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摘 要：应用硝酸溶解高纯银锭，用电感耦合等离子体发射光谱法测高纯银中 粤造、悦葬、悦凿、悦燥、悦则、悦怎、云藻、酝早、酝灶、晕蚤、孕遭、粤怎、孕凿、孕贼、
砸澡、杂蚤、杂灶、栽藻、在灶等 员怨种微量元素. 为获得准确实验结果，选择合适的仪器条件和分析谱线，测定曲线做银含量匹配，并在此测定
条件下分析结果的回收率和准确性，结果满意. 为研究银沉淀对测定元素的影响，利用银生成 粤早悦造沉淀的方法分离掉银，测定清
液中微量元素含量. 结果表明银沉淀对测试影响不大. 综合测试结果可以得出，在测试过程中不需要用银做基体匹配，这样既排除
了银的干扰又降低了样品测试成本.
关键词：高纯银；微量元素；电感耦合等离子体发射光谱法；分离银
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银具有较好的导电性和导热性，常用来制作灵敏

度极高的物理仪器元件，在某些使用领域对银中杂质

元素的控制要求较高. 本方法用硝酸溶解高纯银锭，
用 陨悦孕原粤耘杂法测定杂质元素，对 粤早的沉淀是否会造
成待测杂质元素结果的偏差以及光谱仪的测定条件

进行试验和选择. 结果表明在此实验条件下，分离银
的方法使结果偏差不大，而且此方法不需要银做基体

匹配，既排除了银干扰，又降低了样品分析成本. 在
选定的条件下进行标准加入回收试验，结果令人满

意.
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员 实验部分

员援员 仪器及工作条件

实验采用仪器为美国热电公司 陨悦孕原粤耘杂 远园园园. 技
术指标为 砸云 功率 苑缘园 宰，泵速 源缘 则责皂，辅助气流
员援园 蕴/皂蚤灶，雾化器气体流量 员援园 蕴/皂蚤灶，驱气气流流量
为少量，悦葬皂藻则葬温度原源园 益，光室温度 猿愿 益. 等离子
体光测：水平设置. 分析最大积分时间：短波范围 员园
泽，长波范围 缘 泽.
员援圆 试剂及标准溶液配制

粤早：高纯银锭；匀悦造：优极纯；匀晕韵猿：优级纯；水：去离
子水. 各元素用光谱标准溶液配制 园援员 皂燥造/蕴、员 皂燥造/蕴、
员园 皂燥造/蕴标准系列工作液.
员援猿 实验方法

称取高纯银锭 园援员 早（精确至 园援园园园员 早）于石英烧
杯中，用 员园 皂蕴（员园垣缘）匀晕韵猿溶解. 其中一种方法溶解
后直接用去离子水定溶到 缘园 皂蕴比色管中；另一种方
法溶解定容后加入标定过的员园豫 匀悦造 缘 皂蕴，并不断晃

表 员 谱线的选择及工作曲线的测定

动使银生成 粤早悦造沉淀，待沉淀完全后，用清液上机测
量. 每种方法准确称取样品 远份，同时称取 远份实验
样品，加入适量标准溶液，按选定的条件和过程进行操

作，空白样品 圆份.

圆 结果与讨论

圆援员 分析谱线的选择及工作曲线的测定

根据样品中含量相对高和分线可能存在相互干扰

的元素进行扫描，观察谱线干扰情况，以待测元素的谱

线不受或少受干扰为原则来进行待测元素分析. 实验
结果表明，在高分辨率光谱仪上谱线干扰的问题通过

不同的谱线的选择和仪器参数的调整都能够得到解

决.选择谱线情况如表 员，光谱标准溶液配制 园援员 皂燥造/蕴、
员 皂燥造/蕴、员园 皂燥造/蕴标准系列工作液，其回归方程的相关
系数见表 员.
圆援圆 载气流量的选择

载气流量的大小直接引起样品的提升量、雾化效

率、雾化质量以及在通道中的停留时间等诸多情况，最

表 圆 元素测定分析结果

元素 谱线 相关系数

Al 394.401 0.9997
Cr 283.563 0.9999
Cu 324.754 0.9998
Pb 220.353 0.9999
Zn 213.856 0.9997
Mn 257.61 0.9999
Fe 259.94 0.9997
Mg 285.213 0.9999

光谱级次

玉级
域级
玉级
域级
玉级
域级
域级
玉级

标准系列下限浓度/渊mol/L冤
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1
0.1

Sn 242.949 玉级 0.1 0.9994
Pd 324.27 0.9997玉级 0.1

Cd 228.802 0.9998玉级 0.1
Rh 369.236 玉级 0.1 0.9999
Te 238.578 玉级 0.1 0.9997
Au 242.795 玉级 0.1 0.9999
Pt 217.467 玉级 0.1 0.9996
Si 212.412 玉级 0.1 0.9995
Ca 317.933 域级 0.1 0.9997
Co 228.616 域级 0.1 0.9996
Ni 221.647 域级 0.1 0.9998

加入量/
10-6

RSD/
%

5.00 7.53
5.00 3.78
5.00 7.23
5.00 6.48
5.00 8.81
5.00 3.82
5.00 8.43
5.00 7.75

回收量/
10-6

4.90
4.63
5.05
4.60
5.23
5.20
4.51
5.30

回收率/
%

98.05
92.62
100.90
92.03

104.60
104.00
90.18
106.05

5.00 4.61 92.16 4.30
5.00 9.854.70 93.93

5.00 4.135.37 107.39
5.00 5.25 104.97 8.13
5.00 4.79 95.71 2.49
5.00 4.67 93.40 8.14
5.00 5.46 109.10 6.31
5.00 4.98 99.66 3.61
5.00 5.25 104.94 2.13
5.00 4.80 95.95 3.04
5.00 5.42 108.47 4.57

沉淀后测得
平均值/10-6

4.95
9.68

19.92
5.70
0.16

22.44
4.37
2.00

2.98
3.35

6.45
9.95
9.11
9.16

10.60
3.11
1.58
5.68
4.23

元素
测得平均值/

10-6

Al 5.83
Ca 10.80
Cd 23.41
Co 6.35
Cr 0.21
Cu 24.26
Fe 5.49
Mg 2.01
Mn 6.82
Ni 10.53
Pb 9.12
Au 9.61
Pd 11.30
Pt 3.28
Rh 1.89
Si 5.96
Sn 4.27
Te 3.90
Zn 3.08
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［猿员］秦克章援 额尔古纳南段中生代斑岩原次火山岩原浅成低温 悦怎、酝燥、
孕遭、在灶、粤早成矿系统［允］援 矿床地质，员怨怨愿，员苑（增刊）：圆园员原圆园远援

［猿圆］双宝，葛玉琦，刘继贤援 内蒙古呼盟地区甲乌拉银铅锌矿床流体包
裹体与成矿的关系［允］援 吉林地质，圆园园怨，圆愿（圆）：猿圆原源苑援

［猿猿］向伟东，胡绍康，闫鸿铨，等援 大兴安岭西坡及邻区银铅锌矿床成矿
作用若干问题的讨论［允］援 铀矿地质，员怨怨愿，员源（远）：猿源源原猿缘员援

［猿源］田京，李进文，王润和，等援 内蒙古额仁陶勒盖地区侵入岩 蕴粤原陨悦孕原

酝杂 锆石哉原孕遭 年龄及地球化学特征［允］援 中国地质，圆园员源，源员（源）：
员园怨圆原员员园苑援

［猿缘］宰粤晕郧 云藻蚤， 在匀韵哉 载蚤灶鄄澡怎葬， 在匀粤晕郧 蕴蚤葬灶鄄糟澡葬灶早， 藻贼 葬造援 造葬贼藻
酝藻泽燥扎燥灶蚤糟 增燥造糟葬灶蚤泽皂 蚤灶 贼澡藻 郧则藻葬贼 载蚤灶早’葬灶 砸葬灶早藻（晕耘 悦澡蚤灶葬）：
栽蚤皂蚤灶早 葬灶凿 蚤皂责造蚤糟葬贼蚤燥灶泽 枣燥则 贼澡藻 凿赠灶葬皂蚤糟 泽藻贼贼蚤灶早 燥枣 晕耘 粤泽蚤葬［允］援 耘葬则贼澡
葬灶凿 孕造葬灶藻葬则赠 杂糟蚤藻灶糟藻 蕴藻贼贼藻则泽，圆园园远，圆缘员（源）：员苑怨原员怨愿援
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终反映到分析元素强度的变化. 对载气流量大小的选
择直接影响分析结果的准确性. 本实验通过多次载气
流量的选择，结果表明当载气流量达 园援缘 蕴/皂蚤灶时，多
数元素的峰值强度最好.
圆援猿 待测元素测定分析

元素的测定分析结果如表2.
通过实验结果可以看出，电感耦合等离子体发射

光谱法（陨悦孕原粤耘杂）测定高纯银中的杂质，可以采用硝
酸溶样，不分离银基体，直接用 陨悦孕原粤耘杂法测定高纯
银中的杂质；也可以采用生成氯化银沉淀的方法去除

银基体，再测定高纯银中的杂质. 分离掉银基体，会造

成待测杂质元素的的损失，但损失不大. 电感耦合等
离子体发射光谱法测高纯银中 员怨种微量元素，平均回
收率在 怨园豫耀员员园豫之间，相对标准偏差（砸杂阅，灶越远）在
圆豫耀员园豫之间.

参考文献：
［员］韩永志，编援 标准物质手册［酝］援 北京：中国计量出版社，员怨怨愿：员原员圆援
［圆］侯列奇，李洁，王树安，等援 电感耦合等离子体原子发射光谱法测定

高纯银中 圆缘种微量元素［允］援 分析实验室，圆园园苑，圆远（增）：猿远猿原猿远远援
［猿］何春羚援 电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铝合金中的硼［允］援

中国金属通报，圆园员苑，远：远园原远员援
［源］宋丽华，郝原芳，高慧莉援 地质样品中金的测定方法研究［允］援 地质与

资源，圆园员源，圆猿（远）：缘苑苑原缘苑怨援

第 1期 杨 柳等：电感耦合等离子体发射光谱法测高纯银中 19种微量元素 97

PDF 文件使用 "pdfFactory Pro" 试用版本创建 www.fineprint.cn

http://www.fineprint.cn

