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火试金－原子吸收光谱法测定锡阳极泥中金、银含量
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摘　要　锡阳极泥是锡冶炼过程中的一种中间产物，其中含有大量的金、银等贵金属。准确测定锡阳极

泥中金、银含量有很重要的现实意义。采用火试金法 能 实 现 锡 阳 极 泥 中 金、银 含 量 的 连 续 测 定，方 法 准

确度高，精密度好，金、银回收率在９７．４６％～１０１．６６％，能很好地满足锡阳极泥中高品位金、银的测定。
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０　引言

锡阳极是锡冶炼过程中的一种中间产物，其中

含有大量的金银等贵金属［１］，也是回收冶炼金、银的

重要原料之一。随着有色行业的发展，锡阳极泥作

为一种重要的冶炼原材料，其交易量正在逐渐增多。
准确测定锡阳极泥中金、银的含量，就有很重要的现

实意义。因锡阳极泥中含有大量火试金重量法测定

的干扰元素，常见火试金重量法无法准确测定其金、
银含量［２］。经研究发现，采用原子吸收光谱 法 测 定

合粒中的铋量，解决了样品中的铋对火试金重量法

测定银量时的影响，通过采用火焰原子吸收光谱法

测定金量，避免了锡阳极泥中微量铂族贵金属在重

量法测金量时的干扰，实现了火试金法对锡阳极泥

中金、银含量的准确测定。

１　实验部分

１．１　主要仪器与试剂

超微量电子天平（０．００１ｍｇ）；ＧＢＣ９３２Ｂ原子吸

收光谱仪（澳 大 利 亚 ＧＢＣ公 司）；４＃ 黏 土 坩 埚 及 镁

砂灰皿。
盐酸、硝酸均为分析纯试剂；实验用水为二次去



离子水。
金标准溶 液（１００μｇ／ｍＬ）：由 金 标 准 储 备 溶 液

（１　０００μｇ／ｍＬ，购自国家有色金属及电子材料分析

测试）稀释配制而成。
铋标准溶 液（１００μｇ／ｍＬ）：由 铋 标 准 储 备 溶 液

（１　０００μｇ／ｍＬ，购自国家有色金属及电子材料分析

测试）稀释配制而成。

１．２　实验方法

１．２．１　银量的测定

称取２．０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品，采用与文

献［３］相同的配料，进行熔炼、灰吹、分金、二次试金补

正分析与氧化铅空白试验。分金时保留分金溶液于

烧杯中，加 入１０ｍＬ盐 酸，低 温 加 热，待 沉 淀 固 化

后，冷却，转入１００ｍＬ容 量 瓶 中，以 水 定 容，摇 匀，
静置至 溶 液 澄 清。于 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 仪２２３．１
ｎｍ波长下测定铋的浓度。合粒质量减去金的质量

和残留的铋的质量即为样品中所含银的量。

１．２．２　金的测定

在金粒中加１０ｍＬ王水，电炉上加热５ｍｉｎ，待金

溶解后，冷却，以水定容于１００ｍＬ的容量瓶中，于火焰

原子吸收光谱仪２４２．８ｎｍ波长下测定金的浓度。

１．２．３　分析结果计算

按式（１），（２）计 算 金、银 的 含 量（ｗＡｕ，ｗＡｇ），以

ｇ／ｔ表示：

ｗＡｕ＝
ｍ３＋ｍ６－ｍ８

ｍ１
（１）

ｗＡｇ　＝
（ｍ２－ｍ３－ｍ５）＋（ｍ４－ｍ６）－ｍ７

ｍ１
（２）

式中　ｍ２，ｍ４，ｍ７———分别为主量分析、补正分析合

粒质量以及所用氧化铅中银的质量，μｇ；

ｍ３，ｍ６，ｍ８———分别为主量分析、补正分析和所

用氧化铅中金的质量，μｇ；

ｍ５———铋残留量，μｇ；

ｍ１———试料的质量，ｇ。

２　结果与讨论

２．１　锡、锑、铜对测定的影响

锡阳极泥中主要含有大量的锡，含量在３０％以

上，还有１０％左右的锑、铜、铋等元素。在铅试金的

条件下，试样中的锡不易被还原成金属，但因锡易溶

于铅，所以一部分锡会进入铅扣中。在灰吹时，铅扣

中的锡很快被氧化成二氧化锡、若大量二氧化锡的存

在，会形成一层不溶性的锡酸铅的黄色浮渣，盖住融

铅表面，使灰吹停止。为了验证锡的影响可称取一定

量的银于３０ｇ铅皮中，加入４ｇ金属锡，进行灰吹，结
果表明，３０ｇ的铅扣中，４ｇ锡，不影响灰吹的进行。

锑和铅在液体时能相互溶解，因而铅扣中可能

还有部分锑。少量的锑在灰吹时形成三氧化二锑，
一部分变成气体，一部分和氧化铅被灰皿吸收，不影

响结果的测定。
铜在熔炼造渣时，比铅容易被还原，若样品中铜

含量较高，铅扣中会含有一定量的铜，铜在灰吹时会

使熔铅的表面张力减小，影响金、银灰吹时的损失。
为了确定铜在灰吹时对金银损失的影响，分别称取

１．０，１．５，２．０，２．５ｇ高纯铜及５０ｍｇ银，６ｍｇ金，包
入３０ｇ的铅 箔 中，进 行 灰 吹。合 粒 分 金 后，测 得 金

银含量见表１。

表１　铜对金、银灰吹的影响

Ｔａｂｌｅ１　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｏｎ　Ｓｉｌｖｅｒ　ａｎｄ　ｇｏｌｄ－ｃｕｐｅｌｌａｔｉｏｎ ／μｇ

铜质量／ｇ
加入银的

质量

加入金的

质量
合粒质量

测得金

质量

测得银

质量
金回收率／％ 银回收率／％

０　 ５３　０１０　 ６　４６３　 ５９　４５６　 ６　４６１　 ５２　９９５　 ９９．９７　 ９９．９７

１．０　 ５３　６９３　 ６　９３２　 ６０　０２４　 ６　９２８　 ５３　０９６　 ９９．９４　 ９８．８９

１．５　 ５０　５６３　 ６　４６０　 ５６　２０４　 ６　４５６　 ４９　７４８　 ９９．９３　 ９８．３９

２．０　 ５１　３３６　 ６　５６４ ＋

２．５　 ５３　９５２　 ６　０４８ ＋

　　注：表中“＋”表示不能灰吹

　　在能进行正常灰吹时，铜对金、银灰吹的影响很

小，能满足分析的要求。

实验选择称取２．０ｇ左右的样品，控制了 样 品

中锡、铜、锑的总量，在此条件下，锡、铜、锑均不影响

金、银的分析测定。

２．２　铋的干扰与消除

在 用 传 统 火 试 金 重 量 法 测 定 锡 阳 极 泥 中 银 量

时，合粒不正常，包含有其它杂质，测定值比实际值

偏高。经研究发现，锡阳极泥合粒中包含的主要杂

质为铋。铋在火试金熔炼造渣过程中，同铅、金、银
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一起被还原，富集于铅扣中。灰吹过程中，铋的氧化

过程后于铅，铅被氧化成氧化铅，被灰皿吸收后，部

分铋不会被氧化，会同金、银一起形成合粒［４］。这就

造成了在用传统重量法测定锡阳极泥中银量时结果

偏高的现象。实验采用保留分金溶液，用原子吸收

光谱法准确测定分金溶液中铋的量，从而解决了铋

的干扰问题。

２．３　共存元素对测定铋的影响

合粒经硝酸溶解，分金溶液只含有银和铋，银经

氯化银沉淀，溶液中残留的共存元素只有少量的银。
在测定铋量时，可只考虑少量银的影响。经实验表

明，当溶液中的银含量小于１００ｍｇ／Ｌ时，对铋的测

定没有影响。

２．４　铂族贵金属元素对金测定的影响

锡阳极泥根据生产来源不同，有的阳极泥中会有

少量的铂等其它贵金属元素。这些贵金属元素富集

于铅扣中，灰吹存于合粒［５］，硝酸溶解银后，铂等贵金

属和金一样，不被溶解，采用传统重量法测定金时，对
金的测定结果是正干扰。为了消除铂等贵金属元素

的影响，同时根据锡阳极泥中金含量普遍不高的特

性，金的测定采用火焰原子吸收光谱法，在金的波长

２４２．８ｎｍ处，微量的铂族元素不影响金的测定。

２．５　精密度与准确度实验

取已认证过的锡阳极泥样品，已知其中金、银含

量（金含量１１．２２ｇ／ｔ，银含量５　５０６ｇ／ｔ），分别做方

法加标回收实验与重复性实验。结果见表２、表３。

表２　方法加标回收率

Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／μｇ
加入银质量 加入金质量 样品中银质量 样品中金质量 测得银质量 测定金质量 银回收率／％ 金回收率／％
２０　０４２　 １００　 １１　０１２　 ２２．４４　 ３０　９６７　 １１９．９　 ９９．５７　 ９７．４６
３０　１０９　 ２００　 １１　０１２　 ２２．４４　 ４１　６２２　 ２２４．７　 １０１．６６　 １０１．１３

表３　精密度实验

Ｔａｂｌｅ　３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／μｇ
主量分析 补正分析 氧化铅中 银的测定 金的测定

合粒

质量
金质量

合粒

质量
金质量

铋残

留量
银质量 金质量

含量／
（ｇ·ｔ－１）

平均值／
（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

含量／
（ｇ·ｔ－１）

平均值／
（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％
１１　２６２　 ２０．４２　 ２２１　 ０．８０　 ３４６　 ５０　 ０．１０　 ５　５３３　 １０．５６
１０　９１６　 ２２．９３　 ２４２　 ０．８５　 ２２８　 ５０　 ０．１０　 ５　４２８　 ５　５０６　 １．３　 １１．８４　 １１．２２　 ５．７
１１　２１９　 ２１．５７　 ２３６　 １．０５　 ２６８　 ５０　 ０．１０　 ５　５５７　 １１．２６

３　结论

通过控制样品称样量，避免了铜、锡、锑 等 元 素

的干扰；采用测定分金溶液中残留铋量，剔除了样品

中铋对银测定的影响；金量的测定采用了原子吸收

光谱法，避免了微量铂族元素在重量法时对金的正

干扰，实现了火试金法对锡阳极泥中金、银量的连续

测定。方 法 中 金、银 加 标 回 收 率 分 别 在９７．４６％～
１０１．１３％和９９．５７％～１０１．６６％，精密度好，适合于

锡阳极泥中银含量１　０００～１０　０００ｇ／ｔ，金含量５．００～
５００ｇ／ｔ的测定，可作为行业标准方法进行推广。
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