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原子荧光光谱法测定铜矿样中的砷

叶 林

（江门出入境检验检疫局技术中心，广东 江门 @#<***）

摘 要：用原子荧光光谱法可快速测定铜矿样中的砷，且基体铜干扰小 )本法与 338A银比色法所测结果
相吻合 )本法操作简单、检测快速，回收率为 <<’<B C !**’=B，相对标准偏差小于 #’*B )
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铜矿样中砷的含量直接影响到电解铜的质量，

因此准确、快速地分析铜矿样中砷的含量就显得特

别重要 )与比色法和滴定法相比，采用氢化物发生 ;
原子荧光光谱法测定铜矿样中的砷，其操作方法简

单、分析速度快、分析精度高 )

! 实验部分

! )! 主要仪器及试剂
/16 ; #:*型原子荧光光谱仪（北京海光仪器公

司）)
蒸馏水；砷标准原液（!** EF G 0）；溴（/) .）；硫

酸（/).）；砷标准应用液（! EF G 0）（! EF G 0）：准确移
取砷标准原液 ! E0定容到 !** E0；王水：盐酸（/)
.）和硝酸（/) .）的体积比为 : H !；抗坏血酸 ; 硫脲
混合液：称取 @ F抗坏血酸和 @ F硫脲于 !@* E0烧
杯中，再加入 !** E0蒸馏水溶解，现用现配；盐酸溶
液：体积分数 @B；硼氢化钾溶液（#* F G 0）：称取 # F
硼氢化钾（/) .）溶于 !** E0 *) *! E%& G 0 I,J溶液
中，现用现配；砷标准系列：分别吸取砷标准应用液

*，*’@*，!’**，#’**，"’**，=’** E0（或 *，@’**，!*’**，
!@’**，#*’**，#@’** E0）于 !** E0容量瓶中，各加 !*
E0抗坏血酸 ;硫脲混合液，用!K @B盐酸溶液稀
释至刻度，摇匀 )

! )" 分析步骤
! )# )! 溶 样

称取 !（/L）M *’**#@B的样品 *’#*** F，!（/L）
!*’**#@B的样品 *’!*** F，分别置于 !@* E0烧杯
中，加入 !@ E0王水，微热数分钟，取下 )然后加入少
许溴，置于电炉上挥发几分钟，再加热蒸至体积约

: E0，取下冷却，加入 ! E0浓 J#6," 冒浓烟蒸至近

干，用!K @B盐酸溶解 )最后移置到 #@* E0容量瓶
中，加入 @ E0抗坏血酸 ;硫脲混合液，用!K @B盐
酸溶液稀释至刻度，摇匀，放置 !* ENO，备用 )随同试
样做空白试验 )
! )# )# 样品测定
开机并设定好仪器条件，预热稳定约 #* ENO，待

空白值读数稳定后开始测量 )由断续流动装置泵入
标液或试液（含载液）、硼氢化钾溶液，在反应块中进

行混合反应，产生的砷化氢气体，由载气（氩气）送入

石英原子化器中分解为原子态砷，在砷空心阴极灯

的发射光激发下产生原子荧光，测量荧光强度，用标

准曲线法进行定量 )
! )# ): 仪器工作条件
灯电流 >* E/；负高压 #=* $；原子化温度

#**P；原子化器高度 ?’* EE；载气流量:** E0 G ENO；
屏蔽气流量 >** E0 G ENO；读出时间 !# )* L；读数延迟
时间 ! )* L；硼氢化钾溶液加入时间
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! "；进样体积 # $! %&；读出方式：峰面积；测定方式：
标准曲线法 $

! 结果与讨论

! $" 离子干扰试验

’ $( $( 基体铜的干扰
试验表明，在 ’!# %&分析试液中，小于 (## %)

的基体铜无明显干扰 $但在 !（*"）+ #$ ##’!,时，随
着取样量增加，基体铜浓度增加，基体铜对砷的测定

有干扰，使测定结果偏低，详见表 ( $

表 " 基体铜干扰的试验结果
#$%&’ " (’)*&+) ,-. /0+’.,’.’01’ ’23’./4’0+ -, %$)’ 1-33’.

加入纯铜量 - %) (# .# !# /# (## .## !## /## (###

(#!)砷测定结果 -!) (#$#( (#$#. (#$#( 0$0/ 0$10 1$/. 1$(/ 2$3’ 2$(!

’ $( $’ 共存离子的干扰
铜矿样的主要杂质为 45，67，*)，其干扰试验结

果列于表 ’ $
表 ! 共存离子干扰

#$%&’ ! 50+’.,’.’01’ ,.-4 1-’2/)+/06 /-0)

共存离子
加入砷量

-!)
共存离子
加入量 -!)

测得砷
-!)
回收率 - ,

45’ 8 (# (## (#$(! (#($!
67’ 8 (# !# (#$#’ (##$’
*)8 (# !# 0$01 00$1

从表 ’可看出，在 ’!# %&分析试液中，"（45）

!(##!)，"（67）!!#!)，"（*)）!!#!)，都无明显
干扰 $
! $! 精密度的测定
对不同浓度的砷标准系列进行精密度测定，!

次测定的结果列于表 .，其相对标准偏差在 ’ $ #,以
下 $

表 7 测定砷标准系列的结果（# 8 9）
#$%&’ 7 (’)*&+) ,-. :’+’.4/0$+/-0 -, )+$0:$.: $.)’0/1 )’./1’)

标准浓度 -（%)·&9 (）
实际测定浓度 -（%)·&9 (）

( ’ . 3 !
:;< - ,

#$#!#
#$(##
#$(!#
#$’##
#$’!#

#$#30
#$#01
#$(30
#$’#(
#$’30

#$#!#
#$#01
#$(!#
#$(01
#$’!#

#$#!(
#$(##
#$(!#
#$(00
#$’!(

#$#!#
#$(#’
#$(31
#$’#(
#$’31

#$#30
#$(##
#$(31
#$’##
#$’!#

($/.
($/.
($.
($.
#$01

! $7 准确度的测定
用本法对铜精矿标准物质中的砷进行测定，结

果列于表 3 $由表 3可知，分析的准确度高 $

表 ; 铜精矿标准物质的测定结果

#$%&’ ; <’+’.4/0$+/-0 .’)*&+) -, )+$0:$.: 4$++’. -, 1-33’.
1-01’0+.$+’

名称
标准值
!（*"）- ,

平均值（# = !）
!（*"）- ,

标准偏
差 - ,
相对标准
偏差 - ,

铜精矿 ( #$#!. #$#!2# #$##’! 3$32
铜精矿 ’ #$##’# #$##(00 #$###(. 2$!.

! $; 回收率的测定
试样加标回收结果列于表 !，由表 !可知，此方

法的加标回收率在 00 $ 0, > (##$ 2,之间，回收效

果良好，能满足分析需要 $

表 9 回收试验结果

#$%&’ 9 (’)*&+) -, .’1-=’.> +’)+

标样含砷量
-!)

加入砷量
-!)
测得砷量

-!)
回收率
- ,

!. (# 2.$#2 (##$2
’1 (# .1$#’ (##$’
(# (# (0$00 00$0

! $9 方法对照
用本法与 <<?@银比色法分别对 (# 个铜矿样

进行测定，结果列于表 2 $从表 2 中可以看出，用两
种方法测得的结果吻合得较好 $
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表 ! 本法与 ""#$银比色法测定结果的对照
#%&’( ! $)*+%,-.)/ )0 ,(.1’2. &(23((/ 24-. *(24)5 %/5

""#$ .-’6(, 7)’)1,-*(2,8

样品编号
比色法所测结果

!（!"）# $
本法所测结果

!（!"）# $

% &’&&&() &’&&&((
* &’&&&+, &’&&&+-
. &’&&,) &’&&,)
( &’&&-, &’&&-.
+ &’&%-& &’&%-%
) &’&*/( &’&*/,
/ &’&+/ &’&+,
, &’&,, &’&-%
- &’%+& &’%(/
%& &’*(, &’*(%

9 结 语

用 !01 2 *.&型原子荧光光谱法测定铜矿样中
的砷，分析条件易于控制 ’利用最佳的分析条件，可
得到满意的分析结果 ’本法具有操作简单、快速、基
体铜干扰小、灵敏度高、节省试剂等特点，值得在厂

矿企业推广 ’

"(2(,*-/%2-)/ )0 %,.(/-7 -/ 7)++(, 7)/7(/2,%2( &8 %2)*-7 0’1),(.7(/7( .+(72,)*(2,8

34 567
（ "#$%&’(% )%*+,-).#* /%01(2*#3% $%4 56$+$%*#%( 76+($6，"#$%&’(% +*-&&&，89#%$）

:&.2,%72：!8"976: 67 ; :<==98 :<7:97>8;>9 :;7 ?9 8;=6@AB @9>98C679@ ?B ;><C6: DAE<89":97:，;::<C=;769@ F6>G A9"" 67>98H
D9897:9 D8<C ?;"9 :<==98 ’ IG9 89"EA>" <?>;679@ ?B >G6" C9>G<@ ;89 :<67:6@97> F6>G >G;> ?B JJIK "6AL98 :<A<E86C9>8B ’ IG9
C9>G<@ 6" "6C=A9 67 <=98;>6<7 ;7@ D;"> 67 @9>98C67;>6<7，F6>G ; 89:<L98B <D -- ’-$ 2 %&&’)$ ;7@ ; 89A;>6L9 ">;7@;8@ @9H
L6;>6<7 A9"" >G;7 * ’&$ ’
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