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萃取分光光度法测定矿石中的微量金

诸 葛芹 康永峰
�中国科学院青海益湖研 究所

，
西 宁

，
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摘要 采 用 醋 酸 丁酩革取矿样 中的微童金
，
结 晶萦显 色

，

分光光度法浏 定
，
�� �

�

���
�

�
。

萦 色有机

相 的最 大吸收波 长 为 �����
，

表观摩 尔吸 光 系数 为 �
�

�� ����
·

���一 ’ ·
��一 ‘ ，

�� 的质童浓度在

。
�

����� ��拌���� 范 图 内符合比耳 定律
，

样品 中 �� 的含童 �� �陀���时的方法精密度����
，�一��

为 �
�

���
，

加标 回收率为 ��一 ����
。

关键词 金 萃取 分光光度

前言

近年来
，

矿物中金的富集分离多采用表面活性材料吸附
，

如用聚胺酷泡沫塑料
〔 ‘ 〕 、

琉基棉

�����
〔乙 、

磷酸三丁酷�����
〔�〕
等从矿物中富集金

，

然后采用碱性染料 比色测金
〔�一 �二，

但萃取剂

多采用苯或乙醚
，

萃取后的样品需经处理
，

操作繁杂
。

我们对上述方法做了进一步的改进
，

在弱酸介质中
，

结晶紫与四氯金酸阴离子生成离子缔

合物显色测金
，

用醋酸丁酷萃取分离
，

其反应式可表示如下
�
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实验表明
，

本方法简单
、

准确
、

干扰小
，

结晶紫显色稳定时间较长
，

使用试剂少且均为国产

试剂
，

同时避免了麻醉性的乙醚及有毒的苯对分析人员的健康和对环境所带来的影响
。

� 实验部分

�
�

� 主要试剂与仪器

日本产 ���型分光光度计
，

��� 比色槽
。

����刻度带磨口玻璃塞比色管
。

康氏振荡器
。



恒温水浴
。

�
�

��肠结晶紫溶液
�

称取 �
�

��结晶紫溶于 �����温蒸馏水中
，

过滤后使用
。

�
�

�������盐酸溶液
�

量取 ���浓盐酸���������稀释至 �����试剂瓶中
。

醋酸丁醋��
�

�
�

�
�

北京化工厂
。

金标准溶液
�

准确称取氯金酸 ��
�

�
�

��
�

�����于 �����烧杯中
，

加入 ���������� ���

溶解
，

将此溶液移入 ������容量瓶
，

按文献
〔�〕
进行标定

，

使标准溶液的浓度为含金 �
�

������

�� 液�
，

取 � 液 �
�

���于 �����容量瓶中
，

用水稀释至刻度 ��液�
，

此溶液含金 ��拌�����临

用时再稀释�
。

�� �实验方法
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取一定量试样溶液于 ����比色

管中
，

加入 �
�

������� 盐酸溶液使总

体积为 ��
�

����
，

加入 �
�

���结晶紫

溶液 ���
，

摇匀
，

再加 ���醋酸丁酷萃

取 �
�

����
，

放置 ��一 �����
，

将上面

的有机相用滴管吸入 �� 比色槽中
，

在波长 ����� 处以试剂空 白作参 比

于 ���型分光光度计上进行 比色测

定
。

� ��� ��� 二�� ��� ��� ���
� 结果与讨论

入气��飞�

图 � 显色络合物的吸收曲线

��
��拜������

��“ �����

�� � 络合物的吸收光谱

分别取 �拼����
、

�仁����的金标

准溶液
，

萃取显色后
，

在 ��� 型分光光度计上测其吸收曲线
，

结果表明�图 ��
�

波长在 ����� 处

有一最大吸收峰
。

�
�

� 酸度影响

﹄冲‘任﹃���
︸

�

川

取含金量为 �
�

�拌�的标准溶液
，

其它条件

不变
，

只改变酸度
，

显色后测其吸光度
，

结果表

明�图 ��
�

吸光度随 �� 值的增大而增大
，

当 ��

大于 �
�

�时吸光度基本趋于恒定
。

因此
，
�� 值

控制在 �
�

�一�
�

�之间为宜
。

�� � 显色剂用量影响
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取含金量为 �
�

即�的标准溶液
，

其它试剂

加入量不变
，

只改变结晶紫的用量
，

测其吸光

度
，

结果表明�图 ��随着显色剂用量的增加
，

吸

光值也随着增大
，

当显色剂的加入量在 �
�

����

晶紫的加人量为 �
�

���
。

��

图 � �� 值的影响

���时
，

吸光度基本保持不变
。

因此
，

实验中结
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� 萃取�振荡�时间

取含金量为 �� �拌�的标准金溶液
，

其它条件不变
，

只改变萃取 �振荡�时间
，

结果表明�图

��
�

萃取�振荡�时间超过 �
�

���� 以上吸光度无明显变化
。

因此
，

萃取�振荡�时间选为 �
�

����
。
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显色剂用量的影响

������

萃取�振荡�时间的影响

�
�

� 萃取液稳定时间

取含金量为 �
�

�拌�的标准溶液
，

其它条件不变
，

将萃取液放置不同时间
，

测定其吸光度
，

结

果见表 �
。

从表 �中可以看出在 �������� 之间吸光度变化很小
，

萃取液需放置 巧��� 后即可

测定吸光度
，

而超过 ����� 后吸光度发生变化
。

因此
，

本实验只可选在 ��一����� 之间测其吸

光值
。

表 � 萃取液稳定时间

放置时间���
�� 吸光度���

��

��

��

��

��

��

��

不稳定

不稳定
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� 共存离子影响

矿石中常伴生�共存�的离子有 �� ’ � 、

��十
、

���十
、

����
、

��’ �
等

，

根据矿石中含金量与这些

离子间的比例关系
，

进行了其中几种共存离子的影响实验
，

结果见表 �
。

从表中可以看出
，
�� ’�

含量增加
，

金的测定结果降低
�而 �� �十

、

��
��
离子含量增加

，

金的测定结果增高
。



表 � 主要离子干扰试验结果��
�一 �拼��

���� ���� ����

含量�拌��

�� ���

�
�

�� ��‘
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误差���

��
�

�

一 �
�

�

一�
�

�

含��拌��

�� ���

�� ��，

�� ���

误差���

��
�

�

� �
�

�

含量�拌��

�火 ���

�火 ���

�� ���

�火 ���

误差���

一 � �

一�
，

�

十�
�

�

一 �
�

�

�� � 工作曲线的绘制

取含 �� �
�

。 “ �标准金溶液于 ����

比色管中
，

以下按实验方法进行操作
，

结果

如图 �
。

最后回归方程为
�

�� 一�
�

�����十�
�

�����

�� �
�

�����

�� � 标准回收试验

� � � �

��拌�����

图 � 金标准曲线

称取含金量相同的一矿样
，

加入不同

量的金标样伽�����
，

测其回收率
，

测定结

果如表 �
，

表 � 标准回收试验

加入金量�拜��
样品中的含 ��

�

�拌�����

侧得值

�拌�����

回收率
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� 方法精密度

移取含金量 �
�

�陀���的同一矿样
，

加入 �
�

�拌�的金标样
，

不同时间分别进行 �次实验
，

结果见表 �
。

表 � 方法精密度

分析次数 � � 平均值 ����。 ��

侧得值�卜��而� �
�

�� �
�

�� �
�

�� �
�

�� �
�

��



�� 样品分析

�
�

� 矿样的处理方法

先将矿样破碎
、

研磨后置于瓷柑祸中
，

放入马弗炉 ���℃烧 ��
，

放冷后称取一定量的矿样

于 �����塑料瓶中
，

加少量水润湿
，

加王水在沸水浴上蒸煮 ������加热过程中摇 �一�次�
，

取

下稍冷
，

加蒸馏水
，

放入一块泡沫塑料
，

用橡皮塞塞紧
，

在振荡器上摇 �� ��
，

取出泡塑用自来水

冲洗 �一�次
，

再用蒸馏水冲洗 �一�次
，

挤干水分放人瓷增祸中
，

加 ���无水乙醉
，

点明火烧
，

最后放入马弗炉中 ���℃烧 �����
。

取出冷却后
，

用 ����王水溶解并转入 �����烧杯中
，

蒸干

王水后
，

用浓 ��� 赶 ���
�

三次
，

最后用 ������ ��� 溶解
，

用水稀释至所需的容量瓶中
，

取上

述一定量试液于 �����比色管中
。

�� � 浸取后的液体样

移取 �����液样于烧杯中
，

加 ��写��� 溶液 �一�滴
，

烘干
，

再加少量浓 ��� 蒸干�重复 ��

�次�
，

用 �
�

������� ���溶入 �����容量瓶中
。

分别取上述试液于 ����比色管中
，

按实验方法操作
，

测定试液的吸光度
，

计算分析结果
，

见表 �
。

表 � 样品分析结果

样品编号

青海某 ��矿样

青海某 ��矿样

同仁某矿样

浸取后的 ��矿样

浸取后的 ��矿样

分光光度法
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�

����
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�

�����

�
�

��卜�����
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����拜����

容量法
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·

����

��
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����

等离子光谱法
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·

����
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��拌��时

�
�

����拜����
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