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摘　要　样品以氢氟酸、硝酸、高氯酸分解,制成HC l(1+ 9)溶液,在空气2乙炔火焰中,水相直接测定

铜、锌, TOA 2M IBK 萃取,有机相中测定银、铅。
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1　前言
火焰原子吸收光谱法水相直接测定化探样品中的铜、锌,方法简易准确,在 1∶5万和 1∶20万

化探样品分析中得到广泛应用。但化探样品分析中对银、铅的分析检出限有严格要求,火焰原子吸

收光谱法水相直接测定不能满足要求,最近推荐的化探样品分析方法[1 ]中应用石墨炉原子吸收光

谱法能解决这个问题,但目前许多队级实验室还未配备石墨炉原子吸收光谱仪, 为此, 在前人研

究[2 ]基础上本文通过实验表明,利用水相2有机相2火焰原子吸收光谱法连续测定化探样品中的银、
铜、铅、锌切实可行。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

仪器:W FX2IS3型原子吸收分光光度计 (北京地质仪器厂)。工作条件见表 1。
表 1　W FX- IS3型原子吸收分光光度计工作条件

元素
波长

(nm )

光谱通带

(nm )

灯电流

(mA )

燃烧高度

(mm )

空气流量

(L öm in)

乙炔流量

(L öm in)

A g 328. 1 0. 4 1. 5 8 6 0. 5

Cu 324. 7 0. 2 1. 5 6 6 1

Pb 283. 3 0. 4 2. 5 8 6 0. 5

Zn 213. 9 0. 2 4. 5 6 6 1

　　三正辛胺 (TOA )、甲基异丁酮 (M IBK)为分析纯;

氢氟酸、硝酸、高氯酸、盐酸等为分析纯,实验用水为蒸馏水。

2. 2　标准溶液

银标准: 准确称取光谱纯银 1. 0000g 于 200mL 烧杯中,加入HNO 3 10mL 加热至完全溶解,冷
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却,移入 1000mL 容量瓶中,用无氯离子的蒸馏水稀释至刻度,摇匀。浓度为 1m gömL。

铜标准: 称取 0. 3930g 硫酸铜 (CuSO 4·5H 2O )溶于水,移入 100mL 容量瓶中,稀释至刻度,摇

匀。浓度为 1m gömL。

铅标准: 称取 0. 1600g 硝酸铅,用 5mL 硝酸溶液 (1+ 9)溶解,移入 100mL 容量瓶中稀释至刻

度,摇匀。浓度为 1m gömL。

锌标准: 称取 0. 4400g 硫酸锌 (ZnSO 4·7H 2O ) ,溶于水,移入 100mL 容量瓶中稀释至刻度,摇

匀。浓度为 1m gömL。

混合溶液: HNO 3 (1+ 19)。

工作溶液A : Θ(Cu) = 10ΛgömL , Θ(Zn) = 10ΛgömL ,混合溶液[HC l(1+ 19) ]。

工作溶液B: Θ(A g) = 1ΛgömL , Θ(Pb) = 100ΛgömL ,混合溶液[HNO 3 (1+ 19) ]。

3　结果与讨论
3. 1　溶矿试验

3. 1. 1　锌的准确测定

由于采用氢氟酸、硝酸、高氯酸分解样品,所得到的溶液无沉淀,并且对化探样品中的有机物质

消除效果好,给萃取带来了方便的条件,但从试验结果看,只要溶液中有少量的氢氟酸存在,对所使

用的定容玻璃器皿产生腐蚀,而使其中的锌进入待测溶液中,严重影响锌的测定。为解决这一问题,

进行了试验,即在样品分解完全后,加入硼酸溶液,放在电热板上加热使其形成BF3 挥发,试验结果

表明,效果显著,见表 2。
表 2　测锌溶液样品预处理分析结果对照表[ Ξ (Zn ) ö10- 6 ]

标样 A B C

GSR21 51 23 28

GSR24 40 21 20

GSR25 75 56 55

GSS22 50 40 42

GSS27 168 146 142

GSD 21 107 70 79

　注: A ——不加H 3BO 3; B ——加入H 3BO 3; C——推荐值。

3. 1. 2　银、铅的萃取试验

银在化探样品中含量低,用火焰法直接测定检出限难以达到要求,采用萃取的办法使银富集可

以提高分析灵敏度;由于铅在水相中测定背景较大,产生正干扰,采用萃取的办法来消除干扰,同时

提高铅的灵敏度。按照本法,有机相中银、铅的富集浓度为水相中的 4倍,相应地降低了这两种元素

的检出限。

3. 2　检出限

本分析方法的检出限[Ξ(B ) ö(10- 6) ]如下:银为 0. 03;铜为 0. 6;铅为 0. 7;锌为 2。

3. 3　样品分析

3. 3. 1　标准系列的配制

分取工作液A : 0、0. 05、1、2、4、6、8、10mL 于 10mL 比色管中,以 5%盐酸溶液稀释至刻度,摇

匀,用以测定铜、锌。

分取工作液B: 0、0. 1、0. 2、0. 4、0. 6、0. 8、1. 0mL 标准溶液于 25mL 比色管中,加入 20mL 10%
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的盐酸溶液,用以测定银、铅。

3. 3. 2　样品预处理

称取 1g 试样于 50mL 聚四氟乙烯烧杯中, 少许蒸馏水润湿, 加入 15mL 氢氟酸、5mL 硝酸、

2mL 高氯酸,放在电热板上加热分解样品,并蒸发至近干。取下冷却后,用 3%的硼酸水溶液冲洗杯

壁, 继续放在电热板上加热至高氯酸的白烟冒尽, 取下冷却后, 加入 3%硼酸225%盐酸混合液

10mL ,置于电热板上加热,待盐类溶解后,取下稍冷将溶液转入 25mL 比色管中,用蒸馏水稀释至

刻度,摇匀。

3. 3. 2. 1　水相测定

吸取 25mL 比色管中的溶液 5mL ,转入 10mL 比色管中,以 5%盐酸溶液稀释至刻度,摇匀。在

选好的仪器工作条件下,测定水相中的铜、锌。同时测定标准系列。

3. 3. 2. 2　有机相测定

于剩下的 20mL 溶液中加入 2mL 40%的碘化钾220%的抗坏血酸混合液,摇匀,准确加入 5mL

5% TOA 2M IBK,萃取 2m in,静止 20m in,同标准系列一起在选好的仪器工作条件下测定有机相中

银、铅。

3. 4　分析结果

见表 3。
表 3　标样分析结果对照表[ Ξ (B) ö10- 6 ]

样品号
A g

测定值 推荐值

Cu

测定值 推荐值

Pb

测定值 推荐值

Zn

测定值 推荐值

GBW 07104 0. 07 0. 071 54 55 11 11. 3 27 28
GBW 07401 0. 39 0. 35 22 21 101 98 689 680
GBW 07402 0. 05 0. 054 16 16. 3 18 20 43 42
GBW 07310 0. 22 0. 27 21 22. 6 25 27 75 78

　　从表 3 可见,标样分析结果误差明显小于现行规范 (D ZöT 0130. 422006)规定的误差限的要

求,本方法适用于化探样品中银、铜、铅、锌的分析。
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Abstract　T he samp le reso lves w ith the hydrofluo ric acid, n itric acid, perch lo ric acid m ak ing in to

the HC l ( 1∶ 9) aqua, in the air2C2H 2 flam es, in the w ater phase, the copper, zinc w ere detacted

sim ultaneously and directly, in the TOA 2M IBK extraction phase, silver, lead w ere determ ined

sim ultaneously.
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