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摘　要　主要研究了铅精矿特别是高铅矿中金 的 溶 解、富 集 分 离，吸 附 富 集 条 件、解 吸 条 件。通 过 用 泡

沫塑料富集，原子吸收光谱法测定铅 精 矿 中 的 金，测 定 方 法 的 相 对 标 准 偏 差 小 于５％，准 确 度 满 足 生 产

需求。泡沫塑料富集分离金操作简便，无需特殊装置，可达到分离的目的，且选择性高，在保证分析结果

质量的基础上加快了分析速度、降低了分析成本。
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０　引言

金的测定分析方法主要有：火试金法、原子吸收

光谱法和分光光度法［１－２］。火试金法 主 要 测 定 样 品

含金量较高的试样，低含量的金主要用原子吸收光

谱法测定，其中微量金的测定还需要富集后才能测

定。金 的 富 集 主 要 有 活 性 炭 富 集 和 泡 沫 塑 料 富

集［３－５］。活性炭富集要用抽滤吸附装置，要制作吸附

柱，吸附柱制作的好坏直接影响到吸附效果，从而使

结果不稳定；而泡沫塑料吸附，硫脲－盐酸溶液解吸，
原子吸收光谱法测定方法简单，结果也比较稳定［６］，

此类方法 的 文 章 也 很 多。但 我 们 在 分 析 工 作 中 发

现，对于铅含量 大 于７０％的 高 铅 铅 精 矿，金 的 分 析

结果普遍偏低，可能是铅的含量高，泡沫塑料对金的

吸附产生了影响，造成结果偏低。为此，实验做了改

进，分析结果的一致性和准确性大大提高，达到了预

期的效果，满足了生产的需要。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

瑞利 ＷＦＸ－１１０Ｂ型原子吸收光谱仪（北京瑞利

分析 仪 器 公 司）；聚 氨 脂 泡 沫 塑 料 （２．５ｃｍ×



２．５ｃｍ×０．５ｃｍ）。
金标 准 储 备 溶 液（１ｍｇ／ｍＬ）：称 取０．５００　０ｇ

纯金（９９．９９％）置于１００ｍＬ烧杯中，加入１０ｍＬ王

水，在电热板上加 热 溶 解 完 全 后，加 入５滴 氯 化 钠

溶液（２００ｇ／Ｌ），于水浴上 蒸 干，加２ｍＬ盐 酸 蒸 发

至干（重复３次），加 入１０ｍＬ盐 酸，温 热 溶 解 后，
移入５００ｍＬ容量瓶中，加４０ｍＬ盐酸，加水定容，
摇匀。

金标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）：移取１０ｍＬ金标准

储备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入９ｍＬ盐酸，以

水定容，摇匀。

１．２　仪器工作条件

仪器的主 要 工 作 条 件：分 析 用 波 长２４２．８ｎｍ，
光谱通 带 宽０．４ｎｍ，灯 电 流４ｍＡ，燃 烧 器 高 度６
ｍｍ，乙炔压力０．１ＭＰａ，乙炔流量０．８Ｌ／ｍｉｎ，空气

压力０．２２ＭＰａ，空气流量５Ｌ／ｍｉｎ。

１．３　实验方法

称取５．０～１０．０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品于瓷

方舟内，置于４００℃马弗炉内灼烧２ｈ，６００℃灼烧

２ｈ，并每隔０．５ｈ取 出 搅 动 一 次。样 品 烧 好 后，取

出冷却，移 入３００ｍＬ锥 形 瓶 内 用 少 许 水 润 湿，加

８０ｍＬ　ＨＮＯ３（１＋２），加 盖 低 温 溶 解 至 完 全，冷 却，
加２００ｍＬ水，摇 匀 后 静 置１５ｍｉｎ，倾 去 上 层 清 液

（大约１００ｍＬ），加３０ｍＬ王水，加１～２ｍＬ　Ｂｒ２，加
盖低温溶解，至 体 积 缩 小 一 半 时 再 加１５ｍＬ王 水，
溶解蒸发至液体体积１５ｍＬ左右，用水冲洗杯壁至

１５０ｍＬ左右。加入事先用三正辛胺浸泡过的泡沫

塑料０．５～１．０ｇ，在振荡器上振荡９０ｍｉｎ。取出泡

沫塑料洗净，挤干水份，移入５０ｍＬ事先加入５０ｍＬ
硫脲（２％，含３％盐 酸）的 比 色 管 中，沸 水 浴 加 热

３０ｍｉｎ。取出泡沫塑料，溶液进行原子吸收光谱法测

定。
标准曲 线 的 绘 制：分 别 移 取０．００，１．００，２．００，

３．００，４．００，５．００ｍＬ金标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）于一

组１００ｍＬ容量瓶中，加入１０ｍＬ王水，用水稀释至

刻度，与样品同时测定。
由于消除了主要干扰，分析结果的一致性和准

确性大大提高。

２　结果与讨论

２．１　酸浓度对吸附分离的影响

分别取１．００ｍＬ金标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）于五

个３００ｍＬ锥形瓶中，分别加入５，１０，１５，２０，２５ｍＬ
王水，加水至１００ｍＬ，加入０．５ｇ泡沫塑料，在振荡

器上振荡９０ｍｉｎ。取 出 泡 沫 塑 料 洗 净，挤 干 水 份，
移入５０ｍＬ事 先 加 入５０ｍＬ硫 脲（２％，含３％盐

酸）的比色 管 中，沸 水 浴 加 热３０ｍｉｎ。取 出 泡 沫 塑

料，溶液进行原子吸收光谱法测定，结果见图１。

图１　酸浓度对吸附分离的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｐＨ　ｏｎ　ｔｈｅ　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ

ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｇｏｌｄ．

图１可 以 看 出，在１０％～２０％的 王 水 介 质 中，
都能使金完全被吸附，酸浓度太低吸附不完全，酸浓

度太高会吸附铁［６］，造成测定干扰，金的吸附率也会

下降，故实验选择吸附分离酸度为１０％的王水。

２．２　吸附时间对回收率的影响

分别取１．００ｍＬ金 标 准 溶 液（１００μｇ／ｍＬ）于

４个３００ｍＬ锥形瓶中，分别加入１０ｍＬ王水，加水

至１００ｍＬ，加入０．５ｇ泡 沫 塑 料，在 振 荡 器 上 分 别

振荡３０，６０，９０，１２０ｍｉｎ。取出泡沫塑料洗净，挤干

水份，后面同实验方法操作。测定结果如图２。

图２　吸附时间对回收率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ．

泡沫塑料对金的吸附有良好的选择性，但通过

图２也可以看出，吸附时间对金的吸附回收率有很

大的影响，时间太短，吸附不完全，特别对金含量比
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较低的样品，９０ｍｉｎ可 以 达 到 完 全 吸 附，实 验 选 择

吸附时间为９０ｍｉｎ。

２．３　吸附时温度的影响

分别取１．００ｍＬ金标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）于四

个３００ｍＬ锥形瓶中，分别加入１０ｍＬ王水，加水至

１００ｍＬ，加入０．５ｇ泡沫塑料，在温度分别为１０，１５，

２０，２５℃，在振荡器上振荡９０ｍｉｎ。取出泡沫塑料洗

净，挤干水份，移入５０ｍＬ事先加入５０ｍＬ硫脲（２％，
含３％盐酸）的比色管中，沸水浴加热３０ｍｉｎ。取出泡

沫塑料，溶液进行原子吸收光谱法测定，结果如图３。

图３　吸附时温度对回收率的影响

Ｆｉｇｕｒｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

ｏｎ　ｔｈｅ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ．

在日常的工作中我们发现吸附时的温度对分析

结果有比较大的影响，通过上述实验也可以看出在

吸附温度为２０～２５℃回收率可达９８％以上，选取

此温度为实验温度。

２．４　样品溶解方法的选择

铅精矿一般含硫较高，为了除硫，釆用先焙烧后

溶解的方式，焙烧时应从低温开始，先在４００℃时焙

烧２ｈ，以 去 除 有 机 物 以 及 砷 化 物 等，然 后 升 温 至

６００～６５０℃使矿物中的硫得以氧化去除；为防止烧

结和硫的完全 去 除，每 隔０．５ｈ应 搅 动 一 次。对 于

含铅高的样品，在除硫后，先用硝酸使除金以外的元

素溶解，然后将大部分铅分离，消除干扰。

２．５　结果对照

为了进一步证实此方法的准确性，又将同一样

品送往权威部 门 进 行 校 验，反 馈 结 果（见 表１）证 实

了此方法的准确性和可靠性。

２．６　精密度实验

精 密 度 是 衡 量 实 验 测 定 结 果 可 靠 性 的 重 要 依

据，按照实验方法对同一样品进行了８次分析测定，
结果见表２。

　　表２表明，分析测定结果重现性好，分析结果精

密度满足分析需求。
表１　结果对照表格

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｈｅ　ｒｅｓｕｌｔ　ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　　／（ｇ·ｔ－１）

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ

分析结果

Ａｎａｌｙｓｉｓ　ｒｅｓｕｌｔｓ

外检分析结果

Ａｕｔｈｏｒｉｔａｔｉｖｅ
ａｎａｌｙｓｉｓ　ｒｅｓｕｌｔｓ

铅精矿１＃（高铅）

Ｌｅａｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ　１＃

（Ｈｉｇｈ　ｐｕｒｉｔｙ　ｌｅａｄ）
１．１４　 １．２５

铅精矿２＃（高铅）

Ｌｅａｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ　２＃

（Ｈｉｇｈ　ｐｕｒｉｔｙ　ｌｅａｄ）
１．６５　 １．５１

铅精矿３＃

Ｌｅａｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ　３＃
３．５１　 ３．６０

表２　精密度实验结果

Ｔａｂｌｅ　２　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ　　／（ｇ·ｔ－１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ

单次测定结果

Ｓｉｎｇｌｅ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｒｅｓｕｌｔｓ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
ｖａｌｕｅ

相对标准偏差

ＲＳＤ／％

铅精矿

Ｌｅａｄ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ

１．６４　１．７５　１．５８　
１．６９　１．６５　１．７４　

１．５６　１．５９
１．６５　 ４．４

３　结论

此方法运用到了生产分析中，分析结果稳定、准
确、可靠、及时，便于实际操作，明显优于以往传统的

方法，不仅节约了成本，而且使分析速度大大加快，
从而保证了生产经营的顺利进行。
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