
２０１６年９月
Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ２０１６

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３５，Ｎｏ．５
４８１～４８７

收稿日期：２０１６－０３－０３；修回日期：２０１６－０７－０１；接受日期：２０１６－０９－０１
基金项目：国家质检总局科技项目———煤炭品质近红外光谱快速分析研究（２０１４ＩＫ２７０）
作者简介：杨常青，硕士，工程师，主要从事煤炭及矿石的分析研究。Ｅｍａｉｌ：ｙｃｑ１３００９＠１２６．ｃｏｍ。
通讯作者：徐志彬，硕士，高级工程师，主要从事煤炭及矿石等矿产品的分析检测技术研究。Ｅｍａｉｌ：８４０３３２４１４＠ｑｑ．ｃｏｍ。

杨常青，张双双，吴楠，等．微波消解－氢化物发生原子荧光光谱法和质谱法测定高有机质无烟煤中汞砷的可行性研究［Ｊ］．
岩矿测试，２０１６，３５（５）：４８１－４８７．
ＹＡＮＧＣｈａｎｇｑｉｎｇ，ＺＨＡＮＧＳｈｕａｎｇｓｈｕａｎｇ，ＷＵＮａｎ，ｅｔａｌ．ＦｅａｓｉｂｉｌｉｔｙＳｔｕｄｙｏｎＣｏｎｔｅｎｔＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭｅｒｃｕｒｙａｎｄＡｒｓｅｎｉｃｉｎ
ＨｉｇｈＯｒｇａｎｉｃＡｎｔｈｒａｃｉｔｅｂｙＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎＨｙｄｒｉｄｅＧｅｎｅｒａｔｉｏｎＡｔｏｍｉｃＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（５）：４８１－４８７．【ＤＯＩ：１０．１５８９８／ｊ．ｃｎｋｉ．１１－２１３１／ｔｄ．２０１６．０５．００６】

微波消解－氢化物发生原子荧光光谱法和质谱法测定高有机质
无烟煤中汞砷的可行性研究

杨常青１，张双双１，吴　楠２，侯艳娜１，徐彩春１，徐志彬２

（１．河北出入境检验检疫局京唐港办事处，河北 唐山０６３６００；
２．河北出入境检验检疫局曹妃甸办事处，河北 唐山０６３６００）

摘要：微波消解技术适用于处理大部分煤炭样品，但对于高有机质含量的无烟煤样品，因其煤化程度高，含

有多种复杂的高分子有机化合物，应用现有的消解技术不能将其完全消解。本文对微波消解的实验条件包

括消解试剂、消解温度及消解时间进行优化，确定了适合处理高有机质无烟煤的消解体系，评价了采用

ＨＧ－ＡＦＳ和ＩＣＰ－ＭＳ测定其中总汞和总砷含量的可行性。结果表明，以硝酸－硫酸 －氢氟酸（６∶４∶０．５）
作为微波消解试剂，消解温度达２０５℃，保持３０ｍｉｎ可将高有机质含量的无烟煤彻底分解，其中硫酸对无烟
煤的消解起到了关键作用；ＩＣＰ－ＭＳ与ＨＧ－ＡＦＳ对汞的检测结果一致，回收率都达到９８％以上，但由于砷
的化学形态复杂，有机态砷不能全部转化无机态砷使得ＨＧ－ＡＦＳ对砷的检测结果偏低。因此，对于有机质
含量特别高（８１％～９０％）的煤炭样品，微波消解可将其彻底转化为溶液，用 ＩＣＰ－ＭＳ可以准确定量其中的
汞和砷，而ＨＧ－ＡＦＳ不能作为检测砷的有效手段。
关键词：无烟煤；砷；汞；微波消解；氢化物发生－原子荧光光谱法；电感耦合等离子体质谱法
中图分类号：ＴＱ５３３．１；Ｏ６５７．３１；Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ａ

在煤炭的加工和利用过程中，煤炭中的汞、砷以

不同的形式迁移和转化至表生环境，对人类和其他

生物造成严重危害［１－２］。汞、砷作为进口煤炭中重

点监控的两种有害元素，目前已受到人们的广泛关

注［３－４］。２０１５年，为贯彻落实《大气污染防治行动
计划》，国家质检总局等６部委联合发布第１６号令
《商品煤质量管理暂行办法》，对商品煤中汞、砷等

七项指标提出明确的限量要求，超过限量值的煤炭

不予进口。因此，研究进口煤炭中砷、汞的准确定量

方法及其化学形态，对评价进口煤炭中汞、砷等有害

元素对环境的迁入性风险、加强地区环境保护具有

重大的意义［５］。

目前，关于煤中汞、砷的前处理技术主要有艾氏

卡法［６］、王水法［７］以及微波消解法［８－１０］。其中，艾

氏卡法几乎可溶解所有煤炭样品，但由于高温造成

汞的严重挥发损失，故只能用来准确定量砷；王水法

操作简单易于实现，但对某些煤种不能完全溶解，

汞、砷检测结果严重偏低；微波消解法采用高温压力

微波密闭消解，硝酸 －过氧化氢 －氢氟酸混合酸溶
样处理，适用于大部分煤炭样品。对于有机质含量

范围在８１％～９０％高有机质无烟煤样品，因其煤化
程度高，含有多种复杂的高分子有机化合物，运用现

有的检验检疫行业标准ＳＮ／Ｔ３５２１—２０１３中的消解
条件不能将其完全消解，并且尚未发现关于高有机

质含量的无烟煤完全消解的微波消解技术。若能通

过微波消解法实现高有机质的无烟煤的完全消解，
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将是高有机质无烟煤样品前处理技术的一个突破。

关于煤中汞、砷检测的仪器方法主要有固体进

样直接测汞法［１１－１３］、原子吸收分光光度法［１４－１６］、冷

原子荧光光谱法［１７－１８］、电感耦合等离子体质谱法

（ＩＣＰ－ＭＳ）［１９］等。本文针对以上现有前处理技术
不能将高有机质的无烟煤彻底分解的技术难题，对

微波消解的实验条件包括消解试剂、消解温度及消

解时间进行优化，确定了适合处理高有机质无烟煤

的消解体系，通过对比研究了采用氢化物发生 －原
子荧光光谱法（ＨＧ－ＡＦＳ）和 ＩＣＰ－ＭＳ测定样品中
总汞和总砷含量的可行性，并对进口煤炭中汞、砷的

化学形态作一初步分析。

１　实验部分
１．１　仪器与主要试剂

ＡＦＳ－９８００原子荧光光谱仪（北京科创海光科
技有限公司）；ＥＬＡＮ９０００型电感耦合等离子体发射
光谱－串联质谱仪（美国 ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）；ＤＭＡ
－８０汞分析仪（意大利Ｍｉｌｅｓｔｏｎｅ公司）。
硝酸、盐酸、硫酸、硼氢化钾（优级纯，国药集团

化学试剂有限公司）；砷单元素溶液标准物质（１００
μｇ／ｍＬ，中国计量科学研究院）；汞单元素溶液标准
物质（１００μｇ／ｍＬ，中国计量科学研究院）。
１．２　煤炭样品及汞砷的参考定值

煤炭样品 １：俄罗斯无烟煤，汞的参考值为
０２５２μｇ／ｇ（干基），砷的参考值为 ２４０４μｇ／ｇ
（干基）。

煤炭样品 ２：朝鲜无烟煤，汞的参考值为 ０７３
μｇ／ｇ（干基），砷的参考值为１７３６μｇ／ｇ（干基）。

以上两个样品中，汞的参考值依据 ＳＮ／Ｔ
３５１１—２０１３《矿物中汞的测定 固体进样直接测汞法
通则》采用固体进样直接测汞法定值，砷的参考值

参考ＧＢ／Ｔ３０５８—２００８《煤中砷的测定方法》采用艾
氏卡试剂熔样法［６］定值。

其中，固体进样直接测汞法样品在６５０～７００℃
下分解彻底，汞无挥发性损失，具有可直接进样、操

作简单、结果准确等优点，在煤中汞的测定中展现出

明显的优势，是目前测定煤中汞公认的准确方法，将

其测定结果作为汞含量的参考值，最具说服力；艾氏

卡试剂熔样法是采用程序升温并在 ８００℃下灼烧
３ｈ，样品中的砷可全部转化为无机态砷并被艾氏卡
试剂固定吸收，后经酸溶解后全部转化为离子态，经

原子荧光光谱法准确定量［６］，其测定结果可作为砷

含量的参考值。

１．３　样品微波消解前处理方法
称取０２ｇ（精确到０１ｍｇ）一般分析试验煤样

于消解罐中，加入４ｍＬ硝酸和４ｍＬ硫酸，静置５ｈ
以上，再加入２ｍＬ硝酸和０５ｍＬ氢氟酸，拧紧消解
罐盖。按设定的程序（表１）进行微波消解。消解结
束后冷却至室温，拧开消解罐盖，缓慢放气，缓慢加

入少量水。将消解罐置于加热板上，于１００℃加热
３０ｍｉｎ赶酸，消除微波消解过程产生的氮氧化物和
亚硝酸根对汞、砷测定结果的影响，再将处理液转移

至１００ｍＬ容量瓶中，加入６ｍＬ饱和硼酸溶液，用水
定容。除不加样品外，按相同步骤制备空白溶液。

表 １　微波消解条件
Ｔａｂｌｅ１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

步骤 目标温度（℃） 升温时间（ｍｉｎ） 保持时间（ｍｉｎ）

１ １３５ ５ ２
２ １６５ ５ ３
３ ２１０ １０ ３０

１４　样品中汞砷含量的测定方法
（１）氢化物发生原子荧光光谱法（ＨＧ－ＡＦＳ）
采用ＡＦＳ－９８００原子荧光光谱仪测定汞、砷的

含量，具体步骤如下：分取 １．３节试液 ５ｍＬ于
５０ｍＬ容量瓶中，加入预还原剂１０ｍＬ，用５％盐酸定
容，静置３０ｍｉｎ，待测。用空白溶液配制基质校准曲
线。测试条件为：光电倍增管负高压２９０Ｖ；灯电流
６０ｍＡ；载气（氩气）流量３００ｍＬ／ｍｉｎ；屏蔽气流量
为 ９００ｍＬ／ｍｉｎ；原子化器高度：砷为 ８ｃｍ，汞为
１０ｃｍ；断续流动时间２２ｓ，读数时间２０ｓ，延迟时间
２ｓ；载液为体积分数５％盐酸溶液；还原剂为２５ｇ／Ｌ
硼氢化钾溶液。

（２）电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）
采用ＥＬＡＮ９０００型电感耦合等离子体质谱仪测

定汞、砷的含量，具体步骤如下：分取 １．３节试液
５ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，用５％盐酸定容，待测。测
试条件为：射频功率１５００Ｗ，采样深度７ｍｍ，载气
（氦气）流量０７５Ｌ／ｍｉｎ，补偿气（氩气）流量０３５
Ｌ／ｍｉｎ，雾化器泵速 ０１ｒ／ｓ，雾室温度 ２±０１℃，
Ｈｅ气流量４ｍＬ／ｍｉｎ。

２　结果与讨论
２．１　微波消解条件的优化

高有机质含量的无烟煤样品最难消解彻底，有

些样品需要重复消解２～３次，不仅增加了实验成
本，也使实验过程变得复杂［２０－２１］，在微波消解过程
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中不同的消解体系、消解温度以及消解时间均影响

实验结果［２２－２３］。

本实验选取盐酸、硝酸、过氧化氢、氢氟酸、硫酸

的不同组合作为消解体系，按表１的步骤消解考察
消解效果。Ａ体系：硝酸－过氧化氢－氢氟酸（６∶１
∶０５）；Ｂ体系：硝酸 －盐酸 －氢氟酸（７５∶２５∶
１）；Ｃ体系：硝酸－硫酸－氢氟酸（６∶４∶０５）；Ｄ体
系：硝酸－硫酸－氢氟酸（５∶５∶１）。消解结束后，
Ａ、Ｂ体系为黑色浑浊液，Ｃ体系透明澄清，Ｄ体系有
许多黑色颗粒状沉淀。消解液经赶酸后，转移至

１００ｍＬ容量瓶中（非透明澄清液需过滤），按步骤进
行ＨＧ－ＡＦＳ测定。以固体进样直接测汞法的测定
结果作为汞含量的参考值，计算４种消解体系中汞
的回收率（图１）。从图１可以看出，Ａ、Ｂ体系对汞
的回收率较差，在６０％ ～７５％之间；Ｃ、Ｄ体系的回
收率较高，其中 Ｄ体系的回收率达到８５％，Ｃ体系
的回收率达到９８％以上。可以看出，硫酸在消解过
程中起到了关键的作用，能有效消解样品中的有机

物［２０］，Ｃ体系可将无烟煤样品彻底分解。实验中使
用ＨＧ－ＡＦＳ对砷进行测定时，砷的回收率都在
５０％以下，对本节研究内容无关键性意义。

图 １　消解试剂对汞测定结果的影响

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｄｉｇｅｓｔｉｏｎｒｅａｇｅｎｔｓｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｒｅｓｕｌｔｓｏｆＨｇ

在Ｃ体系硝酸－硫酸－氢氟酸（６∶４∶０５）的消
解条件下，进一步考察消解温度对汞回收率的影响，

结果如图２所示。从图２的趋势可以看出，当消解温
度低于２００℃时，无烟煤样品无法完全消解，汞的回收
率低，在９０％以下；当温度达到２０５℃时，汞的回收率
接近１００％。由此可见，在硝酸－硫酸－氢氟酸（６∶４
∶０５）体系下，２０５℃为最低消解温度。在选定最佳消
解温度后，进一步考察了消解时间为１０、１５、２０、２５、

３０、３５ｍｉｎ对回收率的影响，结果发现２０５℃消解时间
不能小于３０ｍｉｎ，否则样品无法完全消解。

图 ２　消解温度对汞测定结果的影响
Ｆｉｇ．２　 Ｔｈｅｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎ ｔｈｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆＨｇ

２．２　ＨＧ－ＡＦＳ和ＩＣＰ－ＭＳ检测方式的对比
２．２．１　检测结果对比

按照２．１节中Ｃ体系及微波消解条件，得到的
透明澄清溶液经 ＨＧ－ＡＦＳ与 ＩＣＰ－ＭＳ测定，汞的
回收率都接近１００％（回收率计算方法同２．１节）。
如表２所示，微波消解ＨＧ－ＡＦＳ测定砷的回收率仅
为３０％～４５％，ＩＣＰ－ＭＳ的回收率达到９８％以上，
说明样品经本方法消解后，砷已全部转入待测液中，

只是ＨＧ－ＡＦＳ法不能准确定量，造成砷含量偏低。

表 ２　ＨＧ－ＡＦＳ与ＩＣＰ－ＭＳ方法的回收率
Ｔａｂｌｅ２　 ＴｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆＨｇａｎｄＡｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ

ＨＧＡＦＳａｎｄＩＣＰＭＳ

元素 样品编号
回收率（％）

ＨＧ－ＡＦＳ法 ＩＣＰ－ＭＳ法

汞
样品１ ９９．６ ９９．２
样品２ ９９．４ １０２．３

砷
样品１ ４５．６ １００．４
样品２ ３３．４ ９８．９
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２．２．２　ＨＧ－ＡＦＳ测定砷的可行性分析
ＨＧ－ＡＦＳ测定砷是基于预还原剂将待测液中的

五价砷还原为三价砷，原子态氢进一步将三价砷还原

为气态自由原子砷，气态自由原子吸收特征辐射后跃

迁到较高能级，然后又跃迁回到基态或较低能级，同

时发射出原子荧光。ＩＣＰ－ＭＳ测定砷是基于样品由
载气带入高温的等离子焰炬（１５００Ｗ，大约５０００～
６０００Ｋ），发生蒸发、分解、激发和电离，各种砷化合物
中的砷元素均转化为 Ａｓ＋，再经过质谱的测定［２４］。

在ＨＧ－ＡＦＳ分析中，由于部分有机砷的氢化物发
生效率不高，导致 ＨＧ－ＡＦＳ不能对溶液中的总砷
含量进行测定，只能测定无机态的砷和部分具有氢

化物发生行为的有机砷，使得砷的测定结果偏低，而

ＩＣＰ－ＭＳ对砷的测定不受其形态的限制［２５］。因此

推测在本实验的微波消解条件下，无烟煤样品中的

砷和汞虽然全部转化为溶液状态，但是砷并未全部

转化无机态，部分不能发生氢化物发生行为及氢化

物发生率不高的有机砷依然存在，导致 ＡＦＳ不能对
总砷准确定量［２４］，这就解释了２．２．１节指出的微波
消解ＨＧ－ＡＦＳ较微波消解ＩＣＰ－ＭＳ的测定结果偏
低的原因。所以，对于有机质含量特别高的煤炭样

品，如果其中含有大量的有机砷，即使用微波消解将

其彻底转化为溶液，ＨＧ－ＡＦＳ也不能作为检测砷的
有效手段。

２．３　预处理与过氧化氢二次氧化对 ＨＧ－ＡＦＳ
测定砷的影响
朝鲜无烟煤中固定碳的含量达７５％以上，俄罗

斯无烟煤中固定碳的含量高达８０％以上，有机物质
含量特别高［２０］，一方面微波消解很难将其彻底分解

为溶液状态，另一方面微波消解条件下很难将部分有

机砷转化为无机砷［２６］。通过实验发现，样品在微波

消解前用硝酸和硫酸预处理一定时间（见１．３节方
法），消解后在加热赶酸前加入一定量的过氧化氢，能

有效降低消解的难度且提高砷的测定结果，并且不影

响对汞的准确定量。当预处理２４ｈ，砷的回收率最高
可达到８８％，仍达不到１００％回收，所以微波消解ＨＧ
－ＡＦＳ不能准确测定高有机质无烟煤中的砷。
一方面原因可能是硝酸－硫酸混合酸的预处理

能使有机物的长链破坏，形成较小的分子，在微波消

解条件下更容易转化为无机离子；另一方面原因可

能是在加热赶酸过程中加入过氧化氢能产生具有强

氧化能力的羟自由基，而且有活泼的化学反应力与

高电负性，可作为亲核试剂直接进攻有机物碳链，或

者是过氧化氢与硫酸作用形成具有强氧化性的过硫

酸，二者都有利于破坏有机分子，促进有机态砷向无

机态砷转化。深层次的作用机理还需要综合考虑热

力学和动力学两个方面的因素，有待于进一步研究。

２．４　朝鲜和俄罗斯无烟煤中汞砷化学形态初步分析
汞在环境中主要以元素汞、无机汞和有机汞的

方式存在，无机汞有一价和二价两种价态，一价汞在

环境中不稳定，容易转化为元素汞和二价汞，有机汞

主要有甲基汞、乙基汞和苯基汞等［２７］。由２．２．１节
可知，在微波消解的过程中进口朝鲜、俄罗斯无烟煤

中各种形态的汞均转化为二价汞，在氢化物发生系

统中，二价汞还原成原子态汞蒸气，最终被准确定量

测定。

砷在自然界中存在多种形态，主要包括无机态

的亚砷酸盐、砷酸盐，以及有机态的甲基胂酸、二甲

基胂酸、砷甜菜碱砷、砷胆碱、砷糖、砷脂等［２８－２９］。

只有无机态的砷（离子状态）能发生氢化物发生行

为，而部分有机态的砷转换为无机态砷非常困难。

甲基胂酸低于１４０℃稳定，二甲基胂酸低于２００℃稳
定，砷糖在硝酸 －硫酸 －高氯酸混合酸加热到
２５０℃才能转化，砷胆碱用硝酸－硫酸混合酸加热到
高于硫酸沸点３３８℃以上才能完全转化，砷脂用硝
酸－硫酸－高氯酸混合酸加热到３３８℃也不能转换
为无机态离子状态［３０］。结合本节分析及２．２．１节
中砷回收率实验结果，推断朝鲜、俄罗斯无烟煤样品

中的砷约有３０％～５０％以无机态砷酸盐、亚砷酸盐
存在，约有５０％ ～７０％主要以有机态存在，这对于
进口无烟煤中砷的具体化学形态研究有一定的指导

意义。关于无烟煤中砷的具体存在形式，还有待于

进一步的深入研究。

３　结论
通过对微波消解体系和消解条件的研究，解决

了有机质含量特别高的无烟煤无法完全消解的难

题，以硝酸－硫酸－氢氟酸（６∶４∶０．５）作为消解试
剂，消解温度２０５℃，保持３０ｍｉｎ可将进口无烟煤彻
底分解，硫酸对无烟煤的消解起了关键作用。研究

发现，由于无烟煤中汞和砷的化学形态不同，对于微

波消解后的试液采用不同检测方法会得到不同的结

果：对于汞，ＩＣＰ－ＭＳ和 ＨＧ－ＡＦＳ均可以准确定
量，汞的回收率都能达到９８％以上；而对于砷，ＩＣＰ
－ＭＳ可以准确定量，但ＨＧ－ＡＦＳ不能准确定量。
针对 ＨＧ－ＡＦＳ的测试方法，如果将样品经硝

酸－硫酸（１∶１）预处理并在微波消解后赶酸前加
入少量的过氧化氢，能在很大程度上降低消解难度，
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同时促进有机砷向无机砷转化，可以提高砷的回收

率至８８％，但仍然达不到理想的效果。这与砷的化
合物存在形式很多，在常规的微波消解条件下并不

能将其全部转化为无机态有关。
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［Ｊ］．Ｆｕｅｌ，１９９８，７７（５）：３５９－３６８．
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１７６－１８０．

［１９］　刘曙，沈稢，周海明．电感耦合等离子体质谱 －原子
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４７７－４８０．

［２１］　杨建民．微波消解技术在煤及煤灰处理中的应用研
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ＬｉｕＲ Ｑ，ＹａｎｇＪＬ，ＸｉａｏＹ．ＳｔｕｄｙｏｎＲｈｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ＰｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＯｐｔｉｍｉｚｉｎｇＣｏａｌＯｉｌＭｉｘｔｕｒｅａｔＮｏｒｍａｌ
ＴｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄＡｔｍｏｓｐｈｅｒｅ［Ｊ］．ＣｏａｌＣｏｎｖｅｒｓｉｏｎ，
２００９，３２（４）：２６－２９．

［２４］　解楠，徐红斌，胡其敏．微波消解 －电感耦合等离子
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检验杂志，２０１４，２４（７）：９３７－９３９．
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［２８］　徐晶晶，刘淑娟，罗明标，等．环境样品中砷的形态分
析［Ｊ］．环境监测管理与技术，２００９，２１（５）：８－１６．
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Ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ，２００９，２１（５）：８－１６．
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Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９９９，２７（１０）：１１５１－１１５５．

［３０］　周萍，黄文耀．六种形态砷在不同消化方式下的转化
行为研究［Ｊ］．中国卫生检验杂志，２０１３，２３（９）：
２０８２－２０８４．
ＺｈｏｕＰ，ＨｕａｎｇＷ Ｙ．ＲｅｓｅａｒｃｈｏｎＣｏｎｖｅｒｓｉｏｎｏｆＳｉｘ
ＡｒｓｅｎｉｃＳｐｅｃｉｅｓｕｎｄｅｒＤｉｆｆｅｒｅｎｔＤｉｇｅｓｔｉｏｎＰｒｏｃｅｓｓ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＨｅａｌｔｈＬａｂｏｒａｔｏｒｙＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０１３，
２３（９）：２０８２－２０８４．

—６８４—
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ＦｅａｓｉｂｉｌｉｔｙＳｔｕｄｙｏｎＣｏｎｔｅｎｔＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭｅｒｃｕｒｙａｎｄＡｒｓｅｎｉｃｉｎ
ＨｉｇｈＯｒｇａｎｉｃＡｎｔｈｒａｃｉｔｅｂｙＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎＨｙｄｒｉｄｅＧｅｎｅｒａｔｉｏｎ
ＡｔｏｍｉｃＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＹＡＮＧＣｈａｎｇｑｉｎｇ１，ＺＨＡＮＧＳｈｕａｎｇｓｈｕａｎｇ１，ＷＵＮａｎ２，ＨＯＵＹａｎｎａ１，ＸＵＣａｉｃｈｕｎ１，ＸＵＺｈｉｂｉｎ２

（１．ＪｉｎｇｔａｎｇｇａｎｇＯｆｆｉｃｅ，ＨｅｂｅｉＥｎｔｒｙＥｘｉｔＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＱｕａｒａｎｔｉｎｅＢｕｒｅａｕ，Ｔａｎｇｓｈａｎ０６３６００，Ｃｈｉｎａ；
２．ＣａｏｆｅｉｄｉａｎＯｆｆｉｃｅ，ＨｅｂｅｉＥｎｔｒｙＥｘｉｔＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎａｎｄＱｕａｒａｎｔｉｎｅＢｕｒｅａｕ，Ｔａｎｇｓｈａｎ０６３６００，Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ：

· ＤｉｆｆｅｒｅｎｔｄｅｔｅｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓｈａｄｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｇａｎｄＡｓｉｎａｎｔｈｒａｃｉｔｅｃｏａｌｓｓｉｎｃｅｔｈｅ
ｃｈｅｍｉｃａｌｆｏｒｍｓｏｆｍｅｒｃｕｒｙａｎｄａｒｓｅｎｉｃｗｅｒｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔ．

· Ａｎｔｈｒａｃｉｔｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｏｒｇａｎｉｃｍａｔｔｅｒｏｆｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔｗｅｒｅｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｄｉｇｅｓｔｅｄｗｉｔｈｎｉｔｒｉｃａｃｉｄｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ
ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ（６∶４∶０．５）．

· ＴｈｅｃｈｅｍｉｃａｌｆｏｒｍｓｏｆＨｇａｎｄＡｓｉｎｉｍｐｏｒｔｅｄａｎｔｈｒａｃｉｔｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅａｎａｌｙｚｅｄ．

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｃａｎｂｅｕｓｅｄｆｏｒｍｏｓｔｃｏａｌｓａｍｐｌｅｓ，ｂｕｔｎｏｔｆｏｒｔｈｏｓｅｗｉｔｈｕｌｔｒａｈｉｇｈ
ｏｒｇａｎｉｃｍａｔｔｅｒｂｅｃａｕｓｅｔｈｅｙｃｏｎｔａｉｎｍｕｌｔｉｐｌｅｃｏｍｐｌｅｘｈｉｇｈｍｏｌｅｃｕｌａｒｏｒｇａｎｉｓｍｓｄｕｅｔｏｔｈｅｈｉｇｈｃｏａｌｉｆｉｃａｔｉｏｎｄｅｇｒｅｅ
ａｎｄｃａｎｎｏｔｂｅｄｉｇｅｓｔｅｄｂｙｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓｃｕｒｒｅｎｔｌｙａｖａｉｌａｂｌｅ．Ｉｎｔｈｉｓｐａｐｅｒ，ｔｈｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｉｎｃｌｕｄｉｎｇｄｉｇｅｓｔｉｏｎｒｅａｇｅｎｔｓ，ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅｗｅｒｅｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．Ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒ
ａｎｔｈｒａｃｉｔｅｗｉｔｈｈｉｇｈｏｒｇａｎｉｃｃｏｎｔｅｎｔｗａｓｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄａｎｄｔｈｅｆｅａｓｉｂｉｌｉｔｙｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌＨｇａｎｄＡｓｂｙ
ＨｙｄｒｉｄｅＧｅｎｅｒａｔｉｏｎＡｔｏｍｉｃＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＨＧＡＦＳ） ａｎｄ ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＭａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＭＳ）ｗａｓｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．Ｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｔｈａｔｕｓｉｎｇｎｉｔｒｉｃａｃｉｄｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ（６∶４
∶０．５）ａｓｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｒｅａｇｅｎｔａｎｄｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆ２０５℃ ｆｏｒ３０ｍｉｎｕｔｅｓ，ｔｈｅａｎｔｈｒａｃｉｔｅｗｉｔｈｈｉｇｈ
ｏｒｇａｎｉｃｃｏｎｔｅｎｔｃａｎｂｅｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｄｉｇｅｓｔｅｄｄｕｅｔｏｔｈｅｋｅｙｒｏｌｅｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍｅｒｃｕｒｙｂｙ
ＨＧＡＦＳａｎｄＩＣＰＭＳｗｅｒｅｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔ，ｂｏｔｈｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｗｈｉｃｈｒｅａｃｈｍｏｒｅｔｈａｎ９８％．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｏｆａｒｓｅｎｉｃｂｙ
ＨＧＡＦＳｗａｓｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙｌｏｗｅｒｄｕｅｔｏｉｎｃｏｍｐｌｅｔｅｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｏｒｇａｎｉｃＡｓｔｏｉｎｏｒｇａｎｉｃＡｓ．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，
ａｎｔｈｒａｃｉｔｅｗｉｔｈｈｉｇｈｏｒｇａｎｉｃｃｏｎｔｅｎｔ（８１％－９０％）ｃａｎｂｅｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｄｉｇｅｓｔｅｄｔｏｓｏｌｕｔｉｏｎｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｔｅｃｈｎｉｑｕｅ，
ａｎｄＨｇａｎｄＡｓｃａｎｂｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰＭＳ．ＨＧＡＦＳｉｓｎｏｔａｎｅｆｆｉｃｉｅｎｔｍｅｔｈｏｄｔｏａｎａｌｙｚｅｍｅｒｃｕｒｙ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ａｎｔｈｒａｃｉｔｅｃｏａｌ；ａｒｓｅｎｉｃ；ｍｅｒｃｕｒｙ；ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ；ＨｙｄｒｉｄｅＧｅｎｅｒａｔｉｏｎＡｔｏｍｉｃＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

—７８４—

第５期 杨常青，等：微波消解－氢化物发生原子荧光光谱法和质谱法测定高有机质无烟煤中汞砷的可行性研究 第３５卷




