气

动雾化发展到热喷雾( TSP)。TSP 雾化器加热,如

果液滴中含有相对较大数量的被分析物,或者温度

控制不很精确, 被分析样品将沉积在管壁, 分析含

盐量高的样品和分析悬浊液很困难。用微波辐射

加热毛细管,整个液体管路以相同的速率被加热,

可减少分析物的沉积,溶剂蒸气和留下的液体也能

很好的混合,产生的气溶胶小滴的直径更小。微波

雾化器( MWTN)的毛细管直径可达 1 mm,可在较

低的液压下工作。最近, Bordera[ 10]报道了用微波

辐射作热源的热控气动雾化器,又有人报道 了一

种毛细管较粗( 110 mm 内径, 8 mm 外径) ,出口较
细(内径 0112 mm)的石英毛细管作 MWTN, 应用

微波共振腔加热毛细管。使用微波共振腔比使

用微波炉能量更集中, 雾化液体的微波能只要

80 W。结果显示可产生相当好的气溶胶。

6  结论
在一定条件下, 使用微波辐射, 可加快样品矿

化的速度(消解)和化学反应(生色反应) ,以及加热

水的速率(测定水分, 雾化) , 缩短分析物在两相中

的平衡时间(萃取) ,这一技术在样品处理和流动进

样分析方面具有较好的前景。
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