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    寻找一个操作简便，分离富集效果好的
测金方法是本研究的目的。用泡沫塑料直接

吸附AuCl-的方法‘l】，金的回收往往偏低’
用强碱性阴离子交换树脂 的交换率虽然

高￡2】，但在常温下硫脲解吸金并不完全l用
MIBK萃取‘8]，直接测定有机相中的金，检
出限可达ppb级，但有机相不稳定，且试剂 有

剌激味，不为人们乐用。我们考虑到叔胺萃
取金的分配系数高，达到平衡所需时间短的
特点[4J，在试验中采用泡塑作载体，于盐酸

一酒石酸介质中反相萃取富集试液 中微 量
金，以小体积硫脲溶液解脱后，用塞曼效应

无火焰原子吸收测定金，其绝对灵敏度可达
l.o×10-12克，能测定矿石中O.OOx克／吨的

金。

    实 验 部分

（一 ）主要试剂

    1．金标准溶液  准确称取100.00毫克高

纯金溶于王水，加5毫升lo%氯化铵溶液，在
水浴上蒸干，加1毫升浓盐酸及少许水溶解盐

类，：移入100毫升容量瓶，用蒸馏水稀释至刻
度，摇匀备用。此溶液每毫升含1.00毫克金。

用5%盐酸将此溶液逐级稀释制备每毫升含
金1微克和0.1微克的工作液。

  ’  2．三烷基胺N z s巨．即N(C。H2。+I)3，含

60%辛基，33%癸基 （大连油脂化工厂 出
品）。

    3．三正辛胺 (TNOA)  即 NCCH3
(CH2) 7J3（Fluka进口分装）。

    4．磷酸三丁酯 分析纯（上海试剂一
厂）。
（二）泡沫塑料的制备 选用聚醚型软质聚

氨酯泡沫塑料，切成长方形小块，每块约O.OT

1 0.l克，浸于Nzss：TBP：TNOA=2：7
：1的混合萃取剂中，饱和后用纸吸干 即可

使用。
（三）仪器及工作条件

    日立180-80偏振塞曼原子吸收分光光度
计，无火焰部分。金空心阴极灯 （上海电光

器件厂Ky-l型）。氩气作载气和保护气。国
产热解涂层石墨管。参照该仪器存储的标准

条件，取标准金0.20纳克，分别选定干燥、灰
化、原子化各步的温度和时间，画出吸光度
曲线，找出最佳工作条件如下：

    波长 242.8& 灯电流 7.5mA
    分光带宽 1.3nm 取样体积 iOUl

  ‘载气流量 200ml/min 原子化时停气，

    加热程序：
    干燥 100-150℃ 斜坡升温25秒

    灰化 550℃ 保持30秒
    原子化 2600℃ 保持7秒
．  除残 2700℃ 保持3秒



（四）分析方法

    1．校lT:-llk线鞠射作

  ⋯准确分取O‘’10、50、+1∞纳克金标准溶

液于100毫升塑料瓶中，用20毫升2 %盐酸及

5毫升20%酒石酸稀释，投入一块预先用叔胺

饱和的泡沫塑料，放在电动定时振荡机上振

荡20分钟。取出泡塑，用水冲洗后再用纸吸

干，放进预先盛有2毫升1.5%硫脲的比色管

中，在近沸水浴中加热20分钟，取出，挤干

泡塑，冷却后准确吸取10微升，送进石墨炉

内，按上述程序测量吸收值。

    2．样品分析手续

    称取3-10克矿样于方磁舟中，在700℃

灼烧一小时，取出冷却，将样品倒入250毫

升烧杯中，用少量水润湿，加入新配王水30

毫升，低温加热半小时，加入5毫升10%氯

化铵，在水浴上蒸两近于，再加5毫升浓盐

酸，用水吹涟褐肇戡泖热赶硝酸。最后加入

l毫升1：1盐馥霉沙 许热水，待盐类溶解后，

移入50毫升容量瓶，定容并摇匀，视金含量

分取漓液按校正曲线方法进行测定。

‘  用空白，榉进行l8次测定，求得空鱼测量

信号平均值为0.001285:(i。婶耋争 )，空岛

测量信号的标准偏差为0.000488，按IUPAC

规定，算得最小检钡|量为1.(j62×i0-"克。

    结 果 和 讨 论

（一）度相摹取的条件

‘  1．萃取剂的选择

    试验表明，泡沫塑料用叔胺处理与否，

效果明显不同，叔胺萃取剂中的TNOA难溶

于水，易溶于有机溶剂，和TBP组成二元协

同萃取体系，对金的萃取效果不及 N：。。一

TBP-TNOA组成的三元协同萃取体系好，

其结果列于表1。

    以上测定取样10微升，50ng金 和150nV,

金未经萃取直接测定的吸光度分别为0.040

和0.104。
  ‘2．衣裙中阴毒手的影响

    为了改善叔胺的萃取性能，在确定选雁

N235：TBP：TNOA'=2：7：l后，在水相
中分别斌入柠檬酸、酒石酸，溴化钾，’碘化

钾等试剂，实验表明，应用潘石酸可以改善
萃鞭金的坍醒比，‘结果见袭2。

    8．酸度的影响
    众所周知，胺类萃取金属离子，其分配
比将随水相酸度不同而变。实验证实，采甩
2%盐酸是合适的，结果见表3。

裹1 萃取捐比较
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(=)振荡时间
    金以阳离子或络阴离子形式与有机胺盐

相结合，生成电中性疏水性化合物，很快被

萃入有机相。分别以10和20分钟振荡时间萃
取，试验表明对吸光度无影响，故选用振荡

时间为10分钟。
（三）硫脲浓度

    用N-=甲酰胺解吸金，效果尚好 ，但
在石墨炉内放出难闻气味，故采用硫脲解

吸。用0.5-2%的浓度得到的吸 光度很接
近。因试样中金含量一般不高，故选用1．嘣

硫脲，解吸后的溶液放置一星期后复测，仍

无变化。要注意，硫脲解吸需在沸水浴中加
热20分钟。

（四）共存离子的影响
    取金o.05微克，加入岩石中常见元素的

通常含量分别试验。分析结果表明，大部分
元素不影响金的测定。硅允许300毫克；锑允

许150微克。大量硅可加入聚环氧乙烷凝聚。

但大量阴离子(C104100毫克，N081000毫
克 )能产生负干扰，故不宜用高氯酸分解样

品，硝酸要用盐酸赶去，残余少量硝酸可用
优质尿素破坏。
    （五）标样分析结果对照

    用一级和二级化探金标样进行分析，结
果与推荐值相符，见表4。

    小    结

    本文研究并确定以泡塑为载体，用三烷
基胺Nzss、三正辛胺和磷酸三丁酯组成三

元协同萃取体系，其分配比大于非协伺萃取

体系 或二元协萃体系。同时证实水 相中加入

酒石酸是改善胺萃取性能的途径之一，从而

拟定 了矿样中痕量金的叔胺反相萃取一塞曼

效应无火焰原子吸收测定方法。此法不需过

滤，操作简便，快速 ，稳定性好，选用国产

热解涂层石墨管 ，灵敏度较用标准管稍有提

高 ，适 合批量连续测定。  ．  一    ．
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