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1 引 言

铋和锑是金锭中的主要杂质元素,依据国家金锭标准[ 1] ,铋和锑是必检项目。测试铋和锑的国家标准方法[ 2]不可同

时测定,且检出限太高, 对于高纯金锭无法做到精确测定。氢化物发生-原子荧光光谱法具有灵敏度高、检出限低、仪器

相对便宜的优点,已广泛应用于冶金、地质和生物样品分析[ 3, 4]。本研究采用乙酸乙酯萃取-氢化物发生-原子荧光光谱

法同时测定金锭中锑和铋的含量,检出限低, 完全满足高纯金锭中铋和锑的含量分析。采用本方法对本公司高纯金锭样

品进行加标回收实验,其结果与国家标准方法吻合。

2 实验部分

2. 1 仪器与试剂 AFS-2300E 氢化物发生-非色散型原子荧光光度计(北京科创海光公司) ;铋和锑硒高性能空心阴极灯

(北京有色金属研究总院 )。1000 mg/ L 铋和锑标准储备液(国家标准物质研究中心) ; 乙酸乙酯; 稀王水( H NO 3-HC-l

H2O, 1 3 3, V / V ) ; H Cl, HNO3 , 酒石酸为优级纯, 500 g/ L 酒石酸溶液(预先净化) ;硫脲-抗坏血酸溶液: 分别称取 5. 0

g硫脲和 5. 0 g 抗坏血酸, 溶于 100 mL 水中, 混匀,现用现配; KBH4 溶液: 称取 2 g NaOH 溶于水, 溶解后加入 8. 0 g

KBH4 , 加水稀释至 400 mL ; 其它试剂均为分析纯。实验用水为去离子水。

2. 2 实验方法 称取 1. 000 g 金锭样品于 100 mL 烧杯中,加 12 mL 稀王水,盖上表面皿, 低温加热使试料完全分解, 低

温蒸发至试液颜色呈棕褐色(冷却后不能析出单体金) ,打开表皿挥发氮的氧化物, 冷确至室温。加 1 mL 酒石酸溶液,

冷却至室温。用去离子水将试液移入 125 mL分液漏斗中,加 25 mL 乙酸乙脂,振荡 0. 5 min,静置分层, 水相放入烧杯

中(有机相另存供回收)。再将水相移入 125 mL 分液漏斗中, 加 20 mL 乙酸乙脂, 振荡 30 s,静置分层,水相合并于烧杯

中,将试液蒸发至 5 mL 左右,移入 25 mL 容量瓶中定容,摇匀。同时做空白实验。在选定的仪器工作条件下测定,根据

待测元素锑和铋的含量移取相应体积的溶液至 25 mL 比色管, 分别加入 4 mL 硫脲-抗坏血酸溶液和 2 mL H Cl, 定容。

30 min 后,用 AFS 按选定的仪器条件和编好的程序与标准系列同时测定。在原子荧光光谱仪上, 测量被测元素的谱线

强度,扣除空白值, 从工作曲线上确定被测元素的质量浓度。

2. 3 仪器工作条件的选择 通过实验优化了仪器的工作条件, 主要工作参数如下: 炉温 200 , 载气流量 400 mL / min,

屏蔽气流量 900 mL / min, 延迟时间 1 s,读数时间 12 s; Bi和 Sb 的灯电流分别为 50 和 45 mA。

图 1 金含量对 Sb和 Bi的影响

Fig. 1 Influen ce of gold con cent rat ion on determination of Sb

and Bi

2. 4 工作曲线的绘制 分别移取适量 Sb 和 Bi标准贮存溶

液,逐步稀释, 配制成 8% H Cl ( V / V ) , 硫脲-抗坏血酸溶液浓

度为 15% ( V / V )的 0. 00, 1. 00, 2. 00, 4. 00, 8. 00 和 10. 00 m

g/ L 的 Sb 和 Bi混合标准溶液。在与试料测定相同条件下,

测量标准溶液中各元素的吸光度。以各被测元素的质量浓度

为横坐标,吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

3 结果与讨论

3. 1 Au残留量对 Sb和 Bi的影响 在 2 mg/ L Sb和 Bi的标

准溶液中加入不同量的 Au, 其它实验条件不变, 测定 Sb 和

Bi的荧光强度,结果见图 1。图 1 表明,金残留量对铋的影响

较大;金残留量小于 1 mg/ L 时,对铋和锑的测定无影响。实

验表明, 样品经处理分离后, 分液体积按照 1 mL 计算,金残

留小于 1 mg / L , 因此残留金不干扰 Sb 和 Bi的测定。



3. 2 检出限、精密度和标准加入回收率 以空白溶液 11次测定值的 3倍标准偏差所对应的质量浓度, 分液体积 1 mL,

计算出 Bi和 Sb 的检出限分别为 5. 3 和 0. 5 mg / L , 方法的检出限分别为 0. 13 mg/ kg和 0. 012 mg/ kg, 精密度分别为 1.

2%和0. 6% 。将适量的标准溶液加入到纯度为 99. 99% 的金锭样品中 ,再用乙酸乙脂萃取 Au 后检测。结果见表 1。

表 1 加标回收率

Table 1 Recover y of standard addition

原样品液含量
Original conten t

( mg/ L)

Bi

加入量
Added
( mg/ L)

测定值
Total found
( mg/ L)

回收率
Recovery
( % )

S b

加入量
Added
( mg/ L)

测定值
Total found
( mg/ L)

回收率
Recover y
( % )

1. 0 1. 00 1. 92 92 1. 00 1. 97 97

1. 0 2. 00 2. 94 94 2. 00 2. 93 93

1. 0 4. 00 4. 96 96 4. 00 4. 94 94

3. 3 不同实验方法比对 本方法与普遍采用的国家标准方法[ 2]进行比对, 结果完全一致。但本方法检出限更低,结果

见表 2。本方法已在陕西黄金集团西安秦金有限公司得到了实际应用,效果良好。

表 2 不同方法的对比

Table 2 Analy tical results by different methods

样品
S am ple

方法
M ethod

测定值 Found
( mg/ kg)

Bi Sb

样品
Sam ple

方法
Method

测定值 Found
( mg/ kg)

Bi Sb

样品
Sample

方法
Meth od

测定值 Found
( mg/ kg)

Bi Sb

QJ10B- 003
Ⅰ

Ⅱ

2. 5

5

2. 2

5
QJ10B-004

Ⅰ

Ⅱ

2. 1

5

2. 6

5
Q J10B-005

Ⅰ

Ⅱ

2. 3

5

2. 4

5

Ⅰ: 本方法( T he presen t method) ;Ⅱ: 国家标准方法( Chinese nat ional s tandard method)。
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Fluorescence spectrometry

NI Ying- Rui* 1, 2, LI Zhong-Xi1, 2, LI H a-i T ao1, 2 , M IN Ding-Ding1

1 ( X i an Qinj ing L imi ted L iabi li t y Comp any of S hannxi Gold Grop , X i an 710054)

2( N or thw est N onf er rous Geolog ical Resear ch I nsti tu te , X i an 710054)

Abstract A method was pr oposed for the simultaneous determination of ant imony and bismuth in gold ingo ts by ethyl

acetate ex traction-hydride generation-atom fluo rescence spectr ometry . T he detect ion limit o f the method for bismuth and

antimony was 0. 13 and 0. 012 mg / kg , respectively , the r ecovery r ate w as 92% - 97% and the relat ive st andard deviat ions

were below 1. 2% . The results indicat ed that the method is accurate w ith low detection limit. The analytica l results wer e

quite consistent w ith those by national standards method.
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