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高温灼烧除硫
@

火焰原子吸收光谱法

连续测定硫精矿和硫渣中的铜(镉(铅(锌

肖晓辉
!

彭海姣

!株洲冶炼集团股份有限公司 质量保证部 湖南 株洲
="#$$=

#

摘
!

要
!

试样在
K$$L

的马弗炉中灼烧除硫!用王水溶解!上清液用原子吸收光谱仪于波长
!#=HG

!

##KHK

!

#K!H!

!

#"!HK(8

处!用空气
@

乙炔火焰分别测量铜$镉$铅$锌的含量%方法适用于直接浸出渣中

的硫渣$硫精矿中铜$铅$锌$镉含量的测定%测定范围'铜
$H$#FN

!

$HF$N

!镉'

$H$#FN

!

$HF$N

!铅'

$H#EN

!

FN

!锌'

"H$N

!

"$H$$N

%

关键词
!

硫精矿和硫渣&灼烧除硫&铜&镉&铅&锌&原子吸收光谱法
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%
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!

前言

直接浸出冶炼锌是目前一种国内外最先进的新

冶炼工艺!它具有环保节能$有价金属和硫回收率都

较高的特点%在工艺的各个阶段都要实验!摸索工

艺技术指标!逐步形成工艺技术标准%作为控制过

程中的产出必须有一整套完善的分析方法来检测流

程中的各项指标%国内外有关此类物料的分析方法

报道也很少见%硫精矿和硫渣样是直接浸出生产中

的一种渣样含单质硫高!硫渣中的单质硫的质量百

分数一般在
=$N

!

J$N

!当单质硫达到
J$N

以上时

就成为硫精矿%用直接酸溶法处理此类样品时!由

于单质硫包裹试样并且悬浮于液体上面!使得试样

难完全溶解!导致结果偏低%测定铜$镉$铅$锌元素

的方法较多!本文通过高温灼烧试样中的单质硫后!

王水溶解!用原子吸收光谱仪测定其铜$镉$铅$锌

量%该方法操作简便!重现性好$灵敏度高!样品加

标回收率在
JFH$$N

!

"$FH$$N

%可满足直接浸出

渣样中铜$镉$铅$锌的测定要求%

$

!

实验部分

$&$

!

主要试剂

硝酸$硫酸$盐酸均为分析纯!盐酸"

"Y"

#$硝酸

"

"Y"

#$硫酸"

"Y"

#!实验用水均为二次去离子水%

铜标准储备溶液"

"H$8

3

(

8M

#'称取
"H$$$$

3

金属铜"

JJHJFN

以上#置于
#F$8M

烧杯中!加入

"F8M

硝酸"

"Y!

#!低温加热溶解完全!煮沸驱除氮

的氧化物!取下冷却!移入
"$$$8M

容量瓶中!以硝

酸"

FYJF

#稀释至刻度!混匀%

镉标准储备溶液"

"H$8

3

(

8M

#'称取
"H$$$$

3

金属镉"

JJHJJN

以上#置于
#F$8M

烧杯中!加入

"F8M

硝酸"

"Y"

#!低温加热溶解完全!煮沸驱除氮

的氧化物!取下冷却!移入
"$$$8M

容量瓶中!以硝

酸"

!YJG

#稀释至刻度!混匀%

铅标准储备溶液"

"H$8

3

(

8M

#'称取
"H$$$$

3

金属铅"

JJHJJN

以上#置于
#F$8M

烧杯中!加入

"F8M

硝酸"

"Y=

#!低温加热溶解完全!煮沸驱除氮

的氧化物!取下冷却!移入
"$$$8M

容量瓶中!用水

稀释至刻度!混匀%

锌标准储备溶液"

"H$8

3

(

8M

#'称取
"H$$$$

3

金属锌"

JJHJJN

以上#置于
#F$8M

烧杯中!加入

#$8M

硝酸"

"Y"

#!低温加热溶解完全!煮沸驱除氮

的氧化物!取下冷却!移入
"$$$8M

容量瓶中!以硝

酸"

FYJF

#稀释至刻度!混匀%

铜$镉混合标准溶液"

"$$

#

3

(

8M

#'移取
"$H$$8M

铜标准储备溶液$

"$H$$8M

镉标准储备溶液置于

"$$8M

容量瓶中!加入
"$8M

硝酸"

"Y"

#!用水稀释至

刻度!混匀%



$&.

!

仪器

B5;@JJ$Z

型原子吸收光谱仪"北京普析仪器

公司#!附铅$锌$铜$镉空心阴极灯%

$&'

!

实验方法

移取一定量的铜$镉混合标准溶液$铅标准储备

溶液$锌标准储备溶液分别置于
#$$8M

容量瓶中!

加入
"$8M

硝酸"

"Y"

#!以水稀释至刻度!混匀%

用原子吸收光谱仪分别于波长
!#=HG

!

##KHK

!

#K!H!

!

#"!HK(8H

处!用空气
@

乙炔火焰!以水调零!

测定吸光度%

.

!

结果与讨论

.&$

!

原子吸收光谱仪工作条件

通过实验!各种元素测定时仪器最佳工作条件

见表
"

%

表
$

!

元素测定时仪器最佳工作条件

测定元素 波长(
(8

灯电流(
85

狭缝宽度(
88

观测高度(
88

乙炔流量(

"

M

)

8'(

S"

#

空气流量(

"

M

)

8'(

S"

#

%- !#=HG ! $H# E "HF KH$

%O ##KHK ! $H# F "HF KH$

?T #K!H! # $H# E "HF GH$

[( #"!HK # $H# E "H# GH$

.&.

!

灼烧温度实验

称取同一硫渣样品
F

份于
!$8M

坩埚中!放入

升温至
#$$

!

=$$

!

E$$

!

K$$

!

"$$$L

的马弗炉中灼烧

F8'(

%取出!冷却%用王水反复溶解完全!转入

#$$8M

烧杯中!加热蒸至
"8M

左右%加入
F$8M

硝酸"

"Y"

#微溶!用水定容于
F$$8M

容量瓶内!混

匀%测其吸光度!见表
#

%

表
.

!

灼烧温度实验

灼烧温度(
L

吸
!

光
!

度

%- %O ?T [(

#$$ $H"G" $H##K $H#"$ $H!#$

=$$ $H"GG $H#!" $H#"F $H!#=

E$$ $H"GJ $H#!F $H#"$ $H!#E

K$$ $H"KF $H#=F $H#"= $H!==

"$$$ $H"KK $H#=E $H#$$ $H!=E

!!

实验表明!

%-

!

%O

!

[(

灼烧温度在
#$$

!

E$$L

内!除硫不全%其测定的吸光度随着温度的降低成

下降趋势%在
K$$

!

"$$$L

时吸光度高且比较稳

定%而
?T

在
#$$

!

K$$L

结果变化不明显且稳定!

"$$$L

时测定结果略下降%综合考虑!

?T

在
"$$$L

有熔解挥发的现象!且
"$$$L

会影响马弗炉寿命!故

实验选择灼烧温度为
K$$L

%

.&'

!

灼烧时间实验

称取同一硫渣样品
F

份于
!$8M

坩埚中%放

入
K$$L

马弗炉中分别灼烧
#

!

F

!

"$

!

"F

!

#$8'(

%

取出!冷却%用王水反复溶解完全!转入
#$$8M

烧杯

中!加热蒸至
"8M

左右%加入
F$8M

硝酸"

"Y"

#微

溶!用水定容于
F$$8M

容量瓶内!混匀%测其吸光

度!见表
!

%

表
'

!

灼烧时间实验

灼烧时间(

8'(

吸
!

光
!

度

%- %O ?T [(

# $:"J" $:##! $:!=" $:!#F

F $:#$# $:#=# $:!F" $:!KJ

"$ $:#$$ $:#== $:!F$ $:!J"

"F $:#$= $:#F= $:!FG $:=$$

#$ $:#$$ $:#=F $:!F" $:!J$

!!

实验表明!灼烧
#8'(

吸光度偏低%灼烧时间

在
F

!

#$8'(

!不影响测定结果%本文选择灼烧时

间为
F8'(

%

.&2

!

测定介质的影响

移取
#8M

铜$镉混合标准溶液和铅标准储备

溶液$锌标准储备溶液各
!8M

%于一系列
#$$8M

容量瓶中!改变测定介质及用量!用去离子水稀释至

刻度!混匀%测定其吸光度!见表
=

%

表
2

!

在不同介质中测定的吸光度

介质

名称

加入量(

8M

吸
!

光
!

度

%- %O ?T [(

#$ $:### $:""K $:#=! $:!J"

硫酸
"$ $:!GG $:#K# $:!JJ $:=!J

F $:!K= $:#KG $:!JF $:=FF

#$ $:=K= $:!KE $:FK" $:=J"

盐酸
"$ $:=K# $:!KG $:FK= $:=J=

F $:=KE $:!KF $:FKG $:=JE

#$ $:=K# $:!KG $:FK! $:=J=

硝酸
"$ $:=KE $:!K= $:FKF $:=JF

F $:=K= $:!KE $:FKJ $:=JE

!!

从表
=

结果看!硫酸介质测定铜$镉时灵敏度较

低%而盐酸$硝酸两种介质灵敏度高!综合考虑酸对

$=
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仪器使用的影响!本文选用硝酸"

FYJF

#介质%

.&/

!

杂质元素的干扰实验

取
#8M

铜$镉混合标准溶液和铅标准储备溶

液$锌标准储备溶液各
!8M

%于一系列
#$$8M

容

量瓶中%结合硫渣及硫精矿中各杂质元素的最高含

量!分别加入单个杂质离子及混合杂质离子进行干

扰实验%混合杂质离子"以
8

3

计#!即加入
Z)

#Y

"

=$

#!

;'

=Y

"

"$

#!

>(

#Y

"

"$

#!

>

3

#Y

"

"$

#!

50

!Y

"

"$

#!

%/

#Y

"

"$

#!

2(

!Y

"

"

#!

5

3

Y

"

"

#!

%,

#Y

"

"

#!

Q'

#Y

"

"

#!

Z

S

"

=$

#!

%0

S

"

"$

#!加
#$8M

硝酸"

"Y"

#!以水定容!混

匀%测定其吸光度!见表
F

%

表
/

!

杂质干扰实验

干扰

离子

加入量(

8M

吸
!

光
!

度

%- %O ?T [(

不加
$ $:#K" $:!#" $:#JK $:=J=

Z)

#Y

=$ $:#K# $:!#E $:#JG $:=J#

;'

=Y

"$ $:#K" $:!#! $:!$" $:=J!

>(

#Y

"$ $:#K$ $:!#" $:!$! $:=KJ

>

3

#Y

"$ $:#K! $:!#$ $:!$$ $:=KK

50

!Y

"$ $:#GJ $:!#F $:#JE $:=KG

%/

#Y

"$ $:#K= $:!"J $:#JF $:=J"

2(

!Y

" $:#K$ $:!"K $:#JE $:=JF

5

3

Y

" $:#K$ $:!"J $:#JK $:=JF

%,

#Y

" $:#K= $:!"J $:!$$ $:=JE

Q'

#Y

" $:#KF $:!"G $:#JG $:=J#

Z

S

=$ $:#GK $:!## $:#JE $:=JE

%0

S

"$ $:#K! $:!#= $:!$$ $:=JG

!!

结果表明!单个杂质元素
Z)

#Y

!

;'

=Y

!

>(

#Y

!

>

3

#Y

!

50

!Y

!

%/

#Y

!

2(

!Y

!

5

3

Y

!

%,

#Y

!

Q'

#Y

!

Z

S

!

%0

S

在上表加入的范围内对铜$镉$铅$锌的测定不干扰%

同时对混合杂质在规定范围内也做了干扰实验!实

验表明!混合离子对测定也无干扰%

.&)

!

工作曲线的绘制

分别移取不同量各元素的标准储备溶液!配成

各元素所需浓度的标准工作溶液!按表
"

仪器工作

条件!分别测定各元素的吸光度%实验表明!铜$镉

在
$

!

F

#

3

(

8M

!铅在
$

!

#$

#

3

(

8M

!锌在
$

!

=$

#

3

(

8M

的浓度范围内!各曲线的线性相关系数均

大于
$HJJJ

%

'

!

样品分析

称取试样
$H#

3

"精确至
$H$$$"

3

#%将试样置

于
"$8M

瓷坩埚中"随同试样做空白实验#!放入

K$$L

的马弗炉中灼烧
F8'(

!取下!冷却%用王水

溶解蒸至
"8M

左右%按表
E

数据!用硝酸"

FYJF

#

定容于容量瓶内!混匀%使用空气
@

乙炔火焰!用原

子吸收光谱仪分别于波长
!#=HG

!

##KHK

!

#K!H!

!

#"!HK(8

处!以水校零!分别测定铜$镉$铅$锌的吸

光度!减去随同试样空白溶液的吸光度!从工作曲线

上查出相应的含量%并计算结果%

表
)

!

样品含量范围及定容体积

测定元素 含量范围(
N

定容体积(
8M

%-

$H$#F

!

$H#F "$$

$H#F

!

$HF$ #$$

%O

$H$#F

!

$H#F "$$

$H#F

!

$HF$ #$$

?T

$H#E

!

#H$$ #$$

#H$$

!

FH$$ F$$

[(

"H$$

!

=H$$ #$$

=H$$

!

"$H$$ F$$

2

!

分析结果的计算

按下式计算铜$镉$铅$锌的质量分数
"

%

"

(

N

*

5

.

'

.

"$

+

E

(

.

"$$

式中'

"--

铜$镉$铅$锌的质量百分数!

N

&

5

--

自工作曲线上查得的浓度!

#

3

(

8M

&

'

--

试液体积!

8M

&

(

--

试料的质量!

3

%

/

!

精密度实验

根据试样的含量范围!称取
$H#$$$

3

直浸硫

渣$硫精矿样多份!按分析步骤对试样进行多次测

量!考察方法的精密度!结果见表
G

%

实验表明!测定结果的相对标准偏差"

C;R

#在

$H#EN

!

=HEN

!完全能满足分析精密度的要求%

)

!

准确度实验

为了考察方法的准确度!对几个代表样品进行

了加标回收实验%称取试样
$H#$$$

3

四份分别置

于四个瓷坩埚中!分别加入表
K

含量的标准溶液!加

入标准溶液后!为防止其灼烧时溅跳!可先在电热板

的低温区慢慢蒸干再灼烧%按照分析步骤操作!计

算加标回收率!结果见表
K

%

实验表明!加标回收率在
JFH$$N

!

"$FH$$N

!

完全能满足硫渣和硫精矿中铜$镉$铅$锌量的测定%

=

!

结语

通过条件实验$精密度实验与加标回收实验表

明此操作方法简便$快捷%方法的准确度和精密度

"=

增刊
"

! !

肖晓辉等'高温灼烧除硫
@

火焰原子吸收光谱法连续测定硫精矿和硫渣中的铜$镉$铅$锌



高%对测定
$H$#FN

!

$HF$N

的铜!镉&

$H#EN

!

FN

的铅&

"H$N

!

"$H$$N

的锌都是可行的%此方法

用于硫渣$硫精矿中铜$镉$铅$锌量的测定效果

良好%

表
=

!

精密度实验数据#

!E/

$ "

C

样品 测定元素 测定值 平均值 标准偏差
C;R

硫渣
" %- $H"!

!

$H"!$H"!

!

$H"!

!

$H"#

!

$H"! $H$$F !HJ

%O $H$#=

!

$H$#E

!

$H$#G

!

$H$#E

!

$H$#F $H$#E $H$$"# =HE

?T "HGJ

!

"HGJ

!

"HGG

!

"HGG

!

"HGG "HGK $H$"" $HE#

[( GHG!

!

GHEJ

!

GHG"

!

GHEK

!

GHG" GHG$ $H$#$ $H#E

硫渣
# %- $H#K

!

$H#K

!

$H#G

!

$H#K

!

$H#G $H#K $H$$G" #HF

%O $H$==

!

$H$=#

!
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方法的准确度考核表
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