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活性炭吸附－火焰原子吸收光谱法测定粗硒中的金

刘秋波　王皓莹

（北京矿冶研究总院，北京１０２６２８）

摘　要　建立了活性炭吸附－火焰原子吸收光谱法测定粗硒中金量的分析方法。讨论了称样量、溶样条

件和活性炭的灰化程度对金量测定的影响，并且对火焰原子吸 收 光 谱 法 与 火 试 金 法 测 定 粗 硒 中 的 金 量

做了比较。火焰原子吸 收 光 谱 法 和 火 试 金 法 测 定 的 相 对 标 准 偏 差 分 别 为１．３％～５．９％和０．９１％～
７．８％；加标回收率分别为９３．１％～１００．７％和９４．８％～１０２．２％。结果表明，方法有较好的精密度和准

确度，并且具有较强的实用性。
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０　前言

粗硒［１］，是铜阳极泥与硫酸焙烧 过 程 中 的 一 种

产品，其中不 仅 含 有 大 量 的 硒，同 时 富 含 一 定 量 的

金、银等贵金属。随着粗硒生产工艺的优化和量产，
准确、高效地测定粗硒中的贵金属含量显得尤为重

要，不仅可以指导冶炼生产，同时对粗硒交易具有十

分重要的意义。目前测定贵金属的方法一般采用火

试金法，但是该法操作步骤冗长，且使用氧化铅等有

毒物质，容易造成环境污染［２］。
活性炭 富 集－火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法（ＦＡＡＳ）是

一种常见的金测定方法，该方法简单，快捷，干扰小，
准确度高。本文是采用王水直接溶样，活性炭富集

金，与基体硒分离，灰化后，火焰原子吸收光谱法测

定金量，讨论了称样量、溶样的条件和活性炭灰化程

度对金量测定的影响，并且对火焰原子吸收光谱法



与火试金法测定粗硒中的金做了比较。

１　实验部分

１．１　实验仪器及参数

ＧＢＣ－９３２Ｂ原子吸收光谱仪（澳大利亚ＧＢＣ仪

器公司）。仪器的工作条件如表１。

表１　仪器的工作条件

Ｔａｂｌｅ　１　Ｗｏｒｋｉｎｇ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作条件 参数设置

波长 ２４２．７９ｎｍ
火焰类型 空气－乙炔

乙炔流量 １．２Ｌ／ｍｉｎ
空气流量 ６．０Ｌ／ｍｉｎ

灯电流 ３ｍＡ
燃烧器高度 ６ｍｍ

负高压 ２３９．６Ｖ

１．２　实验试剂

盐酸、硝酸、氟化氢铵、高锰酸 钾、氯 化 钠、硫 脲

（１０ｇ／Ｌ）均为分析纯；实验用水为二次去离子水。
金标准溶液（１ｍｇ／ｍＬ）：用分析天平准确称取

０．１００　０ｇ纯金（９９．９９％），置于２００ｍＬ烧杯中，加

入１０ｍＬ王水，置于电热板上加热，直 至 金 完 全 溶

解，加入１５滴氯化钠溶液（２００ｇ／Ｌ），继续加热至把

酸除干净，再加２ｍＬ浓盐酸，重复操作两次。取下

冷却至室温，将其转入１００ｍＬ容量瓶中，加入２０ｍＬ
浓盐酸，稀释至刻度，摇匀，保存于阴凉处。

纸浆：将定性滤纸泡在水中，揉搓均匀。

１．３　实验方法

称取２～３ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品于１００ｍＬ
烧杯，加入５～１０ｍＬ水润湿，再加入５ｍＬ浓硝酸，
加热，溶解１０ｍｉｎ后再加入１５ｍＬ浓盐酸，盖上表

面皿，继续加热 保 持 微 沸１５～２０ｍｉｎ（视 样 品 的 溶

解难度），将溶液蒸至２０ｍＬ左右时取下烧杯，用去离

子水洗涤杯壁和表面皿，控制溶液总体积约５０ｍＬ，
搅拌使可溶性的盐溶解，将烧杯静置冷却，如果发现

还有不溶物存在，加少许的盐酸即可，待温度冷却至

４０℃时过滤［３－４］。
将带有活动板的吸附柱装在抽滤筒上，倒入滤

纸浆，抽干后厚 度 约 为２～３ｍｍ，再 倒 入 含 有 活 性

炭的纸浆（厚度视待测样品的含金量而定），抽干，在
活性炭纸浆上覆盖一层２ｍｍ厚的滤 纸 浆，用 水 清

洗柱壁２～３次；装上布氏漏斗，在上面铺上一张直

径为７ｃｍ的 滤 纸，再 倒 少 许 纸 浆 于 滤 纸 上，抽 干。
然后将试样溶液与残渣一起倒入漏斗中抽滤，待滤

干后，用温热的盐酸（２％）洗涤烧杯２～３次，再清洗

残渣和滤纸５～６次，拿掉布氏漏斗，用温热的氟化

氢铵（２０ｇ／Ｌ）洗 涤 吸 附 柱３次，再 用 温 热 的 盐 酸

（２％）洗涤３次，最后用温水洗５次至中性，抽干后

取下活性炭 纸 浆 块。将 纸 浆 块 置 于２５ｍＬ的 坩 埚

中，在电炉上灰化至无烟状态，再将坩埚置于７５０℃
的高温炉中灼烧３０ｍｉｎ，至灰化完全。取出冷却，加
入３ｍＬ王水，在电热板上加热溶解，蒸至０．５ｍＬ，待
冷却后转入容量瓶中，容量瓶中预先加入一定量的

硫脲溶液（１０ｇ／Ｌ），使其定容后的硫脲浓度为０．４０

ｇ／Ｌ，用高锰酸钾溶液（５％）定容至刻度［５］。

２　结果与讨论

２．１　称样量的选择

粗硒中主体元素为硒，同时根据试样来源不同会

含有部分铅、铜、硅，这些元素在原子吸收光谱法分析

中几乎不影响结果的测定。影响样品称样量的主要

因素是样品中硒、碳和硫的质量。如果称样量过多，
样品中的硒、碳和硫含量较高，在溶样前必须进行灰

化处理，去除大部分的硒、碳和硫［６］。另外，如果称样

量过多，硒会在吸附的过程中伴随金进入活性碳，虽
然经灰化去除了一部分硒，但溶液中仍然会残留一定

量的硒，在原子吸收光谱法测定时，硒的浓度过高，造
成误差就会变大［７］。因此为了避免过长的实验步骤，

保证结果的准确性，选择称样量在２～３ｇ。

２．２　溶样条件的选择

在溶样过程中，开始加入１５ｍＬ浓硝酸，加热反

应１０ｍｉｎ后，按照１∶１的比例加入１５ｍＬ浓盐酸，样
品溶解缓慢；按照１∶２的比例加入３０ｍＬ浓盐酸，样
品溶解较快，并且可以将样品中的金完全溶出，测定

结果与试金结果一致；当按照１∶３的比例加入４５ｍＬ
浓盐酸时，样品反应剧烈，且造成酸的浪费。因此在

实验过程中采用浓硝酸与浓盐酸的比例为１∶２。

２．３　活性炭灰化程度对结果的影响

取等量的两份试样经炭化后，放入高温炉中不同

的时间，其中一份含有少量的黑块，测定的结果如表２
所示。

表２　活性炭灰化程度对测定结果的影响

Ｔａｂｌｅ　２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ　ｏｆ　ａｓｈｉｎｇ　ｄｅｇｒｅｅ　ｏｆ　ａｃｔｉｖａｔｅｄ　ｃａｒｂｏｎ　ｏｎ

ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ ／（ｇ·ｔ－１）

样品编号 样品测定平均值 未完全灰化测定值 完全灰化测定值

１　 １．１４　 ０．９２　 １．１３
４　 ５０．２７　 ４５．８６　 ５０．０９
６　 １１９．２７　 １０３．１２　 １１８．９１

　　由表２的结果可知，当活性炭未完全灰化，测定

的结果偏低，可能是因为活性炭未完全灰化，在用王
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水溶解过程中不能将金完全溶解，导致结果偏低。

２．４　工作曲线绘制

取１０ｍＬ金 标 准 溶 液，用 盐 酸（２％）定 容 至

１００ｍＬ，质量浓度为１００μｇ／ｍＬ。分别取１．０，２．０，

３．０，４．０ｍＬ的金标准溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入

４ｍＬ硫脲（１０ｇ／Ｌ），用盐酸（２％）稀释至刻度，摇匀

备用，标准溶液的浓度分别为１．００，２．００，３．００，４．００

μｇ／ｍＬ。在选定 的 仪 器 工 作 条 件 下，测 定 金 的 吸 光

度，并绘制工作曲线：Ａ＝０．０４６Ｃ＋０．００２，Ｒ２ ＝１。
测量空白标准溶液１１次，以３倍标准偏差除以工作

曲线斜率求得金的检出限为０．０１ｎｇ／ｍＬ。

２．５　样品测定及精密度实验

用火焰原子吸收光谱法对行业标准起草时应用

的粗硒样品中的金进行了测定，测定结果如表３所

示，行业标准———“火试金法测定粗硒中金量”的验

证结果如表４所示。

表３　原子吸收法对样品测定结果

Ｔａｂｌｅ　３　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｍｅａｓｕｒｅｄ

　　　ｂｙ　ａｔｏｍｉｃ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ／（ｇ·ｔ－１）

样品编号 １＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ６＃

测定结果

１．１４　１４．０１　３０．５３　５０．８５　１１７．３９　１８１．５５
１．０５　１４．４３　３０．１６　５０．９６　１２１．５１　１７８．２７
１．０９　１４．７５　２９．９５　４９．６２　１２０．４２　１８４．６９
０．９９　１４．６８　２９．６３　５１．１３　１２０．６４　１７９．３７

平均值 １．０７　１４．４７　３０．０７　５０．６４　１１９．９９　１８０．９７
标准偏差 ０．０６３　０．３３５　０．３７８　０．６９０　１．７９６　２．８３０

相对标准偏差ＲＳＤ／％ ５．９　 ２．３　 １．３　 １．４　 １．５　 １．６

表４　火试金法对样品测定结果

Ｔａｂｌｅ　４　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ

ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ　ｆｉｒｅ　ａｓｓａｙ ／（ｇ·ｔ－１）

样品编号 １＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ６＃

测定结果

１．０６　１４．２６　３０．１６　５０．６６　１１９．２６　１７７．２６
１．２６　１４．５６　３０．４６　４９．３６　１２２．２６　１８０．５６
１．０９　１５．０６　２９．８６　５０．２６　１１８．１６　１８３．３６
１．１２　１４．７６　２９．９２　５１．６６　１１９．５９　１７８．５３

平均值 １．１３　１４．６６　３０．１０　５０．４９　１１９．８２　１７９．９３
标准偏差 ０．０８８　０．３３７　０．２７３　０．９５４　１．７３９　２．６６１

相对标准偏差ＲＳＤ／％ ７．８　 ２．３　 ０．９１　 １．９　 １．４　 １．５

　　由表３和表４的测定结果可知，原子吸收光谱

法测定金的相对标准偏差在１．３％～５．９％，而火试

金法测 定 金 的 相 对 标 准 偏 差 在０．９１％～７．８％；结

果表明，两种方法测定粗硒中金的标准偏差相当，精
密度均较好，都适用于测定粗硒中的金。

２．６　加标回收实验

用原子吸收光谱法和火试金法分别对３＃，４＃，

５＃ 粗硒样品做加标回收实验结果见表５和表６。

表５　原子吸收光谱法加标回收结果

Ｔａｂｌｅ　５　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｍｅａｓｕｒｅｄ

ｂｙ　ａｔｏｍｉｃ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ／μｇ
样品编号 含量 加入量 测得量 回收率／％

３　 ６３．５
４９　 １０６．４　 ９４．６
１０２　 １５４　 ９３．１

４　 １１７
１０６　 ２１９　 ９８．２
１５４　 ２７１　 １００．７

５　 ２６６
２４８　 ４９８　 ９６．９
２９７　 ５４９　 ９７．５

表６　火试金法加标回收结果

Ｔａｂｌｅ　６　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｂｙ
ｆｉｒｅ　ａｓｓａｙ ／μｇ

样品编号 含量 加入量 测得量 回收率／％

３　 ３０１
２８７　 ５６５　 ９６．１
３２６　 ６４１　 １０２．２

４　 ５０５
４９４　 ９５６　 ９５．７
６１２　 １　０５９　 ９４．８

５　 １　１９８
１　０５４　 ２　２７６　 １０１．１
１　３６８　 ２　５０２　 ９７．５

　　从表５，６中可以看出，原子吸收法测定的金的

加标回 收 率 为９３．１％～１００．７％，而 火 试 金 法 测 定

金的加 标 回 收 率 为９４．８％～１０２．２％，两 种 方 法 的

加标回收实验满足测定金的要求，测定结果均准确

可靠。因此，用火 焰 原 子 吸 收 法 可 以 准 确 高 效 地 测

定出粗硒中的金量，并且该法具有仪器应用普遍，操
作简单，环保等优点。

３　结语

样品采用王水直接溶样，活性炭富集金，然后采

用火焰原子吸收光谱法测定粗硒中的金，实验讨论

了影响测定粗硒中金量的各项因素，通过比较选择

最佳的测定条件。并且对原子吸收光谱法与火试金

法测定粗硒中的金做了比较。结果表明，火焰原子

吸收光谱法测定粗硒中的金量，操作方法简单，精密

度和准确度较好，有较强的实用性。

参考文献

［１］奚英洲 ．粗硒 的 生 产 实 践 及 影 响 因 素［Ｊ］．有 色 矿 冶，
２００９，２５（４）：３２－３４．

［２］冯 振 华 ．火 试 金 富 集－ＩＣＰ－ＡＥＳ法 测 定 锡 阳 极 泥 中 的
铂、钯［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１３，３（增刊）：９７－９９．

［３］葛艳梅 ．王水溶样－火焰 原 子 吸 收 光 谱 法 直 接 测 定 高 品
位金矿石的金量［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，３３（４）：４９１－４９６．

［４］程文翠，胡艳巧，刘爱琴，等 ．一次溶矿、两种方法联用测定
地质样品中的金［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１４，４（１）：３７－４０．

［５］蔡树型，黄 超 ．贵 金 属 分 析［Ｍ］．北 京：冶 金 工 业 出 版
社，１９８４：１３９－１４５．

［６］马丽丽 ．火焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测 定 矿 石 中 的 金 及 影 响
因素探讨［Ｊ］．当代化工，２０１２，４１（５）：６５７－６５８．

［７］王皓莹，袁玉霞，陈殿耿，等 ．火试金法测定铋渣料中高
品位金银含量［Ｊ］．矿冶，２０１２，２１（３）：１００－１０２．

９６第２期　 　　　　　　刘秋波等：活性炭吸附－火焰原子吸收光谱法测定粗硒中的金


