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火焰原子吸收光谱法测定铜原尾矿中的铅
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摘　要　铜原尾矿中硅含量较高，针对这一特性，提 出 了 试 样 采 用 饱 和 氟 化 氢 铵、盐 酸、硝 酸 溶 解，在 硝

酸（５％）介质中，于原子吸收光谱仪上，使 用 空 气－乙 炔 火 焰 进 行 铅 的 测 定，建 立 了 铜 原 尾 矿 中 铅 的 测 定

方法。研究结果表明铅的质量浓度在０．５～３μｇ／ｍＬ范 围 内 与 吸 光 度Ａ有 良 好 的 线 性 关 系，方 法 的 相

对标准偏差０．９２％～２．４％，加标回收率９６．０％～１０６．０％，方法以３倍的空白溶液１１次测定值的标准

偏差作为检出限，检出限为０．０８μｇ／ｍＬ，方法准确、可靠。
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０　前言

铅，一种金属元素，可用作耐硫酸腐蚀、防 丙 种

射线、蓄电池等的材料，其合金可作铅字、轴承、电缆

包皮等之用，还可做体育运动器材铅球，应用广泛。
它在铜原尾矿中存在，原矿中铅对铜的浮选以

及铜精矿品质会产生影响，尾矿中铅的含量将会影

响环评，因此对铜原尾矿中铅的测定十分重要。铅

的测定有多种方法［１－４］，对于铜原尾矿中铅的测定未

见报道。针对铜原尾矿中硅含量较高的特性进行了

铅测定的研究。采用以饱和氟化氢铵、盐酸、硝酸溶

样，在硝酸（５％）介质中用原子吸收光谱法测定铅的

含量，测定范围：０．００１％～１．０％。该方法简捷易操

作，准确度高，精密度好，可用于生产样品的测定。

１　实验部分

１．１　主要试剂

盐酸、硝酸、硝酸、高氯酸、氟化氢铵（饱和溶液）



均为分析纯，实验用水为二次去离子水。

铅标 准 储 备 溶 液（１ｍｇ／ｍＬ）：称 取０．１００　０ｇ
金属铅（９９．９９％）置于２５０ｍＬ烧杯中，沿杯壁加入

２０ｍＬ硝酸（１＋１），盖上表皿低温加热溶解，用水冲

洗表皿，移入１００ｍＬ容 量 瓶 中，用 水 稀 释 至 刻 度，

混匀。

铅标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）：移取１０．００ｍＬ铅标

准储备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入５ｍＬ硝酸用

水稀释至刻度，混匀。

１．２　仪器及其工作条件

Ｓ４型原子吸收光谱仪（美国热电公司），附铅空

心阴极灯，其工作最佳条件见表１。

特征浓度：在与测定溶液的基体相一致的溶液

中，Ｐｂ的特征浓度应不大于０．０８９μｇ／ｍＬ。

精密度：用最高浓度的标准溶液测定其１０次吸

光度，其 标 准 偏 差 应 不 超 过 平 均 吸 光 度 的１．０％。

用最低浓度的标准溶液（不是“零”浓度的标准溶液）

测定其１０次吸光度，其标准偏差应不超过最高标准

溶液吸光度的０．５％。

工作曲线线性：将工作曲线按浓度等分成五段，

最高段的吸 光 度 差 值 与 最 低 段 的 吸 光 度 的 差 值 之

比，应不小于０．８。

表１　仪器工作条件

Ｔａｂｌｅ　１　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ　ｏｐｅｒａｔｉｏｎ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

测量元素 波长／ｎｍ 灯电流／ｍＡ 燃烧器高度／ｍｍ 狭缝宽度／ｎｍ 乙炔流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

Ｐｂ　 ２１７．０　 ７　 ７．０　 ０．５　 １．１

１．３　实验方法

移 取 铅 标 准 溶 液０，０．５０，１．００，１．５０，２．００，

２．５０，３．００ｍＬ于一组１００ｍＬ容量瓶中，加入１０ｍＬ
硝酸（１＋１），以 水 稀 释 至 刻 度，混 匀。此 系 列 铅 标

准溶液的浓 度 为０，０．５０，１．００，１．５０，２．００，２．５０，

３．００μｇ／ｍＬ。

在与试料溶液测定相同的条件下，以“零”浓度

标准溶液调零，测量标准溶液的吸光度。以吸光度

为纵坐标，以被测元素浓度为横坐标，分别绘制铅的

工作曲线。

２　结果与讨论

２．１　介质的选择

分别移取２．００ｍＬ铅标准溶液放于一组１００ｍＬ
容量瓶中，每组分别加入不同的介质盐酸（１＋９）、硝

酸（１＋９）、硫酸（１＋９）、王水（１＋９）中，按实验方法，

在选定的最佳仪器条件下测量铅的吸光度值，结果

见表２。

表２　不同介质对铅吸光度的影响

Ｔａｂｌｅ　２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｍｅｄｉｕｍ　ｏｎ　ｌｅａｄ　ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ

介质 ＨＣｌ　 ＨＮＯ３ Ｈ２ＳＯ４ 王水

０．１２６　 ０．１３５　 ０．２０４　 ０．１２９

０．１２６　 ０．１３４　 ０．２０６　 ０．１２９
铅的吸光度 ０．１２７　 ０．１３５　 ０．２０５　 ０．１２９

０．１２８　 ０．１３３　 ０．２００　 ０．１２７

０．１２７　 ０．１３５　 ０．２０７　 ０．１２８

　　由表２可见，介质为盐酸和王水时，铅的吸光度

值较低；介质为硫酸时，铅的吸光度较高，但硫酸粘

度大；介质为硝酸时，铅的吸光度值较高且稳定。所

以实验选择硝酸（１＋９）为测定介质。

２．２　酸度的选择

分别移取２．００ｍＬ铅标准溶液于一组１００ｍＬ
容量瓶中，分别加入３，５，１０ｍＬ硝 酸，用 水 稀 释 至

刻度，混匀。测量铅的吸光度值，结果见表３。

表３　硝酸浓度对铅吸光度的影响

Ｔａｂｌｅ　３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ　ｏｆ　ｎｉｔｒａｔｅ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

ｏｎ　ｌｅａｄ　ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ

硝酸浓度 ３＋９７　 ５＋９５　 １０＋９０

０．１３３　 ０．１３３　 ０．１３３
铅的吸光度（２μｇ／ｍＬ） ０．１３２　 ０．１３２　 ０．１３４

０．１３３　 ０．１３３　 ０．１３５

　　由表３可见，硝酸浓度在３％～１０％（Ｖ／Ｖ），铅的

吸光度值均比较稳定，实验选用硝酸（５％）为介质。

２．３　共存元素干扰实验

分别移取１．００，２．００ｍＬ铅标准溶液置于两组

１００ｍＬ的容量瓶中，加入一定量的共存元素于各容

量瓶中，加入５ｍＬ硝酸，用水稀释至刻度，混匀。按

实验方法及选定的仪器工作条件进行测定铅的吸光

度值，结果表明Ｃｕ（６ｍｇ），Ａｓ（０．５ｍｇ），Ｎｉ（１０μｇ），

Ｚｎ（５ｍｇ），ＭｇＯ（５ｍｇ），Ｃｄ（１００μｇ），Ｆｅ（１５０ｍｇ），

Ｍｏ（３０μｇ），Ｃｏ（２５μｇ），Ｍｎ（１００μｇ）的 共 存 元 素 不

影响铅的测定。
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２．４　溶样方法的选择

２．４．１　ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ 溶解

分别称取３个试样（精确至０．０００　１ｇ）于 不 同

的烧杯中（随同试样做空白实验），以少量水润湿试

样，加入１０ｍＬ盐酸，盖上表面皿，煮沸３～５ｍｉｎ，

取下稍冷，加入１０ｍＬ硝酸，盖上表面皿，加热至近

干，取下冷却。加入１０ｍＬ硝酸（１＋１），用水 吹 洗

表皿及杯壁，加热至沸。冷却后将试液移入１００ｍＬ
容量瓶，以水稀释至刻度，混匀。移取２０ｍＬ　５＃ 试

样于１００ｍＬ容量瓶中并补加适量的硝酸使酸浓度

与标准溶液一致，用水定容至刻度，混匀。

２．４．２　ＮＨ４ＨＦ２＋ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ 溶解

分别称取３个试样（精确至０．０００　１ｇ）于 不 同

的聚四氟乙烯烧杯中（随同试样做空白实验），以少

量水润湿试样，加入３～５ｍＬ饱和氟化氢铵，于 电

热板低温处微微加热，取下加入１０ｍＬ浓 盐 酸，煮

沸３～５ｍｉｎ，取下加入１０ｍＬ浓硝酸，低温加热蒸

至近干。加入１０ｍＬ硝酸（１＋１），用水吹洗表皿及

杯壁，加热至 沸。冷 却 后 将 试 液 移 入１００ｍＬ容 量

瓶，以水稀释至刻度，混匀。移取２０ｍＬ　５＃ 试样于

１００ｍＬ容量瓶中并补加适量的硝酸使酸浓度与标

准溶液一致，用水定容至刻度，混匀。

将上述两种方法分解的试样溶液，在原子吸收

光谱仪上按选定的工作条件与标准系列溶液同时测

定铅的吸光度，减去随同试样空白实验溶液的吸光

度，由线性回归方程式计算出试样中铅含量，结果见

表４。

表４　不同试剂溶解测定铅含量

Ｔａｂｌｅ　４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　Ｐｂ

ｃｏｎｔｅｎｔ　ｂｙ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｒｅａｇｅｎｔｓ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ／％

样品编号 ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ ＮＨ４ＨＦ２＋ＨＣｌ＋ＨＮＯ３
１＃（０．５ｇ）０．０００　６　０．０００　７　０．０００　９　０．００１　７　０．００１　６　０．００１　７
２＃（０．５ｇ）０．００８　６　０．００８　８　０．００８　２　０．００９　７　０．００９　７　０．０１０　０
５＃（０．１ｇ） ０．３０３　 ０．３３４　 ０．３４０　 ０．３５５　 ０．３５４　 ０．３５７

　　由表４可见，在 ＮＨ４ＨＦ２＋ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ 溶解

时，试样的 溶 解 效 果 最 好，故 实 验 选 择 ＮＨ４ＨＦ２＋
ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ 溶解试样。

２．５　称样量的选择

实验选择的称样量见表５。

３　精密度实验

按实验方法分别称取０．５ｇ（精确至０．０００　１ｇ）

２＃，４＃，６＃，７＃试样各１１份（随同试料做空白实验），

按照试样分析步骤进行分解、测定。结果见表６。

表５　样品的称样量及分取量

Ｔａｂｌｅ　５　Ｔｈｅ　ｍａｓｓ　ａｎｄ　ｄｏｓａｇｅ　ｏｆ　ｓａｍｐｌｅ

铅量／％ 试料量／ｇ
分取试液

体积／ｍＬ

硝酸（１＋１）补

加量／ｍＬ

≤０．０１　 ０．５

≥０．０１～０．２０　 ０．２

≥０．２０～０．５０　 ０．１　 ２０．００　 ８

≥０．５０　 ０．１　 １０．００　 ９

表６　精密度实验

Ｔａｂｌｅ　６　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝１１） ／％

样品编号 测定值 平均值 标准偏差 ＲＳＤ

２＃
０．００９９　０．００９７　０．００９７　０．００９７
０．０１０　０．０１００　０．０１００　０．００９６
０．０１０　０．００９４　０．００９４

０．００９８　０．０００２３　 ２．４

４＃
０．１３０　 ０．１３３　 ０．１３２　 ０．１３２
０．１３２　 ０．１３３　 ０．１３３　 ０．１３２
０．１３０　 ０．１３３　 ０．１２９

０．１３２　０．００１４　 １．１

６＃
０．５５８　 ０．５５７　 ０．５５２　 ０．５５３
０．５６８　 ０．５７７　 ０．５７４　 ０．５７７
０．５６２　 ０．５７０　 ０．５６６

０．５６６　０．００９６　 １．７

７＃
０．９２４　 ０．９１６　 ０．９０８　 ０．９２５
０．９１６　 ０．９０６　 ０．９０６　 ０．９２８
０．９０８　 ０．９１０　 ０．９２４

０．９１６　０．００８４　 ０．９２

　　实 验 表 明 该 方 法 相 对 标 准 偏 差 在０．９２％～
２．４％，精密度较好。

４　方法加标回收实验

为了考 察 方 法 的 准 确 度，分 别 称 取 不 同 量 的

２＃，４＃，６＃ 样 品，并 在 其 中 加 入 不 同 量 的 铅 标 准 溶

液，按实验方法进行分解试样，测定结果见表７。

表７　加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　７　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／μｇ
样品编号 称样量／ｇ样品含铅量 加入铅量 测得铅量 回收率／％

２＃ ０．５００１　 ４９．０１　 ５０．００　 ９７．００　 ９６．０

４＃ ０．２００３　 ２６４．４　 ３００．０　 ５８２．３　 １０６．０

６＃ ０．１００１　 ５６６．６　 ６００．０　 １１７７．３　 １０１．８

　　 实 验 表 明 该 方 法 加 标 回 收 率 在 ９６．０％ ～
１０６．０％，方法准确可靠。

５　结语

本方法 解 决 了 样 品 中 硅 含 量 高，会 包 裹 样 品

而导致样品分解 不 完 全 的 现 象。铜 原 矿 和 尾 矿 中

铅试样经过饱和 氟 化 氢 铵、盐 酸、硝 酸 分 解 效 果 较

好；试样在硝 酸 介 质 中，使 用 空 气－乙 炔 火 焰，于 原

子吸收光谱仪波长２１７．０ｎｍ处 测 量 铅 的 吸 光 度，
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方法准确、干扰少、易 操 作、重 复 性 好；方 法 的 加 标

回收率在９６．０～１０６．０％，方 法 的 准 确 度 较 高；方

法 的 相 对 标 准 偏 差０．９２％～２．４％，精 密 度 较 高；
适用于测定铜原矿和尾矿中０．００１％～１．０％的 铅

含量。
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