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聚氨酯泡塑富集硫脲解脱 －石墨炉原子吸收光谱法测定
地质样品中金铂

刘向磊，文田耀，孙文军，姚维利，王腾飞，吴俊文

（河南省地矿局第一地质矿产调查院，河南 洛阳　４７１０２３）

摘要：泡沫塑料常用于富集常规地质样品中的铂族元素，而富集后往往用高温灰化法解脱，此法操作繁琐，

温度过高易使铂配合物分解为王水难以提取的不溶性残渣，导致测试结果不稳定、效率低；单独使用２０ｇ／Ｌ
硫脲溶液解脱，测试结果的重现性差。本文对此方法进行改进，采用５０％王水封闭溶解试样，氯化亚锡还
原，聚氨酯泡塑富集，２０ｇ／Ｌ硫脲－２０％盐酸溶液解脱，石墨炉原子吸收光谱法测定金和铂。在盐酸 －氯化
亚锡体系中，吸附温度为２０℃，振荡时间为３０ｍｉｎ时，金和铂的回收率均在９５％以上，金和铂的检出限分别
为０．２３ｎｇ／ｇ和０．３９ｎｇ／ｇ，精密度（ＲＳＤ，ｎ＝１０）分别为１．８％～１０．３％和１．３％～１３．３％。经国家一级标准
物质验证，测定值和标准值基本相符。该方法泡塑解脱时无需高温灰化，用王水多次提取，在１００℃沸水浴
中即可一次完成，样品处理快捷。与高温灰化法相比，提取温度大为降低，分析流程简单，显著提高了单次测

样量，且干扰小、空白值低，可以满足除王水难溶的铂矿种外大部分地质样品快速测定的需要。
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地质岩石样品中金和铂的含量都很低，且分布

不均匀，又与大量贱金属共存，测定前必须进行分离

富集，其方法主要包括火法和湿法两种。目前，王水

溶矿、聚氨酯泡塑分离富集石墨炉原子吸收光谱法

或电感耦合等离子体质谱法测定金［１－５］的方法日渐

成熟，并逐步在各地质实验室中得到推广应用。然

而一直以来，由于铂的特殊化学性质，铂的分离与富

集方法仍然是以大（小）火试金、锍试金、铋试金、锑

试金等火法为主，但火法试金共同的缺点是操作复

杂、污染耗能大，分析流程长，单次测样量小，空白值

高等，因而无法满足大批量地质样品测试需要。王

水、盐酸－过氧化氢或过氧化钠熔融 －酸转化等湿
法溶矿分离，树脂交换［６－９］、活性炭吸附［１０］、负

载［１１－１５］或无负载泡沫塑料［１６－２０］富集等分离富集方

法虽然现已被广泛研究，并克服了火法的一些缺点，

但由于树脂交换法易受上柱吸附、洗脱时间及单次

测样量限制，很难在大批量样品分析中推广应用，而

其他样品富集后的解脱方法几乎普遍采用灰化 －
王水提取法，这种处理方法主要存在三方面的缺点：

①灰化温度高达６００℃左右，在此温度下铂配合物

易分解为不溶性残渣，导致测试结果不稳定、效率

低；②聚氨酯泡沫塑料经高温灰化后残余难以除尽，
给进一步提取造成困难；③易受条件限制，单次灰化
样品量少，且在提取过程中转移次数多，操作要求繁

琐。所以，泡塑富集后解脱方法有待改进。

本文为了解决样品泡塑富集后解脱难的问题，

对泡塑富集金铂后的解脱方法，在灰化提取方面进

行改进，采用５０％王水封闭溶解试样，在适当盐酸
－ＳｎＣｌ２体系浓度的吸附环境中，用聚氨酯泡塑富
集，２０ｇ／Ｌ硫脲 －２０％盐酸溶液解脱，石墨炉原子
吸收光谱法连续测定痕量金和铂，以提高样品测定

的效率和分析准确度。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＳＯＬＬＳＳＲＭ６石墨炉原子吸收分光光度计（美
国ＴｈｅｒｍｏＥｌｅｍｅｎｔａｌ公司），石墨管为涂层（ＥＬＣ），
金铂空心阴极灯（北京曙光明电子电源仪器有限公

司），ＨＹ－８Ａ数显调速多用振荡器及普通恒温水浴
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锅（江苏荣华仪器制造有限公司）。测定方式为标

准曲线法，积分采用峰面积，扣背景方式为塞曼。

仪器的主要工作条件见表１。

表 １　仪器工作条件
Ｔａｂｌｅ１　Ｗｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

元素
波长

λ／ｎｍ

进样量

Ｖ／μＬ

干燥

θ／℃ ｔ／ｓ

灰化

θ／℃ ｔ／ｓ

原子化

θ／℃ ｔ／ｓ

除残

θ／℃ ｔ／ｓ

Ａｕ ２４２．８ ２０ １２０ ２０ ８００ １５ １９００ ３ ２４００ ３
Ｐｔ ２６５．９ ４０ １２０ ３０ １２００ １５ ２８５０ ３ ２９５０ ３

１．２　主要试剂
金标准储备溶液（１００μｇ／ｍＬ）：准确称取

０．１０００ｇ光谱纯金溶于２５０ｍＬ烧杯中，加５０ｍＬ王
水，溶解后转移至１０００ｍＬ容量瓶中，定容，摇匀，置
于冰箱内保存。

铂标准储备溶液（１００μｇ／ｍＬ）：称取０．１０００ｇ
光谱纯铂丝，置于２５０ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ王水，
盖上表面皿，放在电热板上加热溶解后，加入 ５滴
ＮａＣｌ溶液，用盐酸赶硝酸三次，加入１００ｍＬ盐酸，
转移至１０００ｍＬ容量瓶中，定容后摇匀，置于冰箱内
保存。

Ａｕ、Ｐｔ混合标准液 （Ａｕ、Ｐｔ浓度均为 １００
ｎｇ／ｍＬ）：由金铂标准储备液逐级稀释而成。

ＳｎＣｌ２溶液（５０ｇ／Ｌ）：称取６０ｇ二水合氯化亚锡
（ＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）于５００ｍＬ烧杯中，加入１４０ｍＬ盐
酸，在电热板上加热溶解、冷却，定容至１０００ｍＬ。
２０／Ｌ硫脲－２０／Ｌ盐酸溶液：称取２０ｇ硫脲溶

解于２５０ｍＬ水中，加盐酸２０ｍＬ，用水定容至１０００
ｍＬ，摇匀。

聚氨酯泡塑（市购）：去边皮后，剪成小块（约

２ｃｍ×２ｃｍ×３ｃｍ）。
实验所用试剂均为分析纯，用水为超纯水。

１．３　标准曲线绘制
移取１０ｍＬ的Ａｕ、Ｐｔ混合标准溶液，按样品最

佳实验方法吸附、振荡、解脱后，作为工作溶液的主

标准溶液。在选定的石墨炉原子吸收光谱测定条件

下，自动绘制标准曲线。金铂标准系列点设定为

（ｎｇ／ｍＬ）：０、０．５、１、２、４、８、１０、２０、４０、５０、１００。
１．４　实验方法

称取１０．００ｇ试样平铺于瓷舟内，置于６５０℃高
温马弗炉内灼烧２ｈ，取出，冷却后移入聚丙烯溶样
瓶内，用水润湿，加 ５０％王水 ２０ｍＬ，加盖，放入
１００℃恒温水浴锅中溶样 ５０ｍｉｎ，取出冷却，加入

ＳｎＣｌ２溶液５０ｍＬ，于振荡器内振荡１０ｓ混匀后投入
泡塑一块，继续振荡３０ｍｉｎ，取出泡塑，自来水清洗
残渣后投入盛有１０ｍＬ２０ｇ／Ｌ硫脲 －２０／Ｌ盐酸溶
液的比色管中，沸水浴中解脱３０ｍｉｎ，趁热取出泡
塑。按表１的石墨炉原子吸收光谱仪工作条件，连
续测定金和铂。

２　结果与讨论
２．１ 氯化亚锡溶液的浓度

在溶样后的一定酸度下，Ａｕ和 Ｐｔ主要形成
［ＡｕＣｌ４］

－、［ＰｔＣｌ６］
２－和［ＰｔＣｌ４］

２－，ＳｎＣｌ２的存在有利
于氯铂离子形成配合物而被泡塑吸附。实验在酸度

一定的条件下，考察了不同吸附体系中ＳｎＣｌ２浓度对
Ａｕ和Ｐｔ吸附率的影响。

从图１可以看出，ＳｎＣｌ２体系浓度小于 ４０ｇ／Ｌ
时，Ａｕ的相对回收率基本维持在９８％以上；而Ｐｔ在
ＳｎＣｌ２体系浓度低于３５ｇ／Ｌ之前，Ｐｔ的回收率随着
ＳｎＣｌ２体系浓度的下降而显著下降，但在 ＳｎＣｌ２体系
浓度大于４０ｇ／Ｌ之后，Ａｕ的回收率下降明显，铂的
回收率趋于稳定。其原因应为部分 Ａｕ３＋被一定浓
度的ＳｎＣｌ２还原为 Ａｕ

＋甚至单质 Ａｕ而不能被泡塑
所吸附，但Ｐｔ在ＳｎＣｌ２达到一定体系浓度后，再增加
浓度并不能影响其吸附率。综合比较，选用ＳｎＣｌ２体
系浓度３５ｇ／Ｌ。

图 １　ＳｎＣｌ２溶液浓度对金铂回收率的影响
Ｆｉｇ．１　ＥｆｆｅｃｔｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＳｎＣｌ２ｓｏｌｕｔｉｏｎｏｎｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙ

ｏｆＡｕａｎｄＰｔ

２．２　吸附体系中补加的盐酸量
按实验方法，在保持吸附总体积７０ｍＬ等其他

条件不变下，改变吸附体系中补加的盐酸量，考察其

对金铂回收率的影响，结果见图２。从图２可以看
出，在总体系中补加盐酸量１～６ｍＬ范围内（控制
ＳｎＣｌ２酸度加入），金的回收率稳定在９８％以上且变
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图 ２　补加盐酸量对金铂回收率的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｅｘｔｒａａｄｄｉｔｉｏｎｏｆｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｏｎｔｈｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＡｕａｎｄＰｔ

化不大；而铂的回收率有明显的上升趋势。这是因

为，在ｐＨ较高的弱酸性体系中部分［ＰｔＣｌ６］
２－按下

式发生水解：

［ＰｔＣｌ６］
２－＋４Ｈ２Ｏ＝４Ｈ

＋＋６Ｃｌ－＋Ｐｔ（ＯＨ）４↓
甚至在ｐＨ＞４．０的更高ｐＨ条件下：
［ＰｔＣｌ４］

２－＋２Ｈ２Ｏ＝２Ｈ
＋＋４Ｃｌ－＋Ｐｔ（ＯＨ）２↓

水解后铂的两性氢氧化物不能与 ＳｎＣｌ２形成络
阴离子而被聚氨酯泡塑吸附，致使结果偏低。当盐

酸补加量大于１０ｍＬ时，金铂的回收率都略有下降，
应是泡塑长时间在高酸度的环境中振荡，部分老化

而失去吸附能力造成的。综上分析，在总吸附体系

７０ｍＬ不变的条件下，选用补加７ｍＬ盐酸。
２．３　振荡时间和吸附温度

保持其他条件不变的条件下，选择二因素Ａ（吸
附温度，℃）和 Ｂ（吸附振荡时间，ｍｉｎ）进行正交实
验。因素及水平见表２，实验结果见图３。

图３结果表明，振荡时间和吸附温度分别为３０
ｍｉｎ和２０℃时，金和铂的富集回收率均在 ９５％以
上，振荡时间缩短不利于金铂的吸附，振荡时间过长

或温度过高，铂的富集率基本不变而金有明显下降

趋势，原因应为Ａｕ３＋长时间或高温下在氯化亚锡还
原体系中部分被还原的结果。所以实验选择振荡时

间３０ｍｉｎ和吸附温度２０℃。

表 ２　正交试验因素
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｈｅｆａｃｔｏｒｓｏｆｏｒｔｈｏｇｏｎａｌｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ

水平
振荡时间（因素Ａ）

ｔ／ｍｉｎ
吸附温度（因素Ｂ）

θ／℃
１ ２０ １０
２ ３０ ２０
３ ４０ ３０

图 ３　振荡时间和吸附温度对金铂回收率的影响
Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｏｓｃｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎ

ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＡｕａｎｄＰｔ

２．４　解脱方法的选择
解脱方法在分离富集测试技术中是非常重要的

因素，本实验对泡塑在最佳工艺条件下吸附后，分别

采用如下三种方法对其进行解脱：① 灰化：吸附后的
泡塑在６００℃马弗炉中灰化４０ｍｉｎ，取出，冷却，用
２ｍＬ５０％的沸王水提取后转移至１０ｍＬ比色管中，
用水定容、摇匀；② ２０ｇ／Ｌ硫脲 －２０％盐酸溶液：配
制方法如１．２节主要试剂配制方法，实验步骤如１．４
节实验方法；③２０ｇ／Ｌ硫脲溶液：２０ｇ硫脲溶于１０００
ｍＬ水中。解脱步骤同实验方法。实验结果见表３。

表 ３　解脱方法对金铂回收率的影响
Ｔａｂｌｅ３　ＥｆｆｅｃｔｏｆｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｎｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＡｕａｎｄＰｔ

解脱方法
解脱条件

温度θ／℃ 时间ｔ／ｍｉｎ

回收率／％

Ａｕ Ｐｔ

高温灰化 ６００ ４０ ９５．７ ９５．０
２ｇ／Ｌ硫脲－２％盐酸溶液 １００ ３０ ９７．３ ９６．２

２ｇ／Ｌ硫脲溶液 １００ ３０ ９３．３ ９０．８

　　从表３可以看出，采用前两种解脱方法，金和铂
的回收率均在９５％以上，但灰化法转移提取繁琐、
耗能高，且温度过高易使氯铂配合物分解。使用２０
ｇ／Ｌ硫脲溶液解脱，实验证实测试结果不稳定、重现
性差，其原因分析为：①硫脲在 ｐＨ＞４以上极易氧
化，导致解脱结果不稳定；②矿物的成分在酸性溶液
中解脱，对硫脲解脱液带来不同的影响，如适当

Ｆｅ（Ⅲ）的解脱影响电位，有利于加速金铂的解脱；
③解脱后硫脲易发生水解而消耗：ＳＣ（ＮＨ２）２＋Ｈ２Ｏ
＝ＯＣ（ＮＨ２）２＋Ｈ２Ｓ，而 ｐＨ值过高又易使金铂离子
发生水解。综合比较，实验选用２０ｇ／Ｌ硫脲 －２０％
盐酸溶液作为解脱液。
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２．５　方法检出限
在仪器最佳条件下，对１２个样品空白进行平行

测定，按３倍标准偏差计算其检出限，Ａｕ的检出限
为０．２３ｎｇ／ｇ，Ｐｔ的检出限为０．３９ｎｇ／ｇ。
２．６　方法准确度和精密度

在选定条件下，对国家一级标准物质ＧＢＷ０７２８８

～ＧＢＷ０７２９１和ＧＢＷ０７２９３、ＧＢＷ０７２９４共６个样
品分别平行测定 １０次，测定方法准确度（相对误
差）和精密度（ＲＳＤ）。从表４可知，测定金的准确
度为－２．４％ ～１２．７％，铂的准确度为 －５．０％ ～
１１．５％；测定金的精密度为１．８％ ～１０．３％，铂的精
密度为１．３％～１３．３％，符合地质样品分析的要求。

表 ４　方法准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ４　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号

ｗ（Ａｕ）／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值 测量值 校正值
相对误差／％ ＲＳＤ／％

ｗ（Ｐｔ）／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值 测量值 校正值
相对误差／％ ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０７２８８ ０．９ ０．８７ ０．８８ 　１２．７ ２．１ ０．２６ ０．２４ ０．２３ 　１１．５ １３．３

ＧＢＷ０７２８９ １０ ９．７８ ９．７６ －２．４０ １０．３ １．６ １．５２ １．５１ 　５．６２ ２．５

ＧＢＷ０７２９０ １．１ １．２６ １．２４ 　１１．７ ９．３ ６．４ ６．４５ ６．４３ 　０．４７ １．３

ＧＢＷ０７２９１ ４．３ ４．２３ ４．２５ －１．１６ ２．２ ５８ ５６．６ ５６．８ －２．０７ ７．４

ＧＢＷ０７２９３ ４５ ４３．７ ４３．９ －２．４４ １．８ ４４０ ４１６ ４１８ －５．００ ４．０

ＧＢＷ０７２９４ １．８ ２．０３ ２．０１ 　９．７８ ５．４ １４．７ １３．８ １３．５ －０．１４ １．９

３　结语
本文针对泡塑吸附金铂后解脱难的问题，建立

了用２０ｇ／Ｌ硫脲 －２０％盐酸溶液解脱的新方法。
同时，较系统地研究了在 ＨＣｌ－ＳｎＣｌ２体系中影响聚
氨酯泡塑吸附金铂的因素，在样品前处理及吸附富

集方面与现行方法相比，主要做了四点改进：①一次
性用２０ｍＬ的５０％王水在沸水浴中封闭溶样，无需
蒸发，溶样温度大为降低；②样品处理后补加５０ｍＬ
的ＳｎＣｌ２溶液，使吸附体系中剩余极少量的 ＮＯ

－
３浓

度成倍稀释，无需再加还原剂（如甲醛）驱赶硝酸；

③在溶样过程中，盐酸被大量消耗，采用控制吸附总
体积不变、补加７ｍＬ盐酸量的方法控制盐酸酸度，
更易实际分析操作；④吸附温度和时间是相互矛盾
的两个影响因素，利用正交试验方法找到吸附温度

为２０℃和振荡时间３０ｍｉｎ为其富集最佳点。
本法因为泡塑解脱时无需高温灰化，用王水多

次提取、转移，在１００℃沸水浴中即可一次完成，使
分析流程大为缩短，在减少污染和降低能耗的同时

显著提高了单次测样量；与灰化提取方法相比，不仅

提取温度低，分析流程简单，样品处理速度快，而且

测试干扰小、空白值低，适合除铱铂矿、砷铂矿、铂铱

矿及铬铁矿、黑色岩等湿法难溶矿种外其他大部分

地质样品的测试需要，值得推广应用。
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