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【摘要】 试样经王水溶解，醋酸丁酯萃取分离金。水相中加入碘化钾、孔雀石绿，用
苯 萃取，在有机相中直接测定汞。
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    汞及其化合物属于剧毒物质，可通过各种途径
  进入人体并在体内积蓄。为了有效地控制生产过程
  中汞对人体造成的危害，对汞的测试方法进行了研
  究。现行汞的测定方法是冷原子吸收法和原子荧光
  法。本文探讨了光度法测定合质金中的汞。其设备
  简单、投资少、流程易于掌握。

  l 试验部分

  1.1 仪器与试剂
    721B型分光光度计（上海第三分析仪器厂）。
    王水溶液：l+lo
    盐酸溶液：18 +100，1+1，5+1000
    醋酸丁酯：经(18+  100)盐酸溶液饱和处理后使
  用。
    醋酸钠溶液：50%g
    碘化钾溶液：0.005%。
    孔雀石绿溶液：0.02%。

    萃取剂：苯。

    汞标准储备液：取分析纯二氯化汞 1.3535g以
水溶解后，加入50ml硝酸，定容到 100ml容量瓶中。

该溶液含汞为 Img/ml。
    汞标准使用液：取储备液5．OOml予500ml容量

瓶中，以(5+100)盐．酸溶液定容。该溶液含汞为

10yg/mlo    ’
    汞标准系列：分取使用液( ml)0.00，0.10，0.z0，

0.30,0.40，0.50于25ml比色管中，加(1+1)盐酸溶
液0.3ml(以后同操作流程)。此标准系列含汞分别

为（鹇）：0．∞，1．∞，2.00，3.00，毒．00，5.00。
    上述试剂均为分析纯。汞标准储备液一个月内

使用。使用液两周内使用。
1.2 模拟合质金样品的配制

    在方法试验过程中，为了检定方法的准确度，特

配制合质金样品两个。各元素的含量如表 1所示

（配制方法略）。
表l模拟台质金样品各元素的含■     %

1.3 操作流程

    准确称取 l.OOOOg合质金样品，加入王水(1+
1)溶液 10一15ml低温水浴溶解，试样完全溶解后，
低温浓缩至体积为 3nd左右（注意不得蒸干），以

(18+  100)盐酸溶液定容到 100ml容量瓶中。视待
测元素含量的高低，分取溶液1．∞。5.OOml于25ml

刻度比色管中，以(18+lOO)盐酸溶液稀至 15ml，加

入10ml饱和醋酸丁酯振荡萃取2min（手．工操作，用

力摇动 250次），如此反复三次以醋酸丁酯萃取

Au3+o取水相溶液2.OOml于 100ml容量瓶中 ，用

(18+  100)盐酸溶液定容 。  分取该溶液 1.OOml于

25ml比色管中，加入醋酸钠溶液3ml，碘化钾溶液
2ml，孔雀石绿溶液1ml，上述每种试剂加入后均需
摇匀。然后，以水稀释至 15ml，准确加入有机苯
5ml．萃取2min静置分层后，有机相于lcm比色皿中
在波长635nm处测定。
1,4 计算公式
    C×A×10-6
    '  Hgqo罱— —    ×100%
    i一 1
式中：m——取样质量(g)；
    C--被测溶液含量（懈）；
    A——系数。
    被测溶液含量 C由标准曲线查得或由一元线
性方程回归法求得。收稿日期 1998.03，掩
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2 结果与讨论

2*1 波长的选择

    文献[1]介绍测定波长为630nm，在实际应甩

中，产生最大吸收峰在波长635nm处，给定被测元素
含量’，制作吸光度．波长吸收曲线，如图l。本法测定
波长为635nm。

    圈l吸光度·波长暇收曲线
    I—tt8prt泵 2一含lO,rS汞
2.2 酸度试验

    萃取过程中，溶液的酸度直接影响被测元素在
两相中的分布系数和被测元素在有机相中的稳定程

度。由图2酸度．吸光度曲线可知，醋酸钠溶液用量

为3ml。

2.3 络合剂、显色剂用量试验

    改变络合剂用量，固定显色剂用量；改变显色剂

用量，固定络合剂用量；做得曲线，如图3、图40由

曲线图可知络合剂用量为2ml；显色剂的加入量为
Iml。

2.4 杂质元素的影响试验
2.4*1 铁、锌、铅、铜、银的影响

    铁、锌、铅、铜的影响试验，用正交试验法进行优

选，以回收率为优选指标。其中铁、锌、铅、铜的加入

量为 1.5m8、0.5mg、0.5mg、2.25mg均不产生干扰。

银在操作过程中以氯化银沉淀形式除去。

圈2 吸光度·醋酸钠溶液用量关系曲线

    圈3吸光度，络合剂( KI)关系曲线

2.4.2 金的影响试验

    文献[2]报道金的含量大于 0.5ruS/ml产生干
  扰。金以饱和醋酸丁酯萃取分离消除。醋酸丁酯的

  萃取率为94.74%，对于含金 10mg的溶液经反复萃
  取3次，可消除金的干扰。如图5萃取吸收曲线可



得到证实。

    圈4 吸光度．显色剂（孔雀石绿）关系曲线

2.5 方法的检出限、精密度、准确度试验
2.5.1 检出限

    方法检出限以IVPAC[3】规定确定其值。即：

    XL= -B+3sB

式中：弼——平均空白值；

SB——空白值的标准偏差。

结果详见表2。

    田5 吸光度与苹取次数关系曲线

    2.5.2 精密度、准确度

    用配制的样品，分3次测定，每次测定样品20
次，求出方法的精密度 RSD96，准确度 RE%，详见

表2。

  表2 方法的精密度、准确度、检出限
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          Determination of mercury in alloyed gold by benzene extraction-photometric method

                                                                          Li Yan Ln Tao

                                                                       ( Inner Mongolian Refinery o! Precious Metals )

        Abstract:Dissohring samples in aqua regia,extracting gold by butyl acetate in order to separate it and adding pot8s-

 sium iodide and malachite eween into water phase,the mercury can be extracted by benzene and determined directly in this

organic phase.
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