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微波消解火焰原子吸收光谱法测定某推进剂中
Ｐｂ、Ｃｕ和 Ｃａ元素含量
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摘要：采用 ＨＮＯ３消解与微波消解相结合的样品预处理方法，利用火焰原子吸收光谱仪测定某推进剂中金属元

素 Ｐｂ、Ｃｕ和 Ｃａ的含量。结果表明，各分析元素的回收率为 ９９．３８％ ～１００．６０％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为 １．１３％ ～

３．２３％（ｎ＝５），该方法简便快速、准确可靠。
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１　引　言

　　火药样品中金属元素含量的检测方法，目前主要

是化学分析法和原子吸收光谱分析法
［１］
。这两种方

法都要求对火药样品进行预处理，使其完全分解后才

能进行定量测试工作。而现在火药样品的预处理方法

主要是湿消解法，其实质就是用强氧化性酸的氧化作

用破坏有机成分，使待测金属元素以可溶形式存在。

这种方法主要是使用硝酸与高氯酸的混合酸约 １０～
２０ｍＬ，在控温电热板上缓慢加热分解，直至样品全部分
解、消解液澄清透明为止，全过程需要２～３ｈ。此法优
点是温度低，设备简单易得，投入费用少等。但存在分

解速度慢、溶解能力差、消耗试剂多、空白值高以及产生

有毒有害的酸雾会造成环境污染等缺点。尤其是当有

机物未完全分解，在浓缩蒸干时，高氯酸极易引起爆炸。

　　微波加热不同于传统加热，主要在于被加热物质
的体积和时间梯度更大，溶液和多相体系的不同组分

对微波能量的吸收不同。此外，溶液中的带电粒子和

偶极子在微波电磁场中的取向会对它们间的相互作用

产生影响，这将提高反应速率和产率。由于微波制样

的技术特点具备了传统的样品制备方法无法比拟的许

多优点：如加热速度快、加热均匀、无温度梯度、无滞后

效应、样品用量少、酸用量少、消解能力强、耗时短等，

因此已在食品、环境、医药中得到了广泛的应用
［２～９］

，

然而该技术在火炸药的应用并未见报道。

　　本文报道了用 ＨＮＯ３消解与微波消解相结合的样
品预处理方法，建立了湿消解与微波消解相结合的新

方法，实现了简便、快速与安全的火药预处理方法，并

通过火焰原子吸收光谱仪测定了推进剂中金属元素

Ｐｂ、Ｃｕ和 Ｃａ的含量。

２　实验部分

２．１　仪器及其主要工作参数
　　ＳｐｅｃｔｒＡＡ２２０ＦＳ型原子吸收光谱仪（美国 Ｖａｒｉａｎ
公司），ＭＤＳ２００２Ａ压力自控密闭微波消解仪（上海新
仪公司），ＤＢ３国华控温电热板。吸收光谱仪的工作
参数如表１所示。

表 １　原子吸收光谱仪工作参数

Ｔａｂｌｅ１　Ｏｐｅｒａｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒ

ａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ

ｅｌｅｍｅｎｔ λ
／ｎｍ

ｓｌｉｔ
／ｎｍ

Ｉ
／ｍＡ

ａｉｒｆｌｏｗｒａｔｅ
／Ｌ·ｍｉｎ－１

ａｃｅｔｙｌｅｎｅｆｌｏｗｒａｔｅ
／Ｌ·ｍｉｎ－１

Ｐｂ ２１７．０ １．０ １０．０ １３．５０ ２．００
Ｃｕ ３２４．８ ０．５ ４．０ １３．５０ ２．００
Ｃａ ４２２．７ ０．５ ４．０ １３．５０ ２．１０

２．２　试剂及标准溶液
　　 （１）试剂：硝酸、过氧化氢均为优级纯，实验用水
由艾柯实验室专用超纯水机提供 （电阻率大于

１８．１ＭΩ·ｃｍ）。
　 　 （２）标 准 溶 液：Ｐｂ、Ｃｕ、Ｃａ标 准 储 备 溶 液
（１０００ｍｇ·Ｌ－１）由国家标准物质研究中心提供，逐级稀
释配制至所需线性浓度范围内。即 Ｐｂ：０，２，５，１０，
２０ｍｇ·Ｌ－１，Ｃｕ：０，１，３，５ｍｇ·Ｌ－１，Ｃａ：０，５，１０ｍｇ·Ｌ－１。
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２．３　实验方法
　　准确称取该推进剂试样（西安近代化学研究所提
供）０．１ｇ（准确至 ０．１０００ｇ），放于聚四氟乙烯高压微
波消解溶样杯中，加入４ｍＬＨＮＯ３，稍浸泡后置于电热
板上缓慢加热约 ２０ｍｉｎ，待大量硝烟跑完后（冷至约
４０℃以下），剩余约１～２ｍＬ消解液，从电热板上取下
并一次加入２ｍＬＨ２Ｏ２，再将溶样杯放入外消解罐中，
最后置于微波消解仪中，按表２设定工作参数运行，运
行结束后取出冷却，移至 １００ｍＬ容量瓶中定容摇匀，
随同做试剂空白，待测。

表 ２　微波消解仪预设工作参数

Ｔａｂｌｅ２　Ｐｒｅｓｅｔｏｐｅｒａｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒ

ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

ｗｏｒｋｉｎｇｓｔｅｐ ｐｒｅｓｅｔｐｒｅｓｓｕｒｅ／ＭＰａ ｗｏｒｋｉｎｇｔｉｍｅ／ｍｉｎ

ｓｔｅｐ１ ２ ２
ｓｔｅｐ２ ５ ２
ｓｔｅｐ３ ７ ３

３　实　验

３．１　标准曲线
　　在设定的工作参数下，用配制的 Ｐｂ、Ｃｕ、Ｃａ标准
系列溶液，由光谱仪自动拟合工作曲线。Ｐｂ、Ｃｕ、Ｃａ元
素的标准曲线图（见图１～３），它们的相关系数分别为
ｒ＝１．００００、ｒ＝０．９９５６、ｒ＝０．９９６７。

图 １　Ｐｂ元素标准曲线

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｆｏｒｌｅａｄｅｌｅｍｅｎｔ

图 ２　Ｃｕ元素标准曲线

Ｆｉｇ．２　Ｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｆｏｒｃｏｐｐｅｒｅｌｅｍｅｎｔ

图 ３　Ｃａ元素标准曲线

Ｆｉｇ．３　Ｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｆｏｒｃａｌｃｉｕｍｅｌｅｍｅｎｔ

　　由 Ｐｂ、Ｃｕ、Ｃａ元素的标准曲线的相关系数可知，
这三种元素分别在 ０～２０ｍｇ·Ｌ－１、０～５ｍｇ·Ｌ－１、

０～１０ｍｇ·Ｌ－１的浓度范围内有很好的相关性，符合定
量分析的要求。

３．２　精密度实验
　　按仪器工作条件，用火焰原子吸收光谱法测定样品

中的 Ｐｂ、Ｃｕ、Ｃａ含量，平行测定５次，计算出 Ｐｂ、Ｃｕ和
Ｃａ的含量分别为 ７．３７，２．３５，２．２２ｍｇ·Ｌ－１，相对标准

偏差分别为１．３４％，３．２３％，１．１３％，结果见表３。

表 ３　精密度的测定结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎ （ｍｇ·Ｌ－１）

ｅｌｅｍｅｎｔ ｆｏｕｎｄ／ｍｇ·Ｌ－１
ａｖｅｒａｇｅ
／ｍｇ·Ｌ－１

ＲＳＤ１）

／％

Ｐｂ ７．４９ ７．２６ ７．３６ ７．２９ ７．４５ ７．３７ １．３４
Ｃｕ ２．３５ ２．２２ ２．３９ ２．４１ ２．３８ ２．３５ ３．２３
Ｃａ ２．２４ ２．２０ ２．２２ ２．２５ ２．１９ ２．２２ １．１３

　Ｎｏｔｅ：１）ＲＳＤｓｔａｎｄｓｆｏｒｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ．

３．３　回收率实验
　　在上述精密度实验 Ｐｂ、Ｃｕ和 Ｃａ的溶液中，分别

加入配好的５．００，１．００，１．００ｍｇ·Ｌ－１标准溶液，按仪
器工作条件进行测定，结果见表 ４。从表 ４可见，Ｐｂ、
Ｃｕ和 Ｃａ的回收率分别为 ９９．５１％、１００．６０％ 和
９９．３８％。

表 ４　回收率的测定结果

Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓ （ｍｇ·Ｌ－１）

ｅｌｅｍｅｎｔ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｏｆｓｏｌｕｔｉｏｎ
／ｍｇ·Ｌ－１

ａｄｄｅｄ
／ｍｇ·Ｌ－１

ｆｏｕｎｄ
／ｍｇ·Ｌ－１

ｒｅｃｏｖｅｒｙ１）

／％

Ｐｂ ７．３７ ５．００ １２．３１ ９９．５１
Ｃｕ ２．３５ １．００ ３．３７ １００．６０
Ｃａ ２．２２ １．００ ３．２０ ９９．３８

　Ｎｏｔｅ：１）ｒｅｃｏｖｅｒｙ＝ｆｏｕｎｄｖａｌｕｅ／（ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｓｏｌｕｔｉｏｎ＋ａｄｄｅｄｃｏｎｃｅｎｔｒａ

ｔｉｏｎ）．
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４　结　论

　　从该方法的精密度实验、回收率实验可知，该分析
方法精确、可靠，完全符合测定要求；避免使用高氯酸

可能引起的安全事故，同时该方法加热速度快、耗时

短、样品用量和酸用量少、消解能力强，为火炸药的金

属分析提供了一种良好的分析方法。
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