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硫脲介质 B石墨炉原子吸收光谱法测定化探样品中微量银

黄仁忠

（福建环闽矿业有限公司，福建 福州) <K"""#）

摘要：样品经王水分解，硫脲提取，石墨炉原子吸收光谱法测定化探样品中的微量银。方法检出限为": "K# ’L M C4；
精密度（*60，! N$）为 ": #O =K: AO；回收率为 @AO =?"KO。方法经国家一级标准物质验证，测定结果与标准值相符。
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) ) 银在地壳中的丰度值为 ? \?" BKO，在自然界中，银主要
以硫化矿物的形式存在。化探样品中银的含量一般为 ": ". =
": . !L M L，微量银的测定方法主要有原子吸收光谱法［? B;］、发
射光谱法［#］、质谱法［@］、极谱法［?"］等。用原子吸收光谱法测定

化探样品中微量银较普遍，目前在化探样品测试中，样品一般

预处理为盐酸或硝酸介质，并多以（/]A）!]^+A为基体改进

剂，用石墨炉原子吸收光谱法测定；也有以二乙三胺 _盐
酸［A］、高氯酸 _酒石酸 _硫脲［;］等为介质进行原子吸收光谱
法测定。将样品预处理成单一硫脲介质直接进行石墨炉原子

吸收光谱法测定的方法，尚未见报道。本文试验了样品经王

水分解，硫脲提取，石墨炉原子吸收光谱法直接测定化探样品

中的微量银，方法简便、结果重现性好、稳定可靠。

@A 实验部分
@: @A 仪器及工作条件

1‘a石墨炉原子吸收光谱仪（美国热电公司），b6@K
自动进样器。银空心阴极灯（国产）、热电镀层石墨管（北

京友谊丹诺科技有限公司）。仪器工作条件为：波长 <!#: ?
’C，灯电流 $: " C.，光谱通带 ": K ’C，进样量 ?" !4。石墨
炉升温程序见表 ?。

QSD’FU(SW(TT(单道移液器（?" = ?"" !4、?"" = ?""" !4，
德国普兰德公司）。

表 ?) 石墨炉升温程序"

QDY9( ?) Q(CW(SDT&S( WS8LSDC 8U LSDWRET( U&S’DJ(

步骤
温度

! M c
时间

/ M F
斜坡

（c M F）
气体流量

0 M（4·CE’ B ?）

干燥 ?A" ?": " K ": !
灰化 ;"" ?": " ?"" ": !
原子化 ?$"" <: " " "
除残 !""" <: " " ": !

) " 原子化阶段停气，最大功率升温，测量方式：峰高（浓度直读）。

@: BA 标准溶液与主要试剂
银标准溶液（? """ !L M C4，国家标准物质研究中心）。

用 ?" L M 4硫脲溶液逐级稀释成 !" ’L M C4的银标准工作液。
],9、]/+<均为分析纯；?"" L M 4 硫脲溶液（分析纯）。

实验用水为去离子水。

@: C) 样品前处理
准确称取 ?: " L（精确至 ": """? L）样品于 K" C4烧杯

中，用少量水润湿。加入 !" C4 ],9，盖上表面皿，在电热
板上煮沸 ?" CE’，加入 K C4 ]/+<，继续煮沸至黄烟消失。
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吹洗表面皿，将溶液蒸至近干；取下稍冷，加少量 !"# 重复
蒸至近干一次；取下冷却至室温，加入 $%% & ’ ( 硫脲溶液
)* % +(，用少量水冲洗杯壁，加热溶解盐类。取下冷却，移
入 )% +( 容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。澄清后，按照
选定的仪器工作条件与标准系列同时测定。

!" 结果与讨论
!* #" 灰化温度与原子化温度
实验表明，灰化温度高于 ,%% -，吸光度下降明显（图

$）。原子化温度在 $ .%% / 0 $%% -，吸光度比较平稳（图
0），本法选择灰化与原子化温度分别为 1%%-和 $2%%-。

图 $3 灰化温度对 4&测定的影响
56&* $3 7889:; <8 =>?6@& ;9+A9B=;CB9 <@ 4& D9;9B+6@=;6<@

图 03 原子化温度对 4&测定的影响
56&* 03 7889:; <8 =;<+6E=;6<@ ;9+A9B=;CB9 <@ 4& D9;9B+6@=;6<@

!* !" 介质对石墨管使用次数的影响
硫脲是一种常见的还原性物质，且在灰化阶段易于分解

除去，对石墨管的损耗较小，有利于提高测定的稳定性能。
用同批次石墨管按照选定的仪器工作条件，分别考察了硫
脲、硝酸、王水三种介质对石墨管使用寿命的影响，结果表
明，各介质对石墨管的使用寿命影响大小顺序为：硫脲 F硝
酸 F王水。本实验选择硫脲作介质。
!* $" 硫脲溶液的用量
按 $* G 节方法处理同一样品 . 份，分别加入 $%% & ’ (

硫脲溶液 $* % +(、0* ) +(、)* % +(、$%* % +(，样品中 4& 的
测定值为 %* )H !& ’ &、%* 2$ !& ’ &、%* 2$ !& ’ &、%* 2% !& ’ &。考
虑到样品中其他杂质也要消耗硫脲，为保证溶液中有足量
的硫脲与银络合，本法硫脲溶液用量以 )* % +(为宜。
!* %" 干扰试验及背景校正
实验表明，在 $% & ’ (硫脲介质中，测定 ) @& ’ +( 4&时，

下列共存元素的允许量为（以 +& ’ ( 计）：I J、K= J、L&0 J、
"=0 J )%，L@0 J、M@0 J、"C0 J、NO0 J 0%，59G J、4#G J )%%。
由于试样来源区域广泛，组分相对复杂，因此基体产生

的背景吸收对测定有较大影响。本法应用塞曼效应进行背
景校正，实验结果表明，背景扣除率大于 H,P，有效地消除
了基体的干扰和背景吸收。

!* &" 工作曲线和检出限
4&的浓度%$%* % @& ’ +(与吸光度呈线性关系，其回归方

程为 ! Q%* %1, G0! J%* %%0%，相关系数为 %* HHH)。按照选定的
仪器工作条件，重复测定空白溶液 $$ 次，以 G 倍标准偏差
（G" ’ "）计算检出限，本法的检出限为 %* %), @& ’ +(。
!* ’" 精密度和准确度
用本法对国家一级标准物质中的微量4&进行测定，并做加

标回收试验，表0结果可见，方法的精密度（RST，# Q2）为 %* ,P
/)*.P，回收率为H.P /$%)P。

表 03 精密度和准确度试验
U=O#9 03 NB9:6>6<@ =@D B9:<V9BW ;9>;> <8 ;?9 +9;?<D

标准物质

编号

$（4&）’（!&·& X $）

标准值
测定

平均值

RST
’ P

%（4&）’ @&

加标量
加标

测定值

回收率

& ’ P

YZ[ %1.%$ %* G) \ %* %) %* G2 $* , 0%% $H) H,
YZ[ %1.%0 %* %). \ %* %%1 %* %.1 0* 2 0%% 0%0 $%$
YZ[ %1.%G %* %H$ \ %* %%1 %* %H2 %* , 0%% 0%2 $%G
YZ[ %1.%. %* %1% \ %* %$$ %* %2. .* 0 0%% $H. H1
YZ[ %1.%2 %* 0% \ %* %0 %* 0% %* , 0%% $H2 H,
YZ[ %1.%1 %* %)1 \ %* %$$ %* %., )* . 0%% 0$% $%)
YZ[ %1.%, %* %2% \ %* %%H %* %20 G* 1 0%% $,, H.

$" 结语
在样品前处理过程中，加盐酸重复蒸发至近干后，取下

必须冷却至室温，否则加入硫脲后可能产生剧烈反应。
本法硫脲溶液用量少，试液介质单一，石墨管使用寿命

长，操作流程相对简单。方法经国家一级标准物质验证，完
全可满足化探工作的需要。
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