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微波消解仪消解氧化铝

方案编号：HM-WB-001
适用仪器：HM-WB系列微波消解仪

发布日期：2026年 4月 30日

1. 前言

氧化铝（Al₂O₃）作为一种高硬度、高熔点的难溶材料，广泛应用于陶瓷、耐火材料、催化

剂及铝冶炼行业。其成分分析（尤其是微量元素检测）的前处理是关键难点。传统的碱熔法流

程长、污染大、易引入杂质。微波消解技术能在密闭体系内利用高温高压条件，配合强酸体系

高效分解氧化铝，具有试剂用量少、空白值低、元素损失少、安全性高的显著优势。

本方案旨在提供一种高效、标准的氧化铝微波消解前处理方法，为后续 ICP-MS、ICP-OES

等仪器准确测定其主量及微量元素含量奠定基础。

2. 仪器与试剂

2.1 仪器

微波消解仪，分析天平（感量 0.1 mg），超纯水系统（电阻率≥18.2 MΩ·cm），石墨赶酸

仪，容量瓶（25 mL），移液器，玛瑙研钵

2.2 试剂

硫酸（H₂SO₄，优级纯）

磷酸（H₃PO₄，优级纯）

氢氟酸（HF，40%，优级纯，剧毒，严格管理）

硝酸（HNO₃，优级纯）

硼酸（H₃BO₃，优级纯，配制成饱和溶液用于络合残余 F⁻）
实验用水：符合 GB/T 6682规定的一级水。

3. 实验方法

3.1 试样制备

取代表性氧化铝样品，研磨混合均匀，于 105~110℃烘箱中干燥 2小时，取出置于干燥器

中冷却至室温，密封备用。

图 2 制备后的氧化铝样品
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3.2 微波消解

称样：准确称取制备好的氧化铝试样 0.1g~0.3g（精确至 0.0001g），置于洗净的微波消解

罐中。

加酸：（在通风橱内操作，佩戴氢氟酸专用防护装备）

加入 3 mL 硫酸。

加入 3 mL 磷酸。

加入 2 mL 氢氟酸。

（可选：针对某些特殊样品，可再加入 1~2 mL硝酸）。

预处理：将加好酸的消解罐敞开盖，置于 180℃的赶酸仪上预处理 40分钟，使剧烈反应初

步平稳，并驱除部分易挥发酸雾，冷却至室温。

消解程序设置：旋紧密封盖，放入微波消解仪。参考程序如下：

升温阶段 目标温度 (℃) 保持时间 (min)
1 180 10
2 200 10
3 220 25

3.3 冷却与赶酸

冷却与转移：消解程序结束后，待罐内温度自然冷却至 60℃以下。消解罐冷却开盖后，直

接将其置于赶酸仪上，在 130~150℃下敞口加热，直至溶液液面上方的白烟（主要为 HF与水的

蒸气）显著减少或消失。将溶液冷却至室温。然后加入适量饱和硼酸溶液，摇匀，以络合残留

的痕量氟离子，静置 10分钟。在 160~180℃下继续加热至溶液近干（约 0.5~1 mL）。

图 3 氧化铝消解络合后状态（转移便于观察）

3.4 定容

冷却后用少量稀硝酸（约 1%）或水冲洗消解罐内壁，将溶液全部转移至 25 mL容量瓶中。

用水少量多次洗涤，洗涤液并入容量瓶，最后用水定容至刻度，摇匀待测。同法制备试剂空白。
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4. 方案特点与关键点

4.1 方法优势

高效分解：高温高压结合氢氟酸，可有效破坏氧化铝的稳定结构，特别是对含硅的氧化铝

或α型氧化铝。

元素保全：密闭消解有效防止了挥发性元素的损失，前处理过程空白低。

适用性广：本方案适用于各种晶型及不同纯度的氧化铝样品。

4.2 关键操作要点与安全警告

氢氟酸安全：HF具有强腐蚀性和剧毒性，皮肤接触后可能造成深部组织坏死甚至致命。必

须在专用通风橱内操作，必须佩戴氟化氢专用防化手套、护目镜和面罩。附近应备有葡萄糖酸

钙凝胶作为应急解毒剂。

器皿材质：含有 HF的消解和转移过程，严禁使用玻璃、石英器皿。

消解完全性判断：消解后溶液应清澈透明，若有不溶物，可能需补加 HF并延长消解时间。

彻底赶尽 HF：上机前，必须通过高温赶酸和硼酸络合确保 HF被彻底去除，以保护雾化器、

炬管等石英部件。

温度控制：赶酸温度需足够高以去除硫酸，但需防止溶液蒸干导致元素损失或形成难溶化

合物。

5. 结论

称样 0.1~0.3g，采用硫酸-磷酸-氢氟酸强酸体系，在高温高压下可有效消解各类氧化铝样品。

按所述程序消解后，可获得澄清透明的试液，满足国标检测要求。
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