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(西 北农学院基础课部 )

增压溶样或称封闭溶样
、

封闭弹消解
、

高压釜消解等
,

它是 rP , s “ u r e d i g e “ it o n 、

P r e s s u r e d i s s o l u t i o 虑
、

b o m b d e e o m P o s i t i o n 、 e l o s e d 一 s y s t e m d i g e s t i o n 、

a c id p r e s s u r e b o m b d i g e s t i o n或 a u t o e l a v e d i g e s t i o n
等的译名

。

它 是 在 密闭

容器 (主要为聚四氟乙 烯塑料 ) 内用酸或碱在比敞 口高的 温度 ( 1 0 0一 2 50 ℃ )下进行的

湿法加压消解
。

B e r n a s ( 5
` 7 6 ) ( 1 9 7 3 ) 认为常用的敞 口 湿法消解 有 以下特点

:
( i ) 它是在 敞口

容器中于比较低的温度下消解
,

不易溶解的物质
,

很难消解 完全
。

( 2 ) 消解某些烧灼

过的残余物时
,

不易使要分析的成份从其中完全提取出来
。

( 3 ) 长时间的沸腾
,

容易

引起炭化
。

这可能由于吸附或者包藏而使某些分析成 份 被 保 留下来
。

( 4 ) 过度的炭

化
,

会 引起某些成分的损失
。

如果氯化物存在时
,

尤其是这样
。

( 5 ) 因为挥发或者分

析成分和反应容器 ( 玻璃或金属 ) 可能相互化合使分析成分被保留下来
,

所以总是存在

着分析成分损失的危险
。

( 6 ) 易被环境和容器所污染
。

( 7 ) 分析成 分浓度较低时
,

回收率不高
。

( 8 ) 目前所用的破坏有机物的手续是 回收率不完全的来源
。

( 9 ) 因为

破坏有机物和分离分析成分比测定分析成分困难得多
,

所 以精密度不高
。

( 1 0 ) 需要相

当多的照料
。

( 1 1 ) 操作费时间
,

业且在操纵热的浓酸时是有危险性的
。

以上这些缺点
,

如果用增压溶 样 的 方 法
,

可以 较好地加以 克服
。

所 以
,

近二十年

来
,

它发展较快
,

广泛地应 用 于 岩 石
、

矿物
、

硅 酸盐
、

煤炭
、

合金以及生物材料 的分

析
,

已经发表的文献约有八十余篇
。

凌进 中 ( 7 “ ) ( 1 9 7 7) 在 《 近年来硅酸盐岩石快速分析

概况 > 的综述中
,

曾有简要评论
,

引用有关文献 12 篇 ( 内国内 6 篇 )
。

高野穆一郎及绵

拔邦彦 ( ” 7 ) ( 1 9 7 7) 发表的 < 聚四氟乙烯内衬的试料分解容器的性能与应用 》 综述 ,

引用

文献 3 7篇
,

其中有关增压溶样的文献 26 篇
。

池家祥 ( 7 ” ) ( 1 97 8) 在 < 封闭溶解及其在地球

化学分析中的应用 》 一文中有详细评论
,

引用国 外 文 献 9 篇
。

D ol
e z al

、

P O v o n d r a 及

S u 1o e

k(
` ’ ) ( 1 96 8) 等著有《无机分析中的分解技术》捷文专著

、

业 被译为英文
。

S a n d e ll

等 (1 97 8) (“ 。 ) 《 痕量金属 元 素 的 光 度 测 定 > 一书中 “ 样品处理 ” 的一 章 以及 Z ie f与

M it c h o n (? “ ) ( 1 9 7 6 ) 合著的 《 痕量元素分析 中的污染控制 > 一书
,

都介绍了增压溶样

的方法
。

一
、

不 同增压消解器的设计

最早使用增压溶样的要算九十 年 前 aJ n 止as o h ( 名 ` ) ( 1 8 9 1) 的工作
。

他使用铂作内衬
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颠张粤彝…
`

以 19 4 4)用玻璃作内衬的不

铂族金属或合金
,

亚研究了

器是否加以保护等条件对消

硅
,

而且不能使用消解能力

很强的氢氟酸作为试剂
。

五十年代以后
,

聚四氟乙烯 ( P T F E ) 材料大量生产
,

比的耐药品

的试剂
。

性为它在消解试样的应用
,

开辟了广阔的天地
。

它有一定的耐热性和无与伦

氢氟酸这 时也可以得到很纯

L o u n a m a a ( 4 3 )
( 1肠 : )首先设计了以 P士F E 作内衬的钢弹

,

益 用 氢氟酸于 1 50 ℃ 增

;;黑{淤麟黔黑蒸份器对 tI Q的设计进行的改进见图 1 之 B
。
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A lt 。
型最高温度

: 2 5 0 ℃ ,

最大压力
:

B 改进 tI 。
型 最高温度

: 2 5 0 ℃
,

最大

约 5 0大气压
,

容量
:
50 毫升

压力
: 约2 0大气压

,

容量
:

50 毫升

图 1

1
、

;术锈钢弹 2
、

p T F 它环

1t 。
设计的增压消解器

3
、

T T F E 柑祸 4
、

覆 以 P T F E 的搅拌子
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W
a

hl e :(” “ ) ( 16 9) 4用PT F E作内衬的铝弹进行增压溶样
。

另外
,

他还设计了一种

用聚丙烯塑料制作的增压消解 器
。

M a了
、

R o w e及 L e t二 e r “ 7 ) ( 1 9 6 5 ) 设计了一种以铂作 内衬的增压消解器 (见图 2 )
。

它可耐 4 2 5 ℃高温及 6 ,
0 0 0一 3 0 , 0 0 0磅 / 时 2 的高压

。

L a n g m y h r 及 P a u s ( 3 ` ) ( 1 9 6 8 )提出
:

氢氟酸恒沸点 ( 2 1 2 ℃ ) 以下的温度可用聚乙

烯
、

聚氯乙烯
、

聚丙烯
、

聚苯烯
、

聚碳酸醋等作成的增压消解 器
,

用于消解易溶解的样

品
。

需要较高的温度时
,

则用 P T F E或铂作内衬的增压消解 器
。

L a n g 饥 y h r 及 P a
us ( 3 。 ) ( 1 9 7 0) 设计了一种能够加热及 调 节温度的增压消解器 (见

图 3 )
。

所用的 120 毫升 P T F E柑塌用 2 时的棒材 加 工 而成
,

外 套 为 含有 1
.

0 % iS 及

。
.

9% M g 的能抗 海水侵蚀的铝合金
。

它附有电炉丝可以加热
,

器内还可用 以 P T F E 封闭

的搅拌子进行 电磁搅拌
。

因为它的容量大
,

又是密封的
,

如果加入的试剂和水是定量的

话
,

可以不用容量瓶而在其中直接定容
。

2
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了O
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图 2 M a y 等设计的增压消解 器

1
、

柱塞 2
、

垫环 3
、

钢帽 4
、

铜垫板

5
、

铂片
·

6
、

铂衬里 7
、

镍铬合金

8
、

耐蚀镍基合金

图 8 L a n g m y h r及 P a u s

增压消解器

P a u s (“ 3 ) ( 1 9 7 1) 设计的 1 1 。毫升 P T F E作内衬的铝质增压消解器能插入温度计
,

益

附有冷却系统
,

可用 自来水迅速冷却
。

铝弹上还有一冷 安全阀
,

温度过高时
,

可自动开

启
。

B e r

妙 x(
4 ) ( 1 9 6 8) 设计的 P T F E 内衬不锈钢增压消解器见图 4 ,

为了 便于转移消

解溶液
,

将不锈盖取掉以后
,

在才职 口嵌人一个 F T F E 流出槽
,

可避免侵蚀性消解液与

金属的接触
。
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Dola e zl
、

Ln e z及 Sul e ek (` “ ) ( 1 96 9)

设计 了一种带有旋转架的加热炉
,

每分钟可

旋转6 0转
,

使消解效率增高约一倍
。

M i t c h e l l ( ` “ · 7 “ ) ( 1 97 3 ) 设计的一种能

容 纳 6个 P N F F密闭柑祸的不锈钢架见 图 5
。

图 4 B e r n a s增压消解器

( 1 7 0 ℃ , 8 4大气压
,

2 3毫升 )

口菜二;
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犷拭华 / 币
可

因 // 1口

图 三

0
.

弓口瑞
.

尹
M i t c h e l l设计的

六杯增压 消解器

!!!!!

A : 铝 盖

B : 铝筒

C
:

P T F E 盖

D
:

P T F E 柑 锅

O
一

T , 盆略, .
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R ad t at a及 L o rio g(
“ “ )( 9 13 3)只用 P TF E制 作 了一 种造价低廉的增压消解器

。

它

是用直径为 2时及 2
。

5时的棒材加工的具有螺 口的带盖密封柑锅
。

Te res
h

c
h

e nk。( 7。 )( 19 7 ) 4设计了一种能使 P TF E内衬的不锈钢弹摇动及转动的操

纵架以 及能够保持 18 0一 2 2 0℃ 的恒温器
。

每 1
.

5秒可转动 8 10
” ,

每 4
.

5秒可使之处于垂直

位置
。

反应容器依取样的不 同可采用 1 0
、

20
、

30
、

1 0 0
、

巧。毫升等
。

恒温器可同时操纵

2 0个反应器
。

M a n o l i u及 Z u g r
`

a v e s c u (` 连 ) ( 1 9 7 5 )设计的P T F E 高压釜具有冷却 水套
,

容积为 5 0

一 120 毫升
,

用于 1 6 0 ℃进行消解
,

可耐 6 个大气压
。

T e r e s h e h e n k o 及 R a z u e d ( 7 ’ ) ( 1 9 7 7 ) 又设计了一种新的 可 以机械摇动的增压俏解

器
。

用 40 个这样的消解器
,

每年可完成 2 万个试样的消解
。

郑鹤鸣 ( 7 7 ) ( 1 9 7 7) 设计的高压釜可耐 90 公斤 / 平方厘米的压力
,

它为容积 50 毫升的

P T F E 内衬不锈钢弹
,

大小为 76 一 99 x 1 55 毫米
,

在 1 50 ℃
、

1 一 3 小 时可完成消解
。

美国 P a r r 仪器公司生产的 4了4 5型增压消解器 ( ` 。 · “ 7 )可耐 15 0 ℃温度
,

最 高压力为 84

大气压
,

(见图 6 )
。

4 7 46 x 4 7 4 7型的可耐 2 85 ℃高温
,

最大压力为 35 0大气压
。

为了保持

密封
,

金属盖与 P T F E盖之间有一个加压弹簧
。

增压溶样的一个关键问题是热压器中 P T F E 钳祸要求高度密封
。

P T F E盖的构造有

平板形 ( B e r n a e
)

、

螺 口形 ( I t o )
、

沟槽形 ( P a r r ) 及 锥形 ( R i l e y ) 等数种
,

它们

的工艺要求都很 严格
。

W
e i e h e r t及 H o f f m a n ( ’ 3 ) ( 1 9 7 7 ) 设计的增压 消解器中有一个平板

,

试样置于板上

与硝 酸蒸汽反应而消解
。

这实际上为气相消解的方法
。

K n

oc p (“ 5

)( 1 97 4 )的增压消解器是将试样放入微量 P T F E试管
,

加入 50 微 升 氢氟

酸
。

8 个同样处理的试管与 2 个空白试管一起放入增压消解器中
,

(见图 7 )
`

,

器内再

加人 1 0一 15 毫升氢氟酸
,

密闭后
,

13 0一 1 5 0℃ 消解 1 小 时 后 测 定
。

这也是一种气相消解

法
。

`̀̀

(((二 》》

彝熬J
I

止

一
印 ,
州

图 6 Pa r r 4 7 4 5增压

消 解 器

图 7

K n o o p增压消解器
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关于影 响增压 溶样效果的因素包括温度
、

压力
、

时间
、

分解试剂的种类和浓度
、

试

样粒度
、

搅拌与否
、

容 器大小
、

试样性质等
。

池家祥 (7“ )的综述中有详细阐述
,

业有实例

说明
。

二
、

增压溶样在岩石
、

矿物
、

硅酸盐
、

煤炭
、

钢铁
、

合金 等无机材料分析中的应用

W i c
h

e r s
等 ( 7 ` ) ( 1 9 4 4 ) 曾用玻璃作内衬 的不诱钢热压器消解 铱及 其 它铂族金属或

合金
。

他们 口 “ ) 还用这种热压器消解抗融性的氧化物
、

硅酸盐 以及陶器等
。

L o

un
a m aa ( ` 3 ) ( 1 9 5 5) 于 15 0

’
。

用氢氟 酸增压消解硅酸盐矿
,

测定其中的 A : ,

他测

得花岗石
、

蛇纹石中含砷量为 2 5一 7 9微克 / 克
。

R i l e y 及W i l l i a m e (” 了 ) ( 1 9 5 9 ) 在 P T F E

管中用氮气饱和的氢氟 酸硫 酸混合溶液消解硅酸盐及碳酸盐 (将管浸于沸水中凌O分 钟 )
,

然后比色测定消解液中的 F e
( 亚 )

。

S h aP i r

o(
O 2 ) ( 1 9 5 9 ) 用氢氟酸消解岩石

。

他将 30 个密封的 P T F E容器置于 铝板或碳

质塑料板的孔穴 中
,

再将其浸 于水蒸汽中过夜
。

消解后排去氢
,

再加入硝酸破坏有机物以

后进行分析
。

S h aP ir o(
” 3 ) ( 1 9 6 0) 将过以 2 00 目的岩石 试 样 放入塑料瓶 中

,

加入磷二氮杂菲
、

硫

酸
、

氢氟酸
,

在汽浴上加热 30 分钟
,

然后加入柠檬酸钠
,

再 移 入含有硼酸的 1 00 毫升容

量瓶中定容后
,

比色测定 F e
( I )

。

tI o(
2 2 · 2 3 ) ( 1 9 6 1) 取抗蚀性矿样

,

放入 P T F E内衬钢弹中
,

用新沸过的硫酸及氢氟酸

于 2 4 0 : 消解 3 一 4 小时
,

冷后测定其中的 F e
( I ) 及碱金属

。

W
a h l “ r 价 2 ) ( 1 9 6 4) 于 2 0 0 ℃以 氢氟酸及过氯 酸消解岩石及矿物

,

然 后分析地球 化学

中的痕量元素
。

另外
,

他还设计 了一种用聚丙烯塑料制作的仪器用于氢氟酸的消解
。

这

种消解方法因为硅无损失
,

所 以将消解液用铝盐掩蔽氢 氟酸以后
,

可直接比色测定 5 1
。

M a 了
、

R o w e 及 L e t n o r “ 6 ) 的铂内衬高压弹
,

可耐高温高压
,

他 们研究了多种抗蚀性

矿物的消解
。

池家祥 口 “ ) 的综述中汇集了其研究结果
。

L a n g m y h r 及 G r a f f ( 3 。 ) ( 2 9 6 5 )研 究了用氢氟酸在 P T F E柑祸中对硅 酸盐的消解
,

益提出了硅 酸盐中 n 种主要成分的分析程序
。

同年
,

L a n g m y hr 及 S v e e n ( 2 ’ ) 比较详细地

研究了增压溶样对硅酸盐岩石中矿物的消解
,

业用以 分析其中微量及痕量的成分
。

对于

常法不易被氢氟 酸过氯酸混合液消解的样品
,

放增压消解 器 中于 25 0 士 1 0 召 消解 6 。分钟

可使之溶解
。

L a n g m y hr 及 P a su 以 “ 用原子吸收分光光度法与氢氟酸消解技术分析 无 机 含硅物

质
”
为题于 1 9 6 8一 1 9了o年先后连续发表了 8篇论文

,

研究硅酸盐岩石 ( 3 ’ )
、

硅石 ( 3 2 )
、

绿柱

石 (3 3 )
、

水泥
、

熔渣
、

拌合物及硅质石灰石 ( 3 弓)
、

硅铁 ( 3 “ )
、

长石 ( 8 ” )
、

铁矿及矿渣 ( 3 7 )
、

硫 化物矿石 (4 “ ) 的分析
。

他们于 19 6 9年 (3 “ · 4 ` ) 对 g种标准岩石及矿物试样以氢氟酸消解

益 用原子吸收方法测定 is
、

A l
、

F e 、

C a 、

M g
、

K
、

N a 、

T i
、

M n
等

,

准确度甚好
。

几

个实验室对硅 酸盐岩石的协同分析结果的精密度可与其它方法所得的结果相瑰美
。

B “ r n

ax (` ) ( 19 6 8 ) 以 王水与氢氟酸于 1 10 消解硅酸盐样 3 。一切分钟后
,

加入硼酸
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定容
,

用原子吸收法测定 5 1
、

F e 、 、 、 1
、

T i
、

V
、

C a 、

M g
、

K
、

N a
等

。

在标准溶液中他

也加入 了氢氟酸及硼 酸
。

D o l e z a
l
、

L e n z 及 S u l e e k (` “ ) ( 1 9 6 9 ) 增压溶样消解刚玉 (用 2 : 1 硫 酸
、

2 4 0 ℃
、

2 小时 )
,

效率提高一倍
,

成功地应用于许多地质
、

岩石
、

矿物的分析
。

L a n g m y h r
及 P a u s ( 3 ’

) ( 1 9 7 0 ) 以 12 0毫升 P T F E铝弹消解岩石
、

矿渣
、

刃
’ `

物等
,

效果很好
。

P ar k er 及 H e
al y ( 1 9 7 0 ) 测氮化硅中的氮

,

以氢氟酸盐酸于 1 5。 ℃过夜增压溶样
,

再加碱蒸馏后滴定
,

其相对标准偏差一 1 %
。

王l o e k l e y 及 C r a 挂 , t o n ( 7 ) ( 2 9 7 2 )以氢氟酸及王水消解硅铝酸 盐后
,

加入硼酸定容
,

用原子吸收法可同时测定 18 种元素
。

许多测定的精密度和准确度与其它方法相同
,

但它

要快速得多
。

F : e n c h及 A b a m s 〔’ 2 , ( 1 9 72) 把硅酸盐或矿物试样在聚丙烯塑料瓶 中以盐酸硫酸混

合液在沸水中消解 10 分钟后
,

加入硼 酸
,

以饰盐 滴 定 F e
( I )

。

他们 ( ` ” ) 还把聚丙烯

瓶用于以 氢氟酸消解硅酸盐矿石
。

S m i t h (B ` 〕 ( 19 72 )在 聚丙烯瓶中以盐酸
、

氢氟酸或 再加上过氧 化氢于沸水浴上过夜

以消解岩石
、

沉积物及土壤
,

业比色测定其中的 S n 。

检出限量为 0
.

l p p m ,

含 S ln
.

SP p m

时相对标准偏差为 1
.

8%
。

S c h n e t z le r
等 邝 ’ ) ( 1 9 7 2) 分析阿波罗 15 所采集的月球玄武岩试样及土壤试样中的大

量及微量元素时
,

曾用到增压 溶样的方法 ( 氢氟酸王水
,

11 0一 1 20 ℃ ,

45 一 60 分 )
。

高野及绵拔 {“ 7 ) ( 19 7 2) 消解含铅重晶石时
,

用氢碘酸于 2 10 ℃增压溶样 3 小时
,

同

时进行 电磁搅拌
。

消解好以后加热排去碘及 氢碘酸
,

再加 ( N H
`
) : C O 3 ,

过 滤
,

沉淀

溶于硝酸后以 极谱法或原 子吸收法测定 P b
,
以原子吸收法测定 C a 、

M g
、

S ,
· ,

以 重量方

法测定 B a 。

H e a d r i d g e 及 S o w e r b u t t s ( “ ) ( 1 9 7 3 ) 以增压溶样法测定钢中 0
.

0 0 1一 0
.

1过% 的铝
。

先在 敞口容器以盐酸或盐酸与氢氟酸溶解钢样
,

然后于 2 0 0 ℃进 行 增压溶样
,

使氧化物

残渣溶解
。

将 F e ( l ) 以 M BI K于 6 M盐酸中萃取
,

再以 乙 酞 丙酮萃取 A l后用原子吸

收法测定 A l
。

H e n d e l (` “ ) ( 1 9 7 3 )于 1 0 5 ℃ 以氢氟酸增压消解玻璃 3 0分钟
,

然后用原子 吸收法测定

其中的 5 1
、

A I
、

T i
、

M g
、

C a 、

N a及 K
。

H
e n d e l等 ( 2 “ ) ( 1 9 7 3 ) 又以 B e r n a s法增压溶徉

及原 子吸收法快速测定磷 酸 盐 岩 石 中的 iS
、

A l
、

F e 、

T i
、

M n
、

C a 、

M g
、

K 及 N a ,

需时 3
。

5小时
。

1G 二 k ot e r 及 L i n d a
h l(

’ “ ) ( 1 9 7 3 )
,

以氢氟酸及王水增压消解煤炭
,

立仓用 原 子 吸

收法测定其中的 C d
。

R a n t a t a 及 L o r i n g ( “ 5 ) ( 1 9 7 3 ) 用 P T F E 作成的增压消解器消解岩石 ( 王水氢氟酸
,

9 0一 1 0 0 。 , 1 小时 )
,

然后加入硼酸定容
,
以原 子吸收法测定 C o 、

C r 、

C u 、

1认 N i
、

P b
、

rS
、

V
、

Z n等
。

对于W一 1 及W一 2 标准岩石试样进 行 的 分析
,

与 P T F E内衬匆

弹消解的结果一致
。

对于 p p m级含量的分析成分
,

相对标准偏差为 1
.

3一 10 %
。

H ar st t e i n 等 ( ` 7 ) ( 19 73 )以 增压溶样测定煤炭中的痕量 元 素
,

将试样以发烟硝酸于
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1 5 。℃消解 2
.

5 小时
,

冷后加入氢氟酸再于 1 5 。 ℃消解 15 分钟
,

再加 入 硼 酸定容后以原子

吸收法测定 B e 、

C d
、

C a 、

C o 、

C u 、

L i
、

M g
、

M n 、

N i及 K
。

R a n w e i l e r 及M o y e r S ( 5 ” ) ( 19 7 4 ) 将大气粉尘于 4 0 0一 4 2 5 ℃ 进行干法灰化
,

残渣 以

氢氟酸王水增压消解
,

适当稀 释 后 测 定 iS
、

A l
、

C a 、

F e 、

K
、

N a 、

M g
、

P b
、

C u 、

T i
、

Z n 、

S r 、

N i
、

V
、

M n 、
C r 、

R b
、

L i
、

B i
、

C
o 、

C S及 B e
等

。

据报告 C d在灰化时

有部分晖发
。

A s h t o n ( 3 ) ( 1 9 7 4 ) 以王水
、

氢氟酸增压消解钢样 ( 2 0 0 .c ,

过夜 )
, 益比色测定其

中的 Z r 。

这个方法具有很高的选择性
。

P a k a l n s ( 5 ` ) ( 1 9 7 4 ) 以王水氢氟酸增压 消解矿石 ( 1 5 o .c , 5 0分钟 ) 后
,

加入硼酸

定容后比色测定其中的 U
。

T e r e s
h

C
h

e n k o ( 7 。 ) ( 1 9 7 4 ) 设计的装置用于测定岩石及硫化物矿石中的N a 、

K
、

L i
、

P b
、

C S 、

S e 、

T e 、

A s 、

G e
等

。

B e r n a “ ( 6 ) ( 19 76 ) 用增压 溶样测定土壤中的硫
。

他将土壤与王水及氢氟酸在 1 10 一

1 2 0 ℃增压消解 45 一 60 分钟 以后进行比 浊测定
。

业且对于试样的细度
、

组成
、

物理特征
、

容器温度 以及容器的容积等进行了试验
。

他发现 70 毫 升 的 容 积较 23 毫升的消解效率要

好
。

他还将水泥以氢氟酸消解
,

再加入硼酸后用原子 吸 收法测定 iS
、

A I
、

F e 、

T i
、

S r 、

M g
、

M n 、

N a 、

K
,

还包括低至 0
.

0 05 %的 L i和 R b
。

所需时间仅 6 个小时
。

S y k o r a 及 D u b s k y (。 。 ) ( 1 9 7 7 ) 以盐酸硝酸 ( 1 6
.

5 : 1 )在热压器内于 2 5 0 ℃消解锗
、

铱或它们同铂所形成 的合 金
,

经 16 ~ 一 2 4小时可以完全溶解
。

F a r r le l等 (` 3 ) ( 19 7 9) 以盐酸氢氟酸 ( 7 : 3 )消解炼钢矿渣
,

再 以 原 子吸收法测

定 F e 、

M n 、

M g
、

A l
、

C a 、

5 1等
。

池家祥 ( 7 “ ) 对四十余种难溶试样的增压 溶样效果有详细的汇总表解
,

其 中包括试样

重
、

消解试剂
、

温度
、

时间
、

分解率
、

溶液状况等
。

对于岩石矿物试样 增压 溶样后进行

测定的情况也有详细的汇总表解
,

其 中包括试样
、

容器
、

试剂
、

温度
、

时间
、

分析方法

及分析的元素 等
。

高野及绵拔 ( 6 7 ) 的综述 中对一些矿物
、

岩石
、

有机物的消解状 况有详细汇总表解
。

表

中包括试样
、

试样重
、

消解试剂
、

消解时间
、

分解率
、

消解 温度及参考文献等
。

表 中包

括硅酸盐
、

氧化物
、

无机物
、

有机物等约六十余种试样
。

凌进中 《 7 ” ) 及池家祥 ( 7 “ ) 的文章也介绍了国内实验室对增压溶样的研究情况
。

中科院化学所 s( 。 ) ( 1 97 2) 增压 消解绿柱石后
,

在铂壶 中蒸 馏 出 SI F
` ,

以氟硅酸钾

法定硅
。

蒸去硅 以后的溶液以容量法定 B e及 A l
,

以原子吸收法测定 F e 、

M n 、

C a 、

M g
.

K
、

N a 、

L i
。

湖北地质局实验室 (“ ’ ) ( 1 9 7 5) 提出了一个应用增压溶样的只用 5 毫克硅酸盐单矿

物的5 1
、

P
、

C a 、

M g
、

M n 、

A l
、

T i
、

F e 、

N a 、

K 的系统分析流程
。

地质科学研究院地矿所八室 s( 礴 ) ( 1 9 7 5 ) 将担泥矿 试 样 在 P T F E柑祸 中用氢氟酸

于工10 一 1 3。℃增压消解 1 小时
,

然后加入酒石酸比色测定 T a 和 N b
。

地球化学研究所 (S ` ) ( 19 7 3 ) 用增压溶样对绿柱石等难溶矿物进行消解
,

益制订了

绿称百种半微量分析方法
。
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湖北省地质科学研究所

中的 F e ( I )
。

(8 ’ ) ( 1 9 7 5) 以聚乙烯瓶密闭消解试样
,

测定橄榄石等矿物

辽宁省地质局 中心实验室 ( 8 5 ) ( 1 9 7 6) 用氢氟酸硝酸在 P T F E柑祸增压消解硅酸盐矿

物 ( 13 。一 1 4 0 c 4 0分钟
,

难 溶矿物为 16 0一 1 80 ℃ , 1 小时 以上 )
,

然后经过一定的介质

转换
,

即可进行硅酸盐的快速分析
。

三
、

增压溶样在有机材料分析中的应用

P a us ( 6 ` ” ( 1 9 7 2) 用硫酸和硝酸在他设计的增压消解器 (5 3》 中快速消解海 草及鱼类
,

可防止挥发性金属的损失
。

他用原子吸收法测定了消解液中的 H g
、

Z n 、

C d
、

C u 、

F e
等

。

A d r i a n ( ’ ) ( 1 9 7 1 )将生物材料放入 2 或 4 盎司的 N a l g e n e容 器 中
,

加入过氯酸及

硝酸
,

预先消解过夜
,

再放热水 中消解 2 一 3 小时
。

冷后
,

排去过量的酸
,

再按常法测

定
。

和通用的方法相比
,

虽然精密度未提高
,

但它比较简便
,

没有污染
,

安全
,

不需要

特殊的设备
,

而且也不需要多的照料
。

此法 已用于 鱼
、

鸟及植物组织的消解
。

A d r
ia

n ( 2 )

( 29 7 3 ) 又应用增 压 溶 样 于 消 解 大 鼠尾草 ( B i g S a g e
)

,

他 用 H C IO
`

一 H N O 3 、

H C I O
`

一 H Z S O `
一 H N 0 3 、

及 H
Z S O

`

一 H Z O Z消解
,

业测定其中的 C a 、

C u 、

F e 、

Z n 、

P
、

M g等
。

N e ls o n 及 S m it h (4 “ , ( 1 9 7 2 ) 分析糖果及其原料中的痕量金属时
,

用硝酸硫酸增压

消解后 以原子吸收法测定 C d与 H g
。

H ol
a k等 ( 2 ’ ) ( 1 9 7 2) 以 B e r n as 所设计的仪器 研究了用硝酸及硫酸消解鱼中汞的快

速消解 法 ( 17 0 ℃ ,

30 分钟 )
,

业 以无火焰原子吸收法测定 H g
。

所得的结果与 A O A C公

定法相比 以及 回收率试验都非常 良好
。

消解时间从原来的 3 一 4 小 时缩减为 45 分钟
。

后

来
,

K r i in tz 及 H ol a k (“ 8 ) ( 1 9 7约又用增压 溶样来测定海味中的汞
。

他们把 1 克鲜样 (或

2 00 毫克干样 ) 用 5 毫升硝酸于 15 0 ℃ 消解 1 小时
。

他们与协作单位共同研究加入 0
.

2 5
、

0
.

3 0
、

0
.

理5
、

0
.

5 0微克汞的回收率分别为 9 2
、

8 7
、

1 0 0及 9 8%
。

标准偏差为 0
.

0 3
、

0
.

0理6
、

0
.

0 5 8及 0
.

0 6 7
。

K ot z
等 ( 2 . ) ( 19 7 2) 用硝酸或硝酸氢氟酸消解食品

、

血
、

组织
、

阴沟污泥等
,

业分

析其 中的痕量元素 ( < 1。 “ ` % )
。

挥发性元素如 H g
、

eS
、

I含量为n g时以示踪方法所泌

的回收率> 9 8%
。

M a n s e l l及 H i l l e r ( 4 5 ) ( 1 9 7 3 ) 应用 P a r r增压消解 器消解汽油中 的四 乙 铅
。

将汽

油用盐 酸在汽浴上消解 15 一 30 分钟以后
,

加硝酸加热驱出氯
,

用原子 吸 收 法测 P b
。

这

个方法较通用的 A S T M法简便而快速
。

D e n b s k y (” ) ( 1 9 73 ) 用 H 2 0 : 增压消解生物材料
。

1 5克试样在 硝石浴上 3 0分钊可

完成消解
。

如果在 3 7 0 七马弗炉内加热
,

6 一 10 分钟可完成消解
。

S u n d e r m a n 及W
a e i红

、

s k i ( “ “ ) ( 1 5 7 4 ) 用增压 溶样于 组 织 分 析
。

他们测定雌二醇

( 12 日
一 e s t r a d i al ) 对小 白鼠肝脏 中铜 的影 响

,

加于肝样中铜的回收率达 1 02 %
。

武 田道夫等 (“ ` ) ( 1 9 7 5 ) 在研究金 枪 鱼组织中的汞硒时
,
以 V : 0 5为催化剂进行湿

法消解
,

加入 80 % 的 H g CI
: 于鱼粉可因加入 V : O :

而回收
。
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B
e r nas (’) ( 19 7) 6用增压溶样消解植物试样 以测定其中的总硫量

。

他应用2 3毫升

的 PTF E容器两种
,

把 0
.

05 ~ 0
.

5克含5 0
.

3 %的试样 以发烟硝酸在 1 3 5 ℃ 增压
,

10 一 90 分

钟后比浊测硫
。

B er n as 研究了试样用量
、

试剂 用 量
、

容器的大小
、

温度
、

试 样的元素

组成的特征等与消解时建立压力之间的关系
。

对于含有纤维素及醋肪量高的试样
,

与硝

酸反应时可生成稍基化合物
,

应注意安全间题
。

E u s t e r m a n n 及 S e i f e r t (l 2 ) ( 1 9 7 7) 用叠氮化铅及硝基季戊炸药测定 P T F E容器所

能承受的压力的试验
,

发现 20 一 41 大气压时
,

容器的外部边缘略有一小沟
,

大于创大气

压时即破坏
。

但压力弹在上述压力下无损害
。

他们提出了一种保护外壳
。

四
、

增压溶样在其它方面的应用

D o l e z a l L e n z 及 S u l c e k (` 。 ) ( 1 9 6 9 ) 以 3 0% K O H 溶液 与 纯 5 10 2增压消解
,

制备

了高纯的5 10 2
标准溶液

。

K r
og h(

’ 了 ) ( 1 9 73 )
.

增压消解铬石后
,

以离子交换法分离 U与 P b
,

矛乍为同位素年令

测定的低污染方法
。

该 法测定 P b 的 污染范围为 0
.

5一 5
.

On g ,
、

较一般硼砂熔融错石所引

的 P b的污染范围 ( 0
.

2一 1
.

卯 g ) 降低约 2 00 倍
。

R 。 n g e及 B e r n h a r d s o n ( 5 8 ) ( 1 9 7 4 ) 将 P T F E 作 内 衬 的增压消解器用于试验热水

与岩石作的小室或随道相接触时水对于岩石或矿物的溶解度
。

热压器的容量为 75 毫升
,

在 2 5 0℃ 反应 i 周
,

然后用原 子吸收法测定 K
、

N a 、

C a 、

F 。 、

M n 、

A e 、

5 1等
。

F T F E 增压消解器也能用于合成矿物与络合物
,

一国 ( 6 “ ) ( 1 9了6 ) 用 B e r n a s增压消

解器研究 S r 在硬石育中的分配实 验
。

高 野 (。 名 ) ( 1 9 7 2) 用增压消解研究 S r S O `
中P b的

分配实验
。

s ia ot ( 5 ’ ) ( 1 9 7 7 ) 研究
,
在 1。。℃敞 口反应时

,

铱与 E D T A 络合物仅能合成

30 % 以下
,

但如增压反应
,

合成率达65 %
。

饿的 E D T A 络合 物增压反应时
,

14 0 ℃
、

16

小时可得 70 %的合成率
。

增压溶样在试样分析的预处理中具有无比 的优越性已广泛应用于地球化学分析
。

在

环境保护监测分析上 的应用还不多
。

用它消解土壤大气粉尘应该是可行 和有益的
。

作者

等 ( 8 ” ) ( 1 9 8 0 ) 参照 B e r n a s ( 4 ) 及 R a n t a t a 和 L o r i n g (石 “ ) 的设计
,

加工 了 P T F E 内 衬

的铝质增压 消解器及 P T F E 螺 口增压消解器
,

并用它来消解土壤
,

初步试 探 了一些金属

元素的测定
。

以硫磷硝酸法于 1 9 0℃ 增压消解 2 小时后
,

用二苯碳酞 二 耕法比色定 络与

敞 口消解所得的结果十分相近
,

用这个增压消解液还可测定土壤 中的汞
。

用硫硝酸增压

消解土壤后比 色定砷
,

也 同敞 口消解的分析结果相近
。

另外还 以逆王水过氧酸增压消解

土壤后用原 子吸收法测定土壤中的锌和铜
,

都得到满意的结果
。

作者 ( 8 7) 还用硫酸过氯

酸增压 消解土壤后测定了土壤中的全磷量
。

增压 溶样在生物材料分析中的应用目前还 比

较少
,

今后会有这一方面研究工作出现的
。

增压消解器的密闭要求很高
,

工艺质量要求很严
,

否则会出现漏气现象
。

另外 P T F E

加 工成型困难
,

价格高
,

导热性
、

耐热 性 较 差
,

大 于2 5。℃会放出有毒的全氟异丁烯

气体
,

这也是增压溶样应用还不很普遍的原因
。

今后
,

随着高分子化学 的进展
,

将会出

现能耐更高温度
、

耐侵蚀
、

价格低廉的合成材料用于增压 溶样
。
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