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电感耦合等离子体原子发射光谱法#
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测定贵金属车间外排水中的铜(硒(碲
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建立了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定贵金属外排水中铜$硒$碲
!

种元素含量的分析

方法%选择仪器的最佳工作条件为射频功率
""F$X

!雾化器流速
$HFM

(

8'(

!观测高度
"#88

%确定

了各元素测定谱线铜
!#GH!JE(8

$硒
"JEH$J$(8

$碲
#"=H#K"(8

作为各元素的分析线!方法的回收率

在
JKN

!

"$!N

!测定结果相对标准偏差"

#]G

#在
$HJGN

!

!H"N

!检出限铜为
$H$$"

#
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$硒为

$H$"$
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$碲为
$H$$G

#

3

(

8M

!方法快速!简捷!有良好的精密度和准确度!能够满足日常生产检测需

要%
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前言

目前!国家对于多金属的综合回收利用非常重

视!一般贵金属车间外排水的含金属量也就受到企

业的关注%贵金属外排水是冶炼厂贵金属车间生产

排放的工业水!主要含铜$硒$碲$金$银$铅等元素!

一方面金属元素含量高了!外排会对环境造成污染!

另一方面对评价提炼质量和改进工艺具有重要指导

意义!因此有必要建立一种简单快速的分析方法%

对于上述几种元素含量的分析!通常采用传统的化

学分析方法!如测铜采用碘量法*

"
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!测硒采用萃取分

离分光光度法*

#

+

$原子荧光光谱法*

!@F

+

!测碲采用萃

取分离分光光度法等*

E

+

%化学分析方法虽准确可

靠!但使用试剂较多$操作繁琐费时$不能同时测定

多元素%

采用
2%?@5A;

法同时测定贵金属外排水中铜$

硒$碲目前还未见有文献报道!

2%?@5A;

法具有检

出限低$基体效应小$线性范围宽等优点!应用越来

越广泛!成为成分分析中发展最快的测试手段之

一*

G@K

+

%外排水中含有一定量的硫酸!硫酸黏性较

大!会影响待测元素的激发!实验中采用王水处理样

品!

2%?@5A;

法测定贵金属外排水中铜$硒$碲的含

量!方法简便$快速$易于掌握!适用于快速测定外排

水中有价元素铜$硒$碲的含量%
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实验部分

$&$

!

主要仪器

E!$$

型电感耦合等离子体光谱仪"美国赛默飞

世尔公司#!

BBM@"$5

超纯水处理系统!

5W@;

电子

天平"梅特勒
@

托利多公司#%
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的工作参数'观测模式为垂直!高度

"#88

&射频功率为
""F$X

&峰处理方法为峰面积

积分&等离子气流量为
"#M

(

8'(

&辅助气流量为

$HFM

(
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&蠕动泵泵速为
F$.
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试剂

高纯氩气"

&

JJHJJJN

#!盐酸"

VC

#!硝酸"

VC

#%

铜$硒$碲标准储备溶液"

"H$$$$8
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!于国

家钢铁材料测试中心购买#'使用时根据需要进行逐

级稀释%

实验时所用的其它试剂均为优级纯!实验用水

为二次去离子水%
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样品处理

准确移取贵金属外排水
F

!

F$8M

于
!$$8M

烧杯中!加入
"F8M

浓盐酸!

F8M

浓硝酸!低温溶



解!蒸至湿盐状!取下稍冷!加入
F8M

浓硝酸!用少

量水冲洗杯壁!微沸近
"8'(

后取下!待试液冷至室

温!用水定容到
"$$8M

容量瓶中!摇匀!干过滤!起

初
"$8M

溶液弃去!滤液待测!随同试样做空白实

验!按条件实验选定的工作条件进行测量%

.
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结果与讨论
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前处理条件的选择

采用外排水直接抽取定容后测定与加酸蒸至湿

盐状酸化后定容进行测定进行对比!实验表明!外排

水中含有的硫酸黏性较大!影响待测元素的激发!使

测定结果不稳!实验选择将样品蒸至湿盐状!加入
F

8M

浓硝酸!少量水冲洗杯壁!微沸近
"8'(

后取下

冷却!用水定容到
"$$8M

容量瓶中!摇匀待测%
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分析谱线的选择

根据外排水中含有的元素情况!实验考察了金$

银$铅$铋等元素对待测元素的干扰情况!未发现存在

光谱干扰现象!根据仪器推荐的分析谱线和样品中被

测元素含量!对被测元素的纯标准溶液$共存元素的

混合标准溶液进行测定!比较信倍比和强度!确定了

合适的谱线!铜为
!#GH!JE(8

!硒为
"JEH$J$(8

!

碲为
#"=H#K"(8
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工作曲线的配制

标准工作溶液采用各单元素标准储备溶液按样

品中各元素的含量范围进行配制!并在选定的最佳

仪器参数下测量!标准工作溶液各元素浓度见表
"
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表
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硒(碲(铜标准溶液浓度

系列号
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硒 碲 铜

" $H$ $H$ $

# "$H$ "$H$ #H$
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实验结果表明!各元素的工作曲线线性良好!

相关系数为
$HJJJK

!

$HJJJJ
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检出限实验

不加试样的空白溶液在同一条件下进行测定

""

次!以各待测元素铜$硒$碲测定结果的
!

倍标准

偏差求得方法对各元素的检出限'铜
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精密度和加标回收实验

实验在选定的最佳仪器工作条件下!对实验样

品进行了加标回收和精密度"
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#实验!实验结果

见表
#

%

表
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方法的回收率和精密度结果#
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样品 元素
测得

平均值

C;R

(

N

加标量 测得量
回收

率(
N

外排水
"

铜
$HFK" "H"$ $HF $H=J" JKH#

硒
$H""E !H$= $H" $H#$= "$#H$

碲
$H#$E #HEG $H# $H"JE JKH$

外排水
#

铜
!H$J$ $HJG !H$ #HJEJ JJH$

硒
$H"GF #HKE $H# $H"GJ "$#H!

碲
$HG"" "HFJ $HF $HG#! "$"HG
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从表
#

可见!测定结果的相对标准偏差在

$HJN

!

!H"N

!加标回收率在
JKN

!

"$!N

%

'

!

结语

实验通过条件选择!谱线优化等方法!采用精密

度和加标回收率考察方法的重现性和准确性!各元

素测定 结 果 精 密 度 相 对 标 准 偏 差 "

#]G

#在

$HJGN

!

!H"N

!回收率在
JKN

!

"$!N

!实验结果

表明!采用电感耦合等离子体光谱法能准确$快速地

同时测定外排水中铜$硒$碲!操作简单!流程短!提

高了工作效率!满足生产需要%
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