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火焰原子吸收光谱法测定铅冶炼渣中的银量
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试样用盐酸$硝酸和氢氟酸溶解完全!采用火焰原子吸收光谱法于波长
!#KH"(8

处测定银量%

方法准确快速!加标回收率在
JJH$N

!

"$=H$N

!

G

次测定相对标准偏差在
$H=FN

!

!HGN

!方法适用于

铅鼓风炉渣$烟化炉渣$废渣$水淬渣$熔渣中银量"

$H$$#N

!

$H$F$N

#的测定%
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前言

铅冶炼渣中含有一定量的银!但是测定铅冶炼渣

中银的含量尚没有标准方法%虽然可以参照铅精矿

国家标准方法中的火试金法*
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+测定
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的含银量!但是火试金法要求特殊的仪器设备$费

时$耗能!尤其是铅冶炼渣中的
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素的含量较高!渣的流动性差!常导致化验结果偏

低!难以满足生产的需要%因此参考原子吸收光谱

法测定铅精矿中的高含量银*

#

+的方法!通过此实验

确定!加入适量的硝酸和氢氟酸!并应用原子吸收光

谱法测定铅冶炼铅渣中的银量!其操作过程简单!回

收率高!精密度好!测定结果与试金法比较!同样准

确可靠%
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实验部分
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试剂

盐酸$硝酸$氢氟酸$硫脲
@

盐酸溶液"
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银标准储备溶液"

$H"8
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8M

#$银标准工作溶液
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8M

#!所有试剂均为分析纯!实验室用水为

二级水%
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仪器
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火焰原子吸收光谱仪"北京普析通

用仪器有限公司#%
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仪器工作条件

波长'

!#KH"(8

&狭缝宽度'

$H"(8

&乙炔流量'

#HFM
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&空气流量'

GH$M
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实验方法

称取
$HF$$$

3

试样!置于
#$$8M

聚四氟乙烯

烧杯中!加入
"F8M

盐酸!置于电热板低温处加热

溶解数分钟!加入
F8M

硝酸!继续加热至试样完全

溶解!低温蒸发至近干!取下稍冷!加入
F8M

氢氟

酸!低温蒸发至近干!取下!冷却%加入
F8M

硫脲
@

盐酸溶液!加热使盐类溶解!取下冷却%将溶液移入

"$$8M

容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀%使用空

气
@

乙炔火焰!于原子吸收光谱仪波长
!#KH"(8

处!

以蒸馏水调零!测定
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3

的吸光度!减去随同空白试

样吸光度!从工作曲线上查出元素的浓度%
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结果与讨论
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干扰实验

依据文献*
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S不干扰银的测

定%移取
F8M

银标准溶液于
#F$8M

烧杯中!分别

加入杂质元素!以下按照实验方法操作%结果表明!

当相对误差在
^FN

时!下列共存离子"以
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$HF

#不干扰测定%
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硝酸(氢氟酸用量选择

称取
$HF

3

试样进行硝酸$氢氟酸溶样的最佳

用量实验!从表
"

中数据可见!分别加入
F8M

硝酸

和
F8M

氢氟酸的组合既能够保证试样充分溶解!

又能够不造成试剂的浪费!为实验的最佳酸用量%



表
$

!

溶解试样的酸用量实验数据 "

>;

试样编号 盐酸 硝酸 氢氟酸 银的质量分数(
N

F ! $H$$"G

"$ ! $H$$"J

"#"#"EW "F F F $H$$#!

"$ F $H$$##

F "$ $H$$#!

"$ "$ $H$$#!

F ! $H$$FE

"$ ! $H$$FJ

M[#$"!##G%@" "F F F $H$$E#

"$ F $H$$E#

F "$ $H$$E"

"$ "$ $H$$E"

F ! $H$$=#

"$ ! $H$$=#

M["!##GW@" "F F F $H$$=F

"$ F $H$$=E

F "$ $H$$=F

"$ "$ $H$$=F
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绘制工作曲线

分 别 移 取
$H$$

!

$HF$

!

"H$$

!

"HF$

!

#H$$

!

#HF$8M

银标准储备溶液于一系列
"$$8M

容量瓶

中!加入
F8M

硫脲
@

盐酸溶液!用水稀释至刻度线!

混匀%按实验方法测其吸光度!绘制工作曲线%如

图
"

%

图
$

!

银的工作曲线
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加标回收实验

称取铅厂铅渣批号为
"#"#"EW

的废渣
$HF$$$

3

两份并分别加入银标准溶液
$H$$

!

#H$$8M

!称取批

号为
C[$##KW$F

的熔渣
$HF$$$

3

三份分别加入银

标准溶液
$H$$

!

"$H$$

!

"FH$$ 8M

!称取批号为

C[$##G5#"

的熔渣
$H#F$$

3

三份分别加入银标准

溶液
$H$$

!

FH$$

!

"$H$$ 8M

!按照分析方法加入

"FH$$8M

盐酸!置于电热板低温处加热溶解!加入

F8M

硝酸!继续加热溶解完全!低温蒸发至近干!取

下!稍冷%加入
F8M

氢氟酸!低温蒸发至近干!取

下!冷却%加入
F8M

硫脲
@

盐酸溶液!加热使盐类溶

解!取下冷却%将溶液移入
"$$8M

容量瓶中!用水

稀释至刻度!混匀%测得结果并计算加标回收率!结

果见表
#

%

表
.

!

银加标回收实验数据

试样

编号

试样

量(
3

加银

标量(
#

3

测得

银量(
#

3

回收

率(
N

"#"#"EW

$HF$$$ $ #! S

$HF$$$ =$ E= "$#HF

$H#F$$ $ #$= S

C[$##G5#" $H#F$$ "$$ !$F "$"H$

$H#F$$ #$$ ="# "$=H$

$HF$$$ $ "=ES

C[@$##KW$F $HF$$$ #$$ !== JJH$

$HF$$$ !$$ ==F JJHG

!!

实验表明!银的加标回收率达到
JJH$N

!

"$=H$N

!满足分析要求%

.&/

!

精密度实验

称取试样
$HF$$$

3

七份分别置于
#$$8M

聚

四氟乙烯烧杯中!加入
"F8M

盐酸!置于电热板低温

处加热溶解!加入
F8M

硝酸!继续加热溶解完全!低

温蒸发至近干!取下!稍冷%加入
F8M

氢氟酸!低温

蒸发至近干!取下!冷却%加入
F8M

硫脲
@

盐酸溶液!

加热使盐类溶解!取下冷却%将溶液移入
"$$8M

容

量瓶中!用水稀释至刻度!混匀%测得结果并计算!结

果见表
!

%

表
'

!

精密度实验结果#

!E=

$ "

C

样品 结果 平均值
;R C;R

"#"#"EW $H$$#!

!

$H$$##

!

$H$$##

!

$H$$#!

!

$H$$##

!

$H$$#"

!

$H$$#" $H$$## $H$$$$K# !HG

C[@$##KW$F $H$"=E

!

$H$"==

!

$H$"==

!

$H$"=F

!

$H$"=#

!

$H$"=F

!

$H$"== $H$"== $H$$$"#F $HKG

C[$##G5#" $H$="G

!

$H$="E

!

$H$="K

!

$H$=#$

!

$H$="E

!

$H$=#$

!

$H$=#$ $H$="K $H$$$"KE $H=F

!!

从以上数据可以看出!银的测定相对标准偏差

在
$H=FN

!

!HGN

!满足分析要求%

.&)

!

方法对比实验

对九个试样中的银用原子吸收光谱法与火试金

分析方法比对!对比结果见表
=

%

分析实验结果!本方法与火试金分析方法基本

一致!有个别数据差异较大!可以断定为样品的均匀

性不好所致%
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表
2

!

方法对比实验数据 "

C

试样名称 试样编号 火试金 本方法 差值

废渣
"#"#"E $H$$## $H$$#! $H$$$"

水淬渣
M[#$"!##G%@" $H$$E# $H$$E" $H$$$"

水淬渣
M["!##GW@" $H$$=" $H$$=F $H$$$=

熔渣
C[$##G5#" $H$=#! $H$="K $H$$$F

熔渣
C[$$##KW$F $H$"GG $H$"== $H$$!!

熔炼炉渣
M[$##G$F $H$$!E $H$$!J $H$$$!

熔炼炉渣
M[$##G$" $H$$#E $H$$!! $H$$$G

铅冶炼炉渣
M[$##G#" $H$$#= $H$$#F $H$$$"

铅鼓风炉渣
"#"#$J5 $H$$"E $H$$"" $H$$$F

'

!

结语

通过对试样溶解时酸的最适加入量的实验!确

定了最佳的酸的加入量!并选取实际生产中的废渣$

熔渣$水淬渣等渣样进行加标回收实验!并与火试金

分析方法比较%证明了采用火焰原子吸收光谱法测

定铅冶炼渣中的银!准确度高!精密度好!操作简便$

快捷!劳动强度小!适于批量测定%
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