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不同材质消解罐对煤炭中汞精确测定的影响
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! ! 不管何种状态，汞都是一个具有强神经毒性的元素。
因为其潜在的影响，尤其对人类健康，人们非常关注汞在环
境中的释放。煤炭中含有多种有毒元素，而汞在煤炭中普
遍存在。许多大型发电厂每年都要燃烧超过几百万吨的煤
炭，所以它们的排放被认为是汞环境释放的主要来源。

那些致力于使用国内煤炭资源来保证能源供应的产煤大
国面临着日渐重要的控制汞释放压力。为了有效测定发电厂
汞的质量平衡，必须精确测定汞对环境的输入量和释放量。

78 仪器
样品 的 消 解 采 用 奥 地 利 安 东 帕 公 司（ 9,3., :226

;7<=）生产的 >?@3+82AB C$$$ 微波消解系统主机，使用如
下两种类型消解罐材质的 ( 位消解转子，转子自带 ( 位主
动式全压力控制传感器：

（"）超高压转子 ( DE"$$。"$$ 7F 聚四氟乙烯消解罐。
反应条件为：消解温度 %)$G，消解压力 )/ $ >:2（)$ <26）。

（%）超高压转子 ( DH($。($ 7F 石英消解罐。反应
条件为：消解温度 C$$G，消解压力 (/ $ >:2（($ <26）。

样品消解后用 EI>J &$$ 型流动注射汞测定系统（美国
:B6K+,L@7B6 公司）测定其中 =M 的含量。

98 样品和主要试剂
"N$ O ")$ 7M PIJQ 标准参考物质：%)(C< 煤炭标样和

%)R%< 煤炭标样。
汞标准溶液（"$$$ !M S 7F，:L * D56BTT）。

（"）DE"$$ 消解罐酸组合试剂：) 7F 体积分数为 #$U的
=PVC、% 7F CNU 的 =W@、" 7F )&U 的 =E（试剂均为T?5625?6
纯，购自加拿大 JB2T326 公司）、C 7F =%V（去离子水）。

络合溶液（用于络合 =E）：) 7F 冷饱和 =CXVC溶液。
（%）DH($ 消 解 罐 酸 组 合 试 剂：) 7F #$U 的 =PVC

（T?5625?6纯，加 拿 大 JB2T326 公司）和 & 7F C$U 的 =%V%

（T?5625?6纯，加拿大W2@BY., F2<T）。

:8 消解步骤及测定结果
（"）分别称量 "N$ O")$ 7M 经 "$$G干燥的煤炭标样，倒

入聚四氟乙烯消解罐或石英消解罐中，避免样品粘到罐口处。
（%）加入相应体积的酸。空白对照直接加酸即可。
（C）盖好消解罐后放入到转子上，将转子放入安东帕

>?@3+82AB C$$$ 微波消解系统中，按表 " 程序进行消解。
由于 DE "$$ 消解罐使用了 =E，所以需要于 DE "$$

样品溶液中加入 ) 7F 冷饱和的 =CXVC 对 =E 进行络合，
以避免=E 对玻璃容器的腐蚀。络合程序见表 "。

（&）将消解液移至 "$$ 7F 容量瓶中，用去离子水定容。
（N）用 ! Z NU 的 =PVC 逐级稀释汞标准母液，分别

制备$/ "、$/ %、$/ N ,M S 7F =M 的标准溶液。

（)）用流动注射汞分析系统测定痕量 =M 的含量。
采用聚四氟乙烯消解罐和石英消解罐消解煤炭样品，

测定其中 =M 的含量，结果列于表 %。

表 "! ;<"$$ 和 ;=($ 微波消解程序和 ;<"$$ 络合程序
Q2<@B "! [+MBT3+., 56.M627 .- T275@B -.6 DE"$$ 2,Y

DH ($ Y+MBT3+., ABTTB@T 2,Y 0.75@B\23+., 56.M627 -.6 DE"$$
DE"$$ 和 DH($ 微波消解程序
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DE"$$ 消解络合程序

步骤
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表 %! ;<"$$ 和 ;= ($ 石英消解罐测定煤炭中的汞"

Q2<@B %! 9,2@_3+02@ 6BT?@3T .- =M +, 0.2@ T275@BT
8+3‘ DE"$$ 2,Y DH($$ Y+MBT3+., ABTTB@T

DE"$$ 消解罐

批号
"（=M）S（!M·KM * "）

测定值 标准值
回收率
# S U

DH($ 石英消解罐

批号
"（=M）S（!M·KM * "）

测定值 标准值
回收率
# S U

" * %)(C "N) a & R$/ $ "#C " * %)(C () a & R$/ $ R)
% * %)(C "") a % R$/ $ "%R % * %)(C R# a C R$/ $ "$(
" * %)R% "C) a & "CC/ C "$% " * %)R% "C( a C "CC/ C "$&
% * %)R% "N" a & "CC/ C ""C % * %)R% "C" a N "CC/ C RR
! " 测定次数 $ ZC。

>8 结语
对于煤炭中汞的测定，DE"$$ 消解罐消解结果的再现

性稍差，测定值偏高，即使在扣除空白后，聚四氟乙烯消解
罐的结果仍然偏高且变动较大；但是这种现象仅发生在汞
元素测定上。对于其他元素在本次分析及实验中，分析
结果仍然具有很高的准确度。

相比于 DE"$$ 消解罐，DH($ 石英消解罐具有很稳定
的近零空白，可以得到非常准确的 =M 的测定结果。

同种材质的聚四氟乙烯消解罐在高压条件下（%&$G，
&/ $ >:2）对食品中 =M 的测定结果与石英消解罐的测定结
果没有明显差异。

在超高压条件下（%)$G，)/ $ >:2），聚四氟乙烯微孔表面
可能发生热膨胀引起比表面增大，而石英消解罐表面光滑，在
超高压条件下稳定性较高，所以吸附或“记忆效应”较低。
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