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(57)摘要

本发明涉及汞取样分析技术领域，尤其涉及

一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理

装置及方法。该装置包括样品托、加热管、加热

炉、催化管、反应槽以及零气罐，所述样品托设置

在所述加热管一端，且所述加热管上设置有进气

口，所述加热管另一端与所述催化管连接，所述

催化管外设置有第二加热装置，所述加热炉设置

在所述加热管中部，并对所述加热管进行加热，

所述催化管通入封闭的所述反应槽中，所述反应

槽顶部出口与所述零气罐连通。通过引入样品的

二次加热和催化过程，统一了固体样品汞同位素

分析的样品预处理方法，保证了样品中汞的充分

和完全转化以及氧化保存，提高了固体样品汞同

位素分析测量的精度和准确性。

权利要求书1页  说明书4页  附图1页

CN 116773318 A

2023.09.19

CN
 1
16
77
33
18
 A



1.一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，包括样品托、加热

管、加热炉、催化管、反应槽以及零气罐，所述样品托设置在所述加热管一端，且所述加热管

上设置有进气口，所述加热管另一端与所述催化管连接，所述催化管外设置有第二加热装

置，所述加热炉设置在所述加热管中部，并对所述加热管进行加热，所述催化管通入封闭的

所述反应槽中，所述反应槽顶部出口与所述零气罐连通。

2.根据权利要求1所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述第二加热装置为套设于所述催化管外的加热丝，所述加热丝用于对所述催化管进行二

次加热。

3.根据权利要求1所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述样品托一端设置有密封塞，所述加热管一端设置有与所述密封塞相匹配的锲型插口，

所述样品托通过密封塞插入所述锲型插口与所述加热管一端连接。

4.根据权利要求3所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述密封塞和/或所述锲型插口处涂有凡士林。

5.根据权利要求3所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述样品托另一端设置有凹槽。

6.根据权利要求1所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述催化管中的催化剂采用碳化硅。

7.根据权利要求1所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述反应槽中的氧化试剂采用反王水。

8.根据权利要求1所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，其特征在于，

所述零气罐中的吸汞材料采用活性炭。

9.一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理方法，其特征在于，包括步骤：

S1，将已经磨成粉末的固体样品放入样品托前端的凹槽中；

S2，将样品托与加热管连接，使样品位置处于加热管位于加热炉加热区的中央位置；

S3，通过加热管的进气口通入高纯氧气；

S4，启动加热炉升温使得固体样品被高温加热和充分的燃烧，使固体样品中的各形态

汞转化为单质汞；

S5，汞被氧气携带进入催化管，载有汞的氧气在经过催化管时，催化管始终被加热丝加

热，使氧气中的汞被充分的催化还原为单质汞；

S6，经过催化管后的单质汞随氧气进入到反应槽的氧化溶液中，将单质汞氧化为二价

汞溶解于溶液中保存待测；

S7，反应槽析出气体中的汞通过零气罐过滤后排入大气，同时阻止外界大气中的汞进

入反应槽。

10.根据权利要求9所述的用于固体样品汞同位素分析测定的预处理方法，其特征在

于，所述加热炉的加热温度为900℃，所述催化管始终被所述加热丝加热并保持在500℃。
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一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置及方法

技术领域

[0001] 本发明涉及汞取样分析技术领域，尤其涉及一种用于固体样品汞同位素分析测定

的预处理装置及方法。

背景技术

[0002] 随着近年来汞同位素分析技术的快速发展，已经被广泛应用于地质、环境和考古

等领域。根据汞同位素的分馏机制可以分析样品中汞的迁移转化过程，从而研究各种环境

过程和特征。然而，在使用多接收电感耦合等离子体质谱仪(MC‑ICP‑MS)进行汞同位素分析

测定前，需要对样品进行一系列的预处理。对于固体样品，首先需要将样品中的汞通过湿化

学方法消解提取，或者通过高温热解析全部转移到氧化性的溶液中保存，然后再通过还原

试剂将汞还原为单质汞，再进入MC‑ICP‑MS进行汞同位素测定。而固体样品预处理方法还没

有统一的标准，也没有较为完善的预处理装置。因此，导致了在固体样品汞同位素测定的过

程中，因进样和加热方式不统一，样品中汞氧化还原不充分、容易被外界大气污染，样品处

理的效率不高，容易产生误差。

[0003] 目前，固体样品汞同位素分析的预处理方法主要包括两类：一是化学消解法，包括

电热板消解、微波消解和水浴消解等，其原理主要都是取一定量的样品，加入特定的强酸溶

液(盐酸、硝酸、硫酸、氢氟酸、高氯酸等)，然后再通过加热和微波等方式使样品充分的溶

解，样品里面的汞被充分氧化后，再将上清液或者洗涤液转移到容量瓶后加入固定液，定容

后摇匀，待下一步上机分析汞同位素。二是高温热解法，主要就是将样品放入马弗炉中，以

500‑1000℃进行高温加热，通过高温将样品中的汞全部转化为单质汞析出，然后再通过载

气载入强酸溶液中氧化固定，最后再取样经过还原剂还原为单质汞上机测量汞同位素。

[0004] 由于固体样品中汞的形态复杂，因此消解法对固体样品进行预处理步骤繁琐、需

要准备大量的化学试剂、容易引入人为误差和试剂空白，不同的样品需要采样不同的酸消

解，而且存在消解不完全，样品中的汞没有完全被氧化等风险。另外消解过程需要专业的实

验人员和在通风橱内进行，普通人很难完成，而且实验过程中产生的废气和废液对人体有

伤害。高温热解法是固体样品汞分析的一种有效预处理方法，然而目前存在样品进样方式

和加热管结构不统一，在进入氧化溶液之前没有对解析气(载气)进行二次加热和催化，导

致样品中汞转化为单质汞不完全，而且氧化溶液与外界大气没有隔离，环境中的大气汞溶

液溶解到氧化溶液中，从而影响汞同位素的分析和研究。

发明内容

[0005] (一)要解决的技术问题

[0006] 本发明要解决的是因进样和加热方式不统一，样品中汞氧化还原不充分、容易被

外界大气污染的技术问题。

[0007] (二)技术方案

[0008] 为解决上述技术问题，本发明提供了一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处
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理装置，包括样品托、加热管、加热炉、催化管、反应槽以及零气罐，所述样品托设置在所述

加热管一端，且所述加热管上设置有进气口，所述加热管另一端与所述催化管连接，所述催

化管外设置有第二加热装置，所述加热炉设置在所述加热管中部，并对所述加热管进行加

热，所述催化管通入封闭的所述反应槽中，所述反应槽顶部出口与所述零气罐连通。

[0009] 进一步地，所述第二加热装置为套设于所述催化管外的加热丝，所述加热丝用于

对所述催化管进行二次加热。

[0010] 进一步地，所述样品托一端设置有密封塞，所述加热管一端设置有与所述密封塞

相匹配的锲型插口，所述样品托通过密封塞插入所述锲型插口与所述加热管一端连接。

[0011] 进一步地，所述密封塞和/或所述锲型插口处涂有凡士林。

[0012] 进一步地，所述样品托另一端设置有凹槽。

[0013] 进一步地，所述催化管中的催化剂采用碳化硅。

[0014] 进一步地，所述反应槽中的氧化试剂采用反王水。

[0015] 进一步地，所述零气罐中的吸汞材料采用活性炭。

[0016] 另一方面，本发明提供了一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理方法，包

括步骤：

[0017] S1，将已经磨成粉末的固体样品放入样品托前端的凹槽中；

[0018] S2，将样品托与加热管连接，使样品位置处于加热管位于加热炉加热区的中央位

置；

[0019] S3，通过加热管的进气口通入高纯氧气；

[0020] S4，启动加热炉升温使得固体样品被高温加热和充分的燃烧，使固体样品中的各

形态汞转化为单质汞；

[0021] S5，汞被氧气携带进入催化管，载有汞的氧气在经过催化管时，催化管始终被加热

丝加热，使氧气中的汞被充分的催化还原为单质汞；

[0022] S6，经过催化管后的单质汞随氧气进入到反应槽的氧化溶液中，将单质汞氧化为

二价汞溶解于溶液中保存待测；

[0023] S7，反应槽析出气体中的汞通过零气罐过滤后排入大气，同时阻止外界大气中的

汞进入反应槽。

[0024] 进一步地，所述加热炉的加热温度为900℃，所述催化管始终被所述加热丝加热并

保持在500℃。

[0025] (三)有益效果

[0026] 本发明的上述技术方案具有如下优点：通过引入样品的二次加热和催化过程，统

一了固体样品汞同位素分析的样品预处理方法，保证了样品中汞的充分和完全转化以及氧

化保存，提高了固体样品汞同位素分析测量的精度和准确性。摒弃了传统的湿化学消解方

法，极大地减少了样品和试剂的消耗以及废液废气的产生，减少了人为误差和试剂误差。

附图说明

[0027] 图1为本发明一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置的结构示意图；

[0028] 图中：1、样品托；2、加热管；3、加热炉；4、催化管；5、反应槽；6、零气罐；7、进气口；

8、加热丝；9、密封塞。
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具体实施方式

[0029] 下面结合附图和实施例，对本发明的具体实施方式作进一步详细描述。以下实施

例用于说明本发明，但不用来限制本发明的范围。

[0030] 本发明的描述中，需要理解的是，术语“中心”、“纵向”、“横向”、“上”、“下”、“前”、

“后”、“左”、“右”、“竖直”、“水平”、“顶”、“底”“内”、“外”等指示的方位或位置关系为基于附

图所示的方位或位置关系，仅是为了便于描述本发明和简化描述，而不是指示或暗示所指

的装置或元件必须具有特定的方位、以特定的方位构造和操作，因此不能理解为对本发明

的限制。此外，术语“第一”、“第二”仅用于描述目的，而不能理解为指示或暗示相对重要性。

[0031] 在本发明的描述中，需要说明的是，除非另有明确的规定和限定，术语“安装”、“相

连”、“连接”应做广义理解，例如，可以是固定连接，也可以是可拆卸连接，或一体地连接；可

以是机械连接，也可以是电连接；可以是直接相连，也可以通过中间媒介间接相连，可以是

两个元件内部的连通。对于本领域的普通技术人员而言，可以具体情况理解上述术语在本

发明中的具体含义。

[0032] 请参考图1，本发明提供了一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理装置，包

括样品托1、加热管2、加热炉3、催化管4、反应槽5以及零气罐6。所述样品托1设置在所述加

热管2一端，且所述加热管2上设置有进气口7，进气口7可以连接1/4英寸的特氟龙管与氧气

管连通，保证氧气的连续通入，所述加热管2的出口被设计为可连接1/4英寸特氟龙管，所述

加热管2另一端通过特氟龙管与所述催化管4连接，所述催化管4外设置有第二加热装置，所

述加热炉3设置在所述加热管2中部，并对所述加热管2进行加热，所述催化管4通入封闭的

所述反应槽5中，所述反应槽5顶部出口与所述零气罐6连通。样品托1、加热管2和反应槽5均

采用石英材质制作、其他的管件和连接件都采样石英或者特氟龙材质，防止材料对汞的吸

附；加热炉3被设计成适用于新型加热管2的管式加热炉3，并且可以程序控温。

[0033] 使用时，通过加热炉3对加热管2内样品托1上的固体样品进行加热，使固体样品中

解析出来汞转化为单质汞，然后跟随进气口7通入的氧气一起进入催化管4，由于催化管4设

置有二次加热装置，通过引入样品的二次加热和催化过程，统一了固体样品汞同位素分析

的样品预处理方法，保证了样品中汞的充分和完全转化以及氧化保存，提高了固体样品汞

同位素分析测量的精度和准确性。同时摒弃了传统的湿化学消解方法，通过零气罐6可以将

反应槽5析出气体中的汞过滤后排入大气，也可以将进入反应槽5的外界大气中的汞过滤

掉，从而保证了外界大气汞对氧化溶液的污染和干扰，极大地减少了样品和试剂的消耗以

及废液废气的产生，减少了人为误差和试剂误差。

[0034] 在一些实施例中，所述第二加热装置为套设于所述催化管4外的加热丝8，所述加

热丝8用于对所述催化管4进行二次加热，加热丝8可以采用电阻式加热，通过通入直流电使

电阻发热，达到加热目的。

[0035] 在一些实施例中，所述样品托1一端设置有密封塞9，所述加热管2一端设置有与所

述密封塞9相匹配的锲型插口，所述样品托1通过密封塞9插入所述锲型插口与所述加热管2

一端连接，保证了外界大气无法进入到加热管2中。进一步地，所述密封塞9和/或所述锲型

插口处涂有凡士林，凡士林加强了所述密封塞9和所述锲型插口之间的密闭性。

[0036] 在一些实施例中，所述样品托1另一端设置有凹槽，所述凹槽用于盛放已经磨成粉

末的固体样品。

说　明　书 3/4 页

5

CN 116773318 A

5



[0037] 在一些实施例中，所述催化管4中的催化剂采用碳化硅或者适应碎片等高温耐火

材料。

[0038] 在一些实施例中，所述反应槽5中的氧化试剂采用反王水(浓硝酸和浓盐酸按体积

比1：3的混合物)，也可以根据后续的分析要求采样其他强氧化试剂。

[0039] 在一些实施例中，所述零气罐6中的吸汞材料采用活性炭，或者其他吸汞材料。

[0040] 另一方面，本发明提供了一种用于固体样品汞同位素分析测定的预处理方法，包

括步骤：

[0041] S1，将已经磨成粉末的固体样品放入样品托1前端的凹槽中；

[0042] S2，将样品托1与加热管2连接，使样品位置处于加热管2位于加热炉3加热区的中

央位置；

[0043] S3，通过加热管2的进气口7通入高纯氧气(解析气)；

[0044] S4，启动加热炉3升温，所述加热炉3的加热温度为900℃，使得固体样品被高温加

热和充分的燃烧，使固体样品中的各形态汞转化为单质汞；

[0045] S5，汞被氧气携带进入催化管4，载有汞的氧气在经过催化管4时，催化管4始终被

加热丝8加热，所述催化管4始终被所述加热丝8加热并保持在500℃，使氧气中的汞被充分

的催化还原为单质汞，从而保证了固体样品中解析出来汞被充分和完全转化为单质汞，也

不会因为还有部分氧化汞而被管路吸附；

[0046] S6，经过催化管4后的单质汞随氧气进入到反应槽5的氧化溶液中，将单质汞氧化

为二价汞溶解于溶液中保存待测；

[0047] S7，反应槽5析出气体中的汞通过零气罐6过滤后排入大气，同时阻止外界大气中

的汞进入反应槽5。

[0048] 以上所述仅是本发明的优选实施方式，应当指出，对于本技术领域的普通技术人

员来说，在不脱离本发明技术原理的前提下，还可以做出若干改进和变型，这些改进和变型

也应视为本发明的保护范围。
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