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一

原子捕集火焰原子吸收法的研究
‘

吴绍祖 林志勇 方文 焕

(华侨大学应用化学系
,

泉州 3 6 2 0 1 1)

摘要 研究浮选技术和原子捕集原子吸收法测定相结合的新方法
.

建立 M
一

I
一

R B
,

M
一

SC N
一

M V
,

M
一

S C N
一
C v 浮选体系

,

浮选后浮选物溶液直接用原子捕集原子吸收法测定
,

探讨了金属离子在上

述各体系中的浮选行为
、

分析特性和原子捕集原子吸收法的工作条件
.

关键词 金
,

萃取浮选
,

原子捕集
,

火焰原子吸收光谱法

分类号 0 6 5 7
·

3 1

前文 已研究过 M
一

I
一

M V
,

M
一

I
一

MB
,

M
一

Br
一

R B
,

M
一
S CN

一

R B 等体系的浮选
一

原子吸收法
〔‘一 ”

和原子捕集原子吸收光谱法
.

本文拟研究浮选技术和原子捕集原子吸收法相结合的新方法
.

因浮选富集 1 00 倍后
,

又经原子捕集预富集二十余倍
,

故方法的灵敏度可提高二千余倍
.

此外

浮选可把基体和共存元素分离除去
,

故选择性好
,

并可连续测定多种元素
.

实验中建立 了 M
-

I
一

R B
,

M
一

S C N
一

M V
,

M
一

S C N
一

C v 浮选体系
,

浮选并雾化 的溶液用原子捕集原子吸收光谱法测

定
.

探讨 了 A u
的原子捕 集原子吸收光谱法的工作条件

,

讨论 了方法的灵敏度
、

选择性问题
,

并用于测定化探样品中某些痕量元素
.

1 实验部分

l.v l 仪器和试剂

3 10 原子吸收分光光度计
,

PH S
一

2 酸度计
.

石英捕集管 (外径 5
.

0 m m
,

长 1 70 m m )
.

金属 离子 标准 溶液
:

用纯 金属 或分析 纯 以上试 剂按 常 规法 配制
.

0
.

s m ol
·

L 一 ‘K l 和

K S C N 水溶夜
,

2
.

0 X 1 0 一“
m o l

·

L 一 ’

甲基紫 (M V )和结晶紫 (C V ) 5
.

0 又 1 0 一
3
m o l

·

L 一‘罗丹明 B

(R B )
,

甲苯及二 甲基 甲酞胺 (D M F )
.

L Z 研究浮选体系时原子吸收光谱法的测定条件

应用三维表选定各元素的测定条件列在表 1 中
.

用该条件进行金属离子在各体系中的浮

选行为和分析特性的研究
.

L 3 试验方法

1
.

3
.

1 萃取浮选 参照文献〔1〕
,

取一定量的金属离子于 10 0 m L 烧怀中
,

加水至约 50 m L
,

加入 K l 或 K S CN
,

调节酸度至所需 pH 值
,

移入 1 2 5 m L 分液漏斗中
,

加入 M V 或 C V 或 R B

决

本文 1 9 9 5
一
0 9

一
0 1 收到
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表 1 原子吸收法测定的工作条件

元素 几/ n m l / m A 入/ m m Q l

/ L
·

m in 一 , Q :
/ L

·

m in 一 , J / n m 增益 U 一
/ V

F e 2 4 8
.

3 1 2 4
.

0 0
.

8 0 5
.

8 0
.

1 3 1
:
1 7 0 0

A g 3 2 8
.

2 1 0 3
.

0 0
.

6 0 5
.

8 0
.

1 3 1 : 1 3 0 0

Pb 2 8 3
.

3 1 2 5
.

0 0
.

9 0 5
.

8 0
.

1 3 1 : 1 4 0 0

C d 2 2 8
.

8 1 0 5
.

0 0
.

7 0 5
.

8 0
.

1 3 1
:

1 5 0 0

A u 2 4 2
.

8 1 6 4
.

0 0
.

6 0 5
.

8 0
.

1 3 1 : 1 5 0 0

B i 2 2 3
.

1 1 2 5
.

5 0
.

7 0 5
.

8 0
.

1 3 1 : 1 7 0 0

C u 3 2 4
.

7 1 0 5
.

0 0
.

6 0 5
.

8 0
.

1 3 1
:
1 4 0 0

¹ 表中
,
孟为分析线

,

I 为灯电流
, h 为测量高度

,

Q l
为乙快流量

, Q :
为空气流量

, d 为单色器通带宽度
,

U _
为负高压

·

(各体系试剂及其加入量 m 见表 2 ) ,

摇匀
,

加入甲苯 5 m L ,

剧烈振荡 2 mi n ,

静置片刻后
,

小心弃去水相和有机

相
,

浮选物用 10 m L D MF 溶解
,

直接雾化
,

按表 1工作条件测定
,

用于选择浮选体系
,

研究金属离子的浮选行

为及分析特性
.

表 2 各体系的浮选工作条件

浮 选 体 系

M
一

SC N 一

M V M
一

S C N 一V M
一 I 一R B

测定元素 A g ,

c u ,

F e ,

A u , B i ,

Co ,

z n A g ,

残
,

Fe ,

c o ,

z n A u ,

A g ,

e d
, B i ,

Pb

多种离子完全共 2
.

5 2. 5 2. 。

同浮选的 p H 值 ( 2
.

0 ~ 4
.

0 ) ( 2
.

0 ~ 3
.

0 ) ( 1
.

5 ~ 4
.

0 )

m K I / m o l
·

L 一 ’ 一 一 0
、

0 5

m o
N / m o l

·

L 一 ’ 0
.

10 0
.

1 0 一

, M v /m o l
· L 一 ’ 0

.

0 0 0 5 一 一

m e v / m o l
·

L 一 ’ 一 0
.

0 0 10 一

m R a / m o l
·

L 一 ’ 一 一 0
.

0 0 0 5

m 笨 / m L 5
.

0 5
.

0 5
.

0

1
.

3
.

2 原子捕集原子吸收浏 定的操作条件和 程序 参照文〔8一 9〕
,

在燃烧器正上方置一根石

英管
,

其下表面距燃烧器缝隙 ( A u) 8 m m
,

空心阴极灯的光束掠过上表面挡光 65 %
,

石英管内

通冷却水 (其流量为 0
.

4一 0. 6 L ·

m in 一’ ).

点燃火焰
,

喷入浮选物的 D M F 溶液
,

以 C Z H :
流量 为 0

.

4 L
·

m in 一 ‘

的贫燃焰捕集 lm in

后
,

停止喷雾和通冷却水
,

通入空气 (驱水空气流量 S L ·

m in 一 ‘)约 10 5 ,

空烧石英管子 3 5 ,

迅

速加大 乙炔流量至 0
.

g L ·

m in 一 ‘ ,

使管子表面的沉积的 A u
释放到测量光路 中产生脉冲吸收

信号
,

然后将石英管烧红以消除残留物
.

调节 C ZH :
流量为 0

.

4 L
·

m in 一 ‘ ,

再通入冷却水
,

进行下一次测量
·

1
.

3
.

3 浮选
一

原子捕集 原子吸 收 光谱测 定法的操 作程序 把待测样溶解成溶液
,

按节 1
.

3
.

1

萃取浮选操作步骤浮选分离富集
,

浮选物用 D MF 溶解
.

然后按原子捕集原子吸收测定的操作
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程序进行测量
,

求其含量
.

2 结果与讨论

2. 1 浮选体系的选择研究

我们使金属离子与 K l 或 K SC N 形成配阴离子
,

再与三苯 甲烷类染料
、

罗丹明类碱性染

料
、

R B
、

B u R B (丁基 罗丹 明 B )
、

R 6G (罗丹明 6 G )以及 MB (亚甲基兰 )等生成离子缔合物
,

在分

液漏斗中用甲苯萃取浮选
,

结果表明除了 已研究过的 M
一
I
一

M V
,

M
一

I
一

MB 〔”和 M
一

S C N
一

R B( ”
外

尚有 M
一

I
一

R B
,

M
一
S C N

一

M V 和 M
一

S C N
一

C V 三个体系具有实际应用意义
,

故只详细地研究这三

个体系
.

2. Z M
一

I
一

R B
,

M
一

S C N
一

Mv 和 M
一

S C N
一

Cv 体系中金属离子的浮选行为

以浮选率 甲随 pH 值的变化来描述金属离子的浮选行为
,

实验结果如图 1 ,

2
,

3 所示
.

图

Z n Z+ Z n 之+

C o Z +

A 只+

F e 3 +

\ \ \ B i3

C。 ’‘

义
”

’

丫
A R +

十

.

|||陋ee
‘..esee.
.

着
5 。

盼
C ” 2 ‘

次 5 0

、
、

食
‘

0亡�

�次�\卜

P b Z + C r 3+ I
n 3 + L i+

C a Z + M g Z + M n z + N i 之+

. N iZ + Pb 之+ C r 3 + I n 3 +

A u 3 + C a Z + M g Z+ M n Z + L i斗

。

}幸宾续泛井户 ,

1 2 3 4 5 6

PHH

3p
‘心

图 I M
一

卜R B 体系金属 图 Z M
一

SC N 一

M V 体系金属 图 3 M
一

SC N 一

C V 体系金属

离子的浮选行为 离子的浮选行为 离子的浮选行为

中各曲线沿纵轴适当地移动过
.

由图可 见水相 pH 值对其浮选行为影响颇大
.

图 1 结果表明

pH 在 1
.

5一 4
.

0 范围内
,

M
一

I
一

R B 体系中 A g + .

A u ’+ ,

Cd
Z+ ,

B i’+
,

P b
, +
均可完全浮选

,

而 C a , + ,

M g “+ ,

M n “+ ,

z n “+ ,

N i
“+ ,

e o “十 ,

I n , + ,

e r , + ,

L i十等不被浮选
,

这是 由于 pH 在 o
·

5一 6
·

o 范围 内

这些离子不能与 I 一生成配 阴离子的缘故
.

当 p H 大时将因金属离子水解作用使浮选率下降
,

而当 pH 小时将因 H +
与 I 一生成 H l 使

浮选率下降
.

同理
,

由图 2 可知 M
一

se N
一

M v 体系中 p H 在 2
.

0 一 4
.

0 范围内 A g + ,

C u Z+ ,

F e , + ,

A u ’+ ,

B i3 + ,

C o Z+ ,

Z n Z +
均可 完全浮选

.

由图 3 可 知 pH 在 2
.

0一 3
.

0 范 围 内 M
一

S C N
一

C V 体系中

A g + ,

e u “十 ,

Fe ’+ ,

A u ’十 ,

B i
’+ ,

e o 么+ ,

Z n Z +
可完全浮选

,

而 C a Z + ,

M n 名+ ,

M g z +
等离子不被浮选

,

这

是 由于 p H 在 0
.

5一 6
,

o 范围内这些离子不能与 SC N
一

生成配阴离子的缘故
.

2
.

3 原子捕集原子吸收测定条件选择实验
2

.

3
.

1 火 焰条件 对捕集 和释放的影响 固定空气流量为 5
.

S L
·

m ill 一 ‘ ,

改变 C
Z
H

:

流量在
.
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0
.

4一 0
.

g L
·

m in 一 ‘

间
,

研究其对捕集和释放的影响
,

结果表明 C
Z
H

:

流量为 0
.

4 L
·

m in 一 ‘对

A u
捕集最有利

,

因为火焰温度较低
,

A u
容易沉积在石英管上

,

Cz H
:

流量为 0
.

g L
·

m in 一 ‘对

A u
释放最有利

,

因为这时石英管温度高
,

容易释放出 A u ,

释放时由于 C
Z
H

:

流量瞬间增大
,

气

流冲击力大
,

灵敏度最高
,

实验结果与文〔8〕相类似
.

2
.

3
.

2 冷却水流速 冷却水流速直接影 响石英管的表面温度
,

实验表明在 。
、

4 ~ 。
.

6 L
·

m in 一‘ ,

对捕集和释放有利
.

2
.

3
.

3 燃烧器 高度 在石英管挡光率 65 %情况下
,

改变燃烧器高度 h( 指石英管上表面与燃

烧器间的距离 )
,

测量它对捕集和释放的影响
,

结果如图 4 所示
,

A u
在 13 m m 时吸光度最大

.

2
.

3
.

4 档光率 在确定燃烧器高度 13 m m 后
,

调节石英管位置来改变挡光率
n ,

它的影响如

图 5 所示
,

挡光率为 65 %时吸光度最大
.

0
。

3 0

阅

年 1 5

0

阅

0
。

2 0

才O

J了了O

1 1
h z

夕

m m

“
拓

n / (%)

图 4 燃烧器高度的影响 图 5 挡光率的影响

2. 4 选择性

实验结果表明 1 0 0 m g C I一 ; 6 0 m g N O
3 一 ; 5 0 m g A I

, + ; K + ; 3 0 m g N a + ,

P
S + ; 2 5 m g s r , + ,

C a , + ,

M g Z+ ,

B a Z+ ; 1 0 m g 5
6 + ,

N i
Z + ; 5 m g C r 3 + ,

5 1
‘+ ,

T i‘+
,

In
, + ,

S n Z+ ; 4 m g M n z + ,

L i+ ; 3 m g

L a 3 + ,

Ce , + ,

B r 一 ,

p d
Z+ ; 2 0 0 拼9 F e 3 + ,

Cd
, 十 ,

C d
Z + ,

P b
Z 十 不干扰 5 0 拌9 A u 3 +

的测定
,

主要是 由于

浮选使共存离子分离除去 的缘故
.

显然
,

浮选可大大提高方法的选择性
.

2. 5 测定灵敏度

萃取浮选和溶剂萃取截然不同
,

后者与水相和有机相的体积有很大的关系
,

而前者与两相

体积关系不大
,

故取样量大富集倍数可高达百倍以上
,

尤其是在测定固态样品时
,

富集倍数更

高
,

因为它不受固体浓度小于或等于 5 9
·

L 一 ’

的限制
.

同时
,

样 品经浮选富集后
,

富集物 又再

经原子捕集予以富集二十多倍
,

于是萃取浮选
一

原子捕集原子 吸收测定法可使测定灵敏度提高

到几千倍
.

2. 6 应用实例

称含 A u 矿样 2
.

00 9 于 10 0 m L 烧杯 中
,

加入 1 : 1 王水 20 一 30 m L
,

盖上表面皿
,

置水浴

上加热 Z h
,

过滤于烧杯中
,

用少量水洗涤沉淀烧杯
,

把洗液合并于滤液中
,

调 pH 至 2
.

按试验
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方法浮选
一

原子捕集原子吸收法测定
.

结果见表 3

表 3 样品分析结果 (g
·

T 一 , )

样品 元素 标准值 M
一
I
一

R B 体系测得值 M
一

SC N
一

M V 体系测得值

化探样品

MG
一

I
一

A u 0 1

C v ¹ / (% )

A u 3
.

59 3
.

8 3
.

4

7
,

2 6
.

5

¹ C v
值为 6 次测定计算所得
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e o n d i t io n o f a t o m ie e o lle e t io n a n d FA A S
.

T he m e th o d h a s b e e n a p p lie d t o t he d e t e rm i n a t io n o f g o ld in g e o lo g i-

e a l s a m p le s ,

w it h th e r e s u lt e o in e id in g w i th s t a n d a r d v a lu e .

K e y w o r d s g o ld
,

fl o a t a t io n , a t o m i e e o lle e t i o n ,

n a m e a t o m i e a bs o r p t i o n s p e e t r o m e t r y


