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活性炭富集、比色法测定

冶金浸出液中低含量的铂、钯

陈小兰，林海山，佘 璐

（广州有色金属研究院分析检测研究中心，广东 广州 )!(<)!）

摘 要：先采用活性炭富集冶金浸出液中低含量的BC，BD，再用比色法测定BC，BD>活性炭吸附时盐
酸介质浓度为!&"E$%／/>直径?!EE、高!)(EE的活性炭柱完全吸附BC和BD的容量分别为"((

!F和!)(!F>用该法测定BC，BD结果稳定，回收率在;)G以上，相对标准偏差小于"&((G>
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某矿山精矿的湿法冶金浸出液因含有大量的HI，’J和0K，不能直接采用比色法测定其BC
和BD的含量>若以.L，5K，MF，7K为载体，用还原剂还原BC和BD，则操作冗长［!］，且载体有毒，
因此少有人采用>本试验采用活性炭分离富集，比色法测定BC和BD>

! 试验部分

!"! 主要试剂
BC，BD混合标准液 称取光谱纯BC，BD各(&!(((F，置于)(E/烧杯中，加入"(E/王水，
加热溶解后，加入"E/)(F／/’8H%溶液，水浴加热蒸干，用盐酸赶硝酸?次，加!)E/浓盐酸
溶解，然后，转入!((E/容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀>此溶液!E/含BC，BD均为!EF>
取适量再配成!E/含BC，BD均为!((!F的BC，BD标准液>
活性炭 用"(F／/氟氢化铵浸泡粉状的活性炭后，依次用盐酸（"N"G）和蒸馏水洗涤，

晾干>
2O2+丙酮溶液（!"F／/）>

!"# 设备和仪器
吸附柱 自制玻璃吸附柱，内径?!EE，高!)(EE，颈长!((EE>
滤板 有机玻璃制，直径":EE，厚?EE，钻有直径!&)EE滤孔>
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抽滤筒、真空泵、缓冲瓶装配成吸附装置!
"#$%分光光度计!

!"# 试验方法
分别取一定量&’，&(混合标准液，置于)**+,烧杯中，分别加入不同浓度不同量的盐酸，

最后加水至#**+,，稍加热!将该溶液注入装有活性炭的吸附柱中吸附，先后用盐酸、氟氢化
铵和蒸馏水洗涤!经洗涤的活性炭装入-*+,瓷坩埚中进行灰化、酸溶，加$滴-*.／,/012溶
液，用盐酸赶硝酸$次，用3+42／,盐酸定容!移取适当的溶液于分液漏斗，若不足#*+,用3
+42／,盐酸补足，加5657显色!氯仿萃取后，用比色法测定&’，&(!

$ 结果与讨论

$"! 盐酸浓度的选择
取8+,&’，&(混合标准液，&’和&(的质量均为8**!.，将所取标准液置于)**+,烧杯

中，分别加入#，8*，#*+,的浓盐酸，加水至#**+,，这时盐酸浓度分别为：*98#，*9:*，89#
+42／,!然后进行吸附分离、测定［#］!结果列于表8!从表8可知，盐酸的浓度对钯的吸附影响较
大，对铂影响则很小!为使&’，&(同时完全吸附，盐酸浓度选用89#+42／,!

表! 盐酸浓度对%&，%’吸附效率的影响

()*+,! -..,/&0.12+/03/,3&4)&50303&6,)’7048&5034)&,0.%&)3’%’

!（;12）／（+42·,<8）
加入量／!. 测定量／!. 回收率／=

&( &’ &( &’ &( &’

*!8#
*!:*
8!#

8**!*
8**!*
8**!*

8**!*
8**!*
8**!*

3"!:
>*!"
>3!*

>>!"
>>!:
>>!3

3"!:
>*!"
>3!*

>>!"
>>!:
>>!3

$"$ 活性炭柱对&’，&(的吸附容量
取&’，&(混合标准液8，89-，#，)+,，溶液中&’和&(的质量均为8**，8-*，#**，)**!.，将

所取标准液分别置于)**+,烧杯中，各加#*+,浓盐酸，加水至#**+,，用直径$8++，高

8-*++的活性炭柱进行吸附分离，然后用比色法测定&’和&(!结果列于表#!由表#可知，在
相同的条件下，&’，&(的完全吸附容量分别为#**!.和8-*!.!

表$ 活性炭柱对%&，%’的吸附容量

()*+,$ 9’7048&503/)8)/5&:0.)/&5;,/)4*03/0+<=3.04%&)3’%’

加入量／!. 测定量／!. 回收率／=

&( &’ &( &’ &( &’
8**!*
8-*!*
#**!*
)**!*

8**!*
8-*!*
#**!*
)**!*

>3!*
8))!*
8->!8
#$*!*

>>!3
8)3!-
8>"!3
$:-!*

>3!*
>:!*
">!-
-"!-

>>!3
>>!*
>3!>
>8!$
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!"# 共存离子对测定的影响
试样经活性炭分离富集后，大量的!"，#$，%&与贵金属分离了’残留的量对比色法测定()，

(*无影响’
!"$ 样品分析步骤
分取某矿山湿法冶金浸出液+!,-./置于0--./的烧杯中，加入1-./（,2,）王水，加

,./+-3／/#4!5，低温加热蒸干，用+./（,2,）盐酸赶硝酸6次，加1-./浓盐酸溶解，加水
至1--./，温热’将溶液仔细倒入吸附柱内，吸附抽滤完毕，用温热盐酸（"718）洗涤9次，再
用温热1-3／/氟氢化铵洗6次，温水洗9次’把活性炭取下，放入+-./瓷坩埚中，于电炉上
烘干，然后移入高温炉中，于9+-!:--;下灰化’用少量水湿润灰化物后，加1./浓王水溶
解，蒸发至近干，加6滴+-3／/#4!5溶液，用盐酸赶硝酸6次，再用1-./<.=5／/盐酸溶解，
然后转入分液漏斗中，准确加入->+./?@?A和,-./氯仿，萃取,.$B’有机相放入,C.比
色皿中，以试剂空白为参比，于0+0B.处测出吸光度，用工作曲线求出(*量’弃去漏斗中剩余
的有机相，准确加入->+./?@?A和,./1.=5／/DB!51溶液，摇匀，立即准确加入,-./氯
仿，萃取,.$B’有机相放入1C.比色皿中，以试剂空白为参比，于+1-B.处测出吸光度，用工
作曲线求出()量’
!"% 分析方法的准确度和精密度
1’+’, 加标回收试验
为了考察分析方法的准确度，进行了试样加标回收试验，结果列于表6’从表6可知，试样

加标试验的回收率在E+8以上’

表# 回收试验结果

&’()*# +*,-).,/01*2/3*14.*,.

样品
试样含量／#3 加标量／#3 测定量／#3 回收率／8

(* () (* () (* () (* ()

,号 +>-./
1号 +>-./
6号 +>-./

61’1
10’1
,E’9

,<’9
,:’1
,1’6

,--’-
,--’-
,--’-

,--’-
,--’-
,--’-

,6-’1
,16’E
,,+’+

,,:’9
,,9’,
,,,’1

E<’-
EE’:
E9’-

EE’-
E<’E
E<’E

1’+’1 精密度试验
为了验证本法的精密度，对冶金浸出液进行了+次独立测定，结果列于表0’从表0可知，

本方法分析结果相对标准偏差小于1>--8’

表$ 冶金浸出液的分析结果和精密度

&’()*$ 56’)4,7,1*,-).,/08*.’))-194)7:737-8’6;<1*27,7/6

测定元素 含量／（.3·/F,） 平均值／（.3·/F,） 标准偏差／（.3·/F,） 相对标准偏差／8

(*
()

9’6<，9’06，9’69，9’0-，9’00
6’:,，6’+9，6’9+，6’:+，6’:-

9’0-
6’9:

-’-66
-’-:6

-’+1
1’--
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! 结论

!"用活性炭富集湿法冶金浸出液中低含量的#$和#%，然后用比色法测定，方法简单，分
析结果稳定"#%和#$的回收率在&’(以上，相对标准偏差小于)*++("
)"活性炭吸附#%，#$的盐酸介质适合浓度为!*),-.／/"直径0!,,、高!’+,,的活性
炭柱，吸附最大容量#%为)++!1，#$为!’+!1"残留微量的23，45，67对比色法测定#%和#$
无影响"
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