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泡塑分离富集 －火焰原子荧光光谱法测定地球化学样品中的
痕量金

申玉民１，罗治定１，郭小彪１，吴刚１，王趁荣１，付爱瑞１，高树林２，肖凡１

（１．河北省地质实验测试中心，河北 保定 ０７１０５２；
２．北京金索坤技术开发有限公司，北京 亦庄 １０２６００）

摘要：火焰原子荧光光谱法（ＦＡＦＳ）测定痕量金的灵敏度好、稳定性高及线性范围广，但在测定时干扰极为
严重，如果干扰元素不加以分离或扣除，对０．５ｎｇ／ｇ以下金无法进行准确测定。本方法在传统泡塑分离富集
金的基础上，研究了 ＦＡＦＳ法测定痕量金的最佳条件：在选定仪器条件下，提出了选择低背景值
（≤０．２５ｎｇ／ｇＡｕ）泡塑分离富集Ａｕ，采用３．０ｇ／Ｌ硫脲－１％盐酸为解脱液可消除记忆效应，在标准系列中加
入５μｇ／ｍＬ的Ｆｅ３＋溶液扣除铁对测定金的干扰。采用本分析方法对国家标准物质 ＧＢＷ０７８０５、ＧＢＷ０７２４２、
ＧＢＷ０７２４４ａ、ＧＢＷ０７２４５ａ和ＧＢＷ０７２４７进行测定，相对误差≤４．７％，相对标准偏差（ＲＳＤ）≤２３．２％；采用
ＦＡＦＳ法与ＩＣＰ－ＭＳ法对９０个原生晕样品和４个控制样品中痕量金同时进行测定，两组测定结果数统计分
析的Ｆ检验值为１．２３，相关系数为１．０１，符合性较好，无显著性差异。本分析方法简便、快速与实用，金检出
限为０．０８ｎｇ／ｇ，线性范围为０．０８～５００ｎｇ／ｇ，可达３个数量级。
关键词：痕量金；火焰原子荧光光谱法；硫脲－盐酸；基体干扰；记忆效应
要点：

（１）研究了火焰原子荧光光谱法测定地球化学样品中痕量Ａｕ的基体干扰及消除方法。
（２）采用３．０ｇ／Ｌ硫脲－１％盐酸为解脱液可有效消除记忆效应。
（３）与ＩＣＰ－ＭＳ进行比对验证，确认了ＦＡＦＳ测定痕量Ａｕ的准确性。
中图分类号：Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

原子荧光光谱法分析有着扎实的理论基

础［１－５］。气体发生原子荧光光谱法在分析易生成氢

化物和蒸汽的痕量汞、砷、硒、锑、铋、锗等［６］元素

时，目前被广泛应用，但对不能直接产生氢化物或蒸

汽的元素几乎无能为力。火焰原子荧光光谱法

（ＦＡＦＳ）由于采用了双光源单道增强技术、双光源扣
背景技术、双曲涡旋气溶胶传输技术及阵列火焰汇

聚原子化技术，突破了氢化物发生或蒸汽发生法在

原子荧光光谱分析方面的应用局限性，使 ＦＡＦＳ测
定其他元素成为现实。

痕量金的分析测定方法很多，有化学光谱法、原

子吸收光谱法（ＡＡＳ）、比色法（ＣＯＬ）、电感耦合等离
子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）、电感耦合等离子体质
谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）和火焰原子荧光光谱法（ＦＡＦＳ）
等［７］。化学光谱法［８］有着很好的测定线性，但操作

繁琐且空白不易控制，ＣＯＬ法存在检出限不够、
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操作繁琐等缺点，这两种方法已很少使用。目前测

定地质样品中的痕量金主要采用 ＡＡＳ［９－１０］、ＩＣＰ－
ＯＥＳ［１１－１２］和 ＩＣＰ－ＭＳ［１３－１４］。但在称样量为 １０ｇ
时，ＡＡＳ无法测定≤２００ｎｇ／ｍＬＡｕ；ＮＡＡＳ测定线性
范围较窄（０～４０ｎｇ／ｍＬＡｕ），测定速度慢，且对低于
２．０ｎｇ／ｍＬＡｕ的测定精密度较差；ＩＣＰ－ＯＥＳ灵敏
度较低，满足不了３．０ｎｇ／ｇ及以下Ａｕ的测定；ＩＣＰ－
ＭＳ存在记忆效应。而火焰原子荧光光谱法（ＦＡＦＳ）
具有检出限低、稳定性好、测定范围宽、仪器成本低

等优点，但参与其研究的人员很少。火焰原子荧光

光谱法（ＦＡＦＳ）测定金具有一定优势，如谷晓霞
等［１５］采用该方法测定了氰化法选矿工艺各环节中

的Ａｕ，但对干扰没有进行研究；刘德林等［１６］只研究

了火焰位置和干扰的关系，由于现有文献对该方法

干扰及干扰消除等方面研究得不够充分，导致ＦＡＦＳ
法测定痕量Ａｕ没有进入人们的视野。本文详细研
究了ＦＡＦＳ法测定 Ａｕ的仪器条件、干扰情况，以及
试验了传统的泡塑吸附 －硫脲解脱法［１７－１８］干扰消

除、泡塑的选择原则、仪器记忆效应的消除、泡塑吸

附及解脱条件等，实现了对痕量Ａｕ的测定。

１　实验部分
１．１　仪器与工作条件

ＳＫ－８８０型火焰原子荧光光谱仪（北京金索坤
技术开发有限公司），金双极空心阴极灯。振荡器：往

复型。燃气：丙烷。泡沫塑料：聚氨酯型或聚醚型。

仪器测定参数：灯电流为低含量段８０ｍＡ，高含量段
４０ｍＡ；负高压为低含量段－４２０Ｖ，高含量段 －３００Ｖ；
测量时间：延时时间３ｓ，测定时间２ｓ；测量方式：低含
量段／单道增强，高含量段／单道；工作方式：浓度直
读；燃气流量１９０ｍＬ／ｍｉｎ；载气流量６０００ｍＬ／ｍｉｎ；辅
助气流量１３００ｍＬ／ｍｉｎ；原子化器高度１２ｍｍ。
１．２　标准溶液和主要试剂

金标准储备液（Ａｕ浓度１０００．０ｍｇ／Ｌ）：准确称
取高纯金丝（纯度为９９．９９％）１．００００ｇ置于２００ｍＬ
烧杯中，加入２０ｍＬ王水，在热水浴加热溶解后，移
到１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释到刻度。金标准工
作液１（Ａｕ浓度１０．０ｍｇ／Ｌ）、金标准工作液２（Ａｕ浓
度１．００ｍｇ／Ｌ）：采用逐级稀释的方法进行配制，均为
１０％王水介质。

盐酸、硝酸、三氯化铁和硫脲均为分析纯，去离

子水（电阻率≥１５ＭΩ·ｃｍ）。
Ｆｅ３＋溶液（１００ｍｇ／ｍＬ）：称取 ４８５ｇ的氯化铁

（ＦｅＣｌ３·６Ｈ２Ｏ），加热溶解，水定容至１Ｌ。

硫脲溶液（３．０ｇ／Ｌ）：称取３．０ｇ硫脲，定容到１Ｌ
水中，混匀。

解脱液：３．０ｇ／Ｌ硫脲－１％盐酸。
燃气调制液：３．０ｇ／Ｌ硫脲 －１％盐酸 －５μｇ／ｍＬ

Ｆｅ３＋溶液。
１．３　实验方法

选择一定量的金标准溶液于２５０ｍＬ溶样瓶中，
加入２０ｍＬ５０％王水、４ｍＬＦｅ３＋溶液（１００ｍｇ／ｍＬ），
用水稀释至１００ｍＬ，加入泡沫塑料振荡吸附４０ｍｉｎ。
取出泡塑，分别用自来水洗涤三次、去离子水洗涤两

次，放入已加入１０ｍＬ解脱液溶液的比色管中，在高
于９０℃水中水浴解脱２０ｍｉｎ。取出泡塑，冷却至室
温，澄清后上机测定。

标准曲线 １的绘制（适合样品金含量小于 ５０
ｎｇ／ｇ）：吸取金标准工作液２体积为 ０、０．１０、０．３０、
１．００、２．００、５．００ｍＬ于１００ｍＬ容量瓶中，加入５００μｇ
Ｆｅ３＋溶液，用解脱液稀释到刻度，摇匀，按仪器工作
参数进行测定，绘制校准曲线。

标准 曲 线 ２的 绘 制 （适 合 样 品 金 含 量
≥３０ｎｇ／ｇ）：吸取金标准工作液 １体积为 ０、０．５０、
１．００、３．００、５．００、１０．００ｍＬ于１００ｍＬ容量瓶中，以
下同标准曲线１的绘制。
１．３．１　实验样品

金矿石国家标准物质：ＧＢＷ０７８０５、ＧＢＷ０７２４２、
ＧＢＷ０７２４４ａ、ＧＢＷ０７２４５ａ和ＧＢＷ０７２４７。

水系 沉 积 物 国 家 标 准 物 质：ＧＢＷ０７３６０、
ＧＢＷ０７３６６。

某地１６５件原生晕样品和４个控制样品（标准
物 质：ＧＢＷ０７８０５ｂ、ＧＢＷ０７２４２ａ、ＧＢＷ０７２４４ｂ、
ＧＢＷ０７２４３）。
１．３．２　样品分析步骤

称取１０．０ｇ（精确到 ０．１ｇ）实验样品于 ３０～
５０ｍＬ瓷坩埚（瓷舟）中，置于高温炉中升温至６５０～
７００℃后，焙烧１ｈ。取出，放置至室温，将样品移至
２５０ｍＬ溶样瓶中，加入３０ｍＬ１％的王水和４ｍＬＦｅ３＋

溶液，摇匀，以下同实验方法。

２　结果与讨论
２．１　方法条件的探讨
２．１．１　仪器工作条件选择方法及测量线性

火焰原子荧光光谱法的仪器测定参数选择与火

焰原子吸收光谱法相似，灵敏度调节可通过调节灯

电流和负高压实现。实验发现燃气流量对金测定影

响较大，特别是测定低含量 Ａｕ时。当仪器灵敏度
—８２１—
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满足条件时，需要对燃气流量再次调制，这样可减少

火焰的背景干扰。燃气调制方法：采用燃气调制液

进行测定，测定期间不断地微调燃气流量，当测定背

景值为最小时，此时燃气流量为选定值，本文选择的

仪器测定参数见１．１节。
按实验方法，在选定的仪器工作条件下，绘

制两条不同含量段的 Ａｕ标准曲线，标准曲线 １
（测定低含量段）的线性方程为：ｙ＝３２８．２９８８＋
５６．６５４９ｘ，相关系数为１．００００；标准曲线２（测定高
含量段）的线性方程为：ｙ＝６２．９４６１＋１．９０５１ｘ，
相关系数为０．９９９２。从线性方程上可以看出，
ＦＡＦＳ测定 Ａｕ不仅具有较高灵敏度，且线性
范围宽。

２．１．２　仪器测定记忆效应的消除
实验发现，测定 １００ｎｇ／ｍＬＡｕ溶液，当测定介

质为硫脲溶液时，随着测定时间增加或测定次数的

增多（连续测定），仪器记忆效应逐渐增大。当测定

介质中含有少量盐酸时，其记忆效应明显减小且稳

定。实验选择硫脲－１％盐酸溶液作为介质，仪器记
忆效应明显改善，实验结果见图１。在测定高含量
Ａｕ后，可采用１％ ～１０％的盐酸为清洗液，对仪器
的原子化系统进行２～３次喷洗，仪器信号值即可恢
复至零点状态。

图１　 Ａｕ的记忆效应
Ｆｉｇ．１　ＭｅｍｏｒｙｅｆｆｅｃｔｏｆＡｕ

２．１．３　共存元素干扰及其消除
火焰原子荧光光谱法的干扰主要来自于火焰背

景和火焰散射（反射或折射）。火焰背景主要是测

定介质产生，这种干扰可以在测定时抵扣扣除。而

火焰散射的干扰主要来自于那些未被激发的物质微

粒，这种干扰如果简单，可以扣除，否则干扰元素需

要进行分离。

（１）共存元素干扰
对不同元素、测定介质的影响情况进行定性研

究，按仪器工作条件，分别采用不同浓度的５０个元
素（除稀土分量元素外）进行干扰测定。当测定溶

液中不含Ａｕ时，发现除１．０ｍｇ／ｍＬ的Ｌｉ、Ｋ、Ｎａ、Ｃｓ、
Ｒｂ，２０μｇ／ｍＬ的 Ｂ，１００μｇ／ｍＬ的 Ｚｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｔｅ、Ｂｉ
外，几乎所有元素都产生不同程度的正干扰，不同元

素的干扰程度情况见表１。可以判断，Ｓｅ、Ｓｃ干扰最
严重；Ｃａ、Ｍｇ、Ａｌ、Ｂｅ、Ｙ、Ｚｒ的干扰较为严重；其次为
Ｃｒ、Ｎｉ、Ｍｎ、Ｖ、Ｌａ、Ｃｅ、Ｎｂ、Ｔａ、Ｓｎ的干扰；Ｐ、Ａｇ、Ｂａ、
Ｗ、Ｍｏ的干扰相对较小；Ｐｔ、Ｐｄ、Ｒｕ、Ｒｈ、Ｉｒ的干扰除
其自身干扰外，还由其杂质Ａｕ而引起（贵金属标准
溶液中含有不同含量的Ａｕ）。这些元素的干扰似乎
与它们的原子化程度成一定的反比关系，原子化程

度越好，其干扰越低，反之，干扰越强。同时，对不同

浓度的盐酸、硝酸、硫脲介质和两个采用四酸溶矿后

的样品（ＧＢＷ０７３６０、ＧＢＷ０７３６６）进行实验，发现它
们的干扰强度都随着溶液离子浓度的增加而增加，

如Ｃａ对Ａｕ的干扰，见图２。

表１　不同元素对测定Ａｕ荧光强度的影响
Ｔａｂｌｅ１　 Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｌｅｍｅｎｔｓｏｎｔｈｅｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ

ｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆＡｕ

元素
浓度

（μｇ／ｍＬ）
荧光强度 元素

浓度

（μｇ／ｍＬ）
荧光强度

Ｃａ ８０ ４４００ Ｐ １００ ６００
Ｍｇ ４０ １７４０ Ｂ ２０ ３５０
Ａｌ ８０ ３８３０ Ａｇ １００ ８６３
Ｆｅ ８０ ２０００ Ｂａ ８０ ４２０
Ｋ １０００ ３５０ Ｍｏ １００ ４７０
Ｎａ １０００ ３５０ Ｗ １００ ６７０
Ｌｉ １０００ ３５０ Ｐｔ １００ ２２５０
Ｒｂ １０００ ３５０ Ｐｄ １００ １４５０
Ｃｓ １０００ ３５０ Ｉｒ １００ １５５０
Ｃｒ ２００ ３５００ Ｒｕ １００ １８００
Ｎｉ ４００ ４１５０ Ｒｈ １００ ４３３０
Ｍｎ ４００ ３０００ Ｓｃ １００ ７０００
Ｃｏ ２００ ２８００ Ｂｅ ５０ ２１２０
Ｃｕ １００ ３５０ Ｔａ １０ ６４０
Ｐｂ １００ ３５０ Ｌａ ４０ １３４０
Ｚｎ ４００ ３５０ Ｓｎ １０ ７００
Ａｓ １００ ４７０ Ｔｌ ５０ ６１０
Ｓｂ １０ ４００ Ｕ １０ ５３０
Ｂｉ ８０ ３６０ Ｃｅ ８０ １３００
Ｈｇ １０ ４００ Ｖ １００ １６７０
Ｓｅ １０ １４００ Ｙ ４０ ２０００
Ｇｅ １０ ４００ Ｚｒ ４０ ２０００
Ｇａ ５０ ７７０ Ｎｂ ５００ ８０００
Ｉｎ １０ ３８０ Ｒｅ １．０ ４００
Ｔｅ １００ ３５０ Ｃｄ １０ ５３０

注：元素Ｐｔ、Ｐｄ、Ｒｕ、Ｒｈ、Ｉｒ的测定介质为１０％王水，Ａｓ、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｈｇ、Ｓｅ
为１０％盐酸，Ｐｂ、Ｎｂ、Ｔａ为５％硝酸，Ｌａ、Ｃｅ、Ｓｃ、Ｂｅ为５％盐酸，其
他元素的测定介质均为水。
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图２　Ｃａ和Ｆｅ对Ａｕ的干扰
Ｆｉｇ．２　ＥｆｆｅｃｔｏｆＣａａｎｄＦｅｏｎＡｕ

（２）干扰元素的消除
按实验方法，对可能产生干扰的４７个元素（包

括１１个稀土分量元素）进行了干扰分离实验。加
入２５μｇ的 Ｐｔ、Ｐｄ、Ｒｈ、Ｉｒ、Ｒｕ，５０μｇ的 Ｓｅ、Ｇａ、Ｉｎ、Ｕ、
Ｒｅ，１００μｇ的Ａｇ、Ｔａ、Ｓｃ、Ｃｄ、Ｐ、Ｍｏ、Ｗ、Ｖ、Ｚｒ、Ｎｂ、Ｃｅ、
Ｌａ、Ｎｄ、Ｔｍ、Ｓｍ、Ｇｄ、Ｔｂ、Ｄｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、Ｙｂ、Ｌｕ、Ｔｈ，５００μｇ
的Ｃｕ、Ｐｂ、Ｂａ、Ｂｅ，２．０ｍｇ的 Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｒ、ＡＩ、Ｍｎ、Ｃａ、
Ｍｇ、Ａｌ和４００ｍｇ的Ｆｅ，经泡塑分离富集后，除 Ｆｅ对
Ａｕ有一定的干扰外，其他元素对２．５ｎｇ的 Ａｕ均不
产生干扰。用 ＩＣＰ－ＭＳ测定检测液中干扰元素的
残留量，见表２。

在样品的焙烧过程中，可去除大量的 Ａｓ、Ｓｂ、
Ｈｇ、Ｓｅ、Ｇｅ、Ｇａ、Ｉｎ、Ｒｅ；在王水溶矿时，Ｔａ、Ｎｂ、Ｚｒ、Ｓｃ、
Ｗ、Ｍｏ和硅酸盐只能部分溶出。从表 ２中可以看
出，采用泡塑分离富集法，干扰消除得较为彻底，其

中只有Ｔｌ被定量回收，Ｆｅ回收量小于５０μｇ，其他各
元素残留最大值≤１．０１μｇ，已不影响 Ａｕ测定。由
于Ｔｌ在地壳分布含量较低，其干扰可以不予考虑。
Ｆｅ的干扰有点特别，实验研究发现，当测定溶液中
Ｆｅ３＋浓度高于５μｇ／ｍＬ（５０μｇ）时，其干扰信号值不
再增加，为一恒定值，相当于 Ａｕ的浓度为 ０．２５
ｎｇ／ｍＬ，干扰０．５ｎｇ／ｇ以下Ａｕ的测定。从图１中可
以看出，只需在校准系列和样品中加入 Ｆｅ３＋溶液，
控制其浓度为５μｇ／ｍＬ，测定时即可对 Ｆｅ干扰加以
扣除。检测液中 Ｆｅ３＋浓度≤５μｇ／ｍＬ时，干扰随
Ｆｅ３＋浓度增加而增加，将影响低含量 Ａｕ测定，当
Ｆｅ３＋浓度 ＞５μｇ／ｍＬ时，其干扰为一恒定值。故只
需在校准系列和样品检测液中加入５μｇ／ｍＬＦｅ３＋溶
液，测定时即可对Ｆｅ干扰加以扣除。

表２　分离富集后测定液中的元素残留量

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｌｅｍｅｎｔａｌｒｅｓｉｄｕｅｓａｆｔｅｒｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔ

元素
加入量

（μｇ）
残余量

（μｇ）
元素

加入量

（μｇ）
残余量

（μｇ）

Ｃａ ２０００ １．０１ Ｃｄ ５０ ０．００１４
Ｍｇ ２０００ ０．２ Ｐｔ ２５ ０．０１０４
Ａｌ ２０００ ０．４ Ｐｄ ２５ ０．０３２５
Ｂｅ ５０ ０．１５ Ｉｒ ２５ ０．０３１１
Ｆｅ ４０００００ ４９ Ｒｕ ２５ ０．００４８
Ｃｒ ２０００ ０．０７５ Ｒｈ ２５ ０．０００４
Ｎｉ ２０００ ０．００４５ Ｓｃ １００ ０．０００５
Ｍｎ ２０００ ０．００７５ Ｎｂ １００ ０．０００５
Ｃｏ ２０００ ＮＤ Ｔａ １００ ０．０００５
Ｃｕ ５００ ＮＤ Ｚｒ １００ ０．０００６
Ｐｂ ５００ ＮＤ Ｙ １００ ＮＤ
Ｐ １００ ＮＤ Ｌａ １００ ＮＤ
Ｂａ ５００ ＮＤ Ｃｅ １００ ＮＤ
Ａｇ １００ ０．０１２５ Ｎｄ １００ ＮＤ
Ｍｏ １００ ０．００２５ Ｓｍ １００ ０．０００６
Ｗ １００ ＮＤ Ｇｄ １００ ＮＤ
Ｔｌ ５０ ５０ Ｔｂ １００ ＮＤ
Ｕ １００ ＮＤ Ｄｙ １００ ＮＤ
Ｖ ５００ ０．００５５ Ｈｏ １００ ＮＤ
Ｒｅ ５０ ０．４５５ Ｅｒ １００ ＮＤ
Ｓｅ ５０ ＮＤ Ｔｍ １００ ＮＤ
Ｉｎ ５０ ０．０１０１ Ｙｂ １００ ＮＤ
Ｇａ ５０ ０．０００３ Ｌｕ １００ ＮＤ
Ｔｈ ５０ ０．００５ Ｇｅ ５０ ＮＤ
Ｓｎ １００ ０．００３

注：ＮＤ为未检出，Ｆｅ元素为１０次实验测定结果的最大值，其他元素
为两次实验测定结果的平均值。

２．１．４　泡塑的选择
ＦＡＦＳ测定Ａｕ时的空白值主要是由泡塑中基

体引起。在选择泡塑时，除要保证 Ａｕ的吸附率满
足要求外，还要考虑其空白基体对 Ａｕ的影响。由
于有的泡塑中可能含有大量的Ｃａ（泡塑生产时添加
ＣａＯ作为助剂）、Ｍｇ、Ａｌ等杂质，这些杂质按通常的
洗涤方法或在吸附 Ａｕ时都不能将其完全去除，且
硫脲解脱时溶出的杂质量又不一致，忽高忽低，导致

无法控制测定结果，特别是对低含量 Ａｕ（０．５ｎｇ／ｇ
级以下）测定影响较大。因此，在泡塑使用前应该

进行空白实验，检测其空白值。空白液可采用相关

分析方法进行干扰元素（参照表１）检查，或者直接
进行 ＦＡＦＳ测定。在测定 Ａｕ含量小于０．３ｎｇ／ｇ的
样品时，要引起足够重视。空白液中主要干扰元素

的总浓度不能大于２．５μｇ／ｍＬ，或者ＦＡＦＳ空白测定
值要小于０．２５ｎｇ／ｇＡｕ，以此作为选择泡塑的依据，
本文选择空白值≤０．２５ｎｇ／ｇＡｕ的泡塑进行实验。
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２．１．５　解脱液的选择
泡塑分离富集法已经是非常成熟的方法，但是

当采用的纯硫脲溶液浓度过大时，仪器的雾化器易

堵塞，明显存在记忆效应，影响测定。按实验方法，

对载金１０００ｎｇ的泡塑，选择不同浓度硫脲（１～１０
ｇ／Ｌ）与（１～１０ｇ／Ｌ）硫脲－１％盐酸的解脱液进行比
对实验，发现在此浓度范围内的解脱液都能完全解

脱Ａｕ，解脱率没有显著差异。考虑到较高含量 Ａｕ
的测定，同时为减小记忆效应（图１），故选择低浓度
的酸性硫脲溶液，解脱液为３ｇ／Ｌ硫脲－１％盐酸。
２．１．６　解脱温度与解脱时间的选择

按实验方法，对载金１０００ｎｇ的泡塑，研究不同
温度和不同时间对金的解脱率的影响，见图３。实
验表明，温度对解脱金的影响较大，温度低于７０℃，
金不能完全解脱；温度在７０～８０℃时，保温时间小
于２０ｍｉｎ解脱率偏低；温度在９０～１００℃时，保温时
间大于１０ｍｉｎ金可完全解脱。本实验选择解脱温度
为９０～１００℃，解脱时间为２０ｍｉｎ。

图３　不同解脱时间和温度对金解脱率的影响
Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ

ｒａｔｅｏｆＡｕ

２．２　方法评价
２．２．１　方法检出限

按分析步骤对１２个空白样品进行测定，以３倍
标准偏差计算其检出限，金测定检出限为０．０８ｎｇ／ｇ。
测定痕量Ａｕ目前经常使用ＩＣＰ－ＭＳ和ＮＡＡＳ这两
种方法，ＩＣＰ－ＭＳ检出限为０．１０ｎｇ／ｇ，ＮＡＡＳ检出限
为０．３ｎｇ／ｇ。ＦＡＦＳ检出限优于 ＮＡＡＳ，与 ＩＣＰ－ＭＳ
基本一致，说明ＦＡＦＳ具有很高的灵敏度。
２．２．２　方法准确度和精密度

选择国家标准物质 ＧＢＷ０７２４２、ＧＢＷ０７８０５、
ＧＢＷ０７２４４ａ、ＧＢＷ０７２４５ａ和 ＧＢＷ０７２４７，按分析步
骤，对其进行９次测定计算准确度和精密度。检测

结果及其平均值、相对标准偏差（ＲＳＤ，≤２３．２％）、
相对误差的绝对值（≤４．７％）见表３。从准确度、精
密度和误差来看，均满足痕量Ａｕ的测定要求。

表３　标准物质分析结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｓ

标准物质

编号

Ａｕ测定值（ｎｇ／ｇ）

分次测定值 平均值

ＲＳＤ

（％）

Ａｕ认定值

（ｎｇ／ｇ）

相对误差

（％）

０．５０ ０．６１ ０．６０
ＧＢＷ０７２４２ ０．３９ ０．５０ ０．３２ ０．５０ ２３．２

０．５

（０．１）
０．０

０．６６ ０．３８ ０．５３
０．７２ ０．６２ ０．９７

ＧＢＷ０７８０５ ０．８２ ０．８２ ０．８２ ０．８４ １８．０
０．８５

（０．０４）
－１．２

０．８２ １．１６ ０．８２
４．６８ ４．６０ ５．４６

ＧＢＷ０７２４４ａ ４．３５ ４．０８ ４．２３ ４．８６ １７．０
５．１

（０．２）
－４．７

６．６７ ５．３４ ４．３５
９．６１ １０．１ １０．３

ＧＢＷ０７２４５ １０．０ １０．４ １０．９ １０．１ ６．２
１０．５

（０．５）
３．８

９．００ ９．４５ １０．８
４６．０ ４８．０ ５２．０

ＧＢＷ０７２４７ ５０．０ ４６．０ ５３．０ ４９．０ ５．１
５１

（１）
－３．９

４９．０ ４７．０ ５０．０

注：认定值中括号内数据为标准偏差值。

２．２．３　方法比对验证
对某地区原生晕样品９０件，按分析步骤采用

４个 控 制 样 品 （ＧＢＷ０７８０５ｂ、 ＧＢＷ０７２４２ａ、
ＧＢＷ０７２４４ｂ、ＧＢＷ０７２４３）和２个分析批次，并且使
用同一份样品溶液和不同检测人员分别采用 ＦＡＦＳ
与ＩＣＰ－ＭＳ进行 Ａｕ的测定，两种分析方法测定数
据（表４）的数理统计结果为Ｆ检验值 ＝１．２３，相关系数
为１．０１。Ａｕ含量在０．１０～２１４３ｎｇ／ｇ之间的样品，
两种分析方法的误差满足地质行业分析质量要求，

且两组数据的Ｆ检验值小于１．６０（临界值），相关系数
很好，说明两种分析方法的检测数据没有显著性差

异，符合性较好，进一步确认了应用 ＦＡＦＳ测定痕量
Ａｕ的分析方法可靠。

３　结论
本文对火焰原子荧光光谱法中共存元素的干扰

情况及其干扰消除进行了系统研究，传统泡塑分离

富集可以消除铊以外干扰元素，提出采用低背景泡

塑进行分离富集，减小测定背景值；以３ｇ／Ｌ硫脲 －
１％盐酸为解脱液，可以有效消除仪器的记忆效应；
５μｇ／ｍＬＦｅ３＋溶液的存在可有效扣除铁对０．５ｎｇ／ｇ
以下金的干扰；通过对痕量金国家标准物质的测定、
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表４　ＩＣＰ－ＭＳ与ＦＡＦＳ测定Ａｕ数据比较
Ｔａｂｌｅ４　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＡｕｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ

ＩＣＰ－ＭＳａｎｄＦＡＦＳ

样品编号
Ａｕ测定值（ｎｇ／ｇ）

ＩＣＰ－ＭＳ法ＦＡＦＳ法
样品编号

Ａｕ测定值（ｎｇ／ｇ）

ＩＣＰ－ＭＳ法 ＦＡＦＳ法

样品１ ２．８８ ２．５５ 样品４６ ０．４２ ０．４２
样品２ １．７８ １．５５ 样品４７ ０．１５ ０．３
样品３ ２．９０ ２．５６ 样品４８ ０．１１ ０．２２
样品４ ６．８３ ５．８１ ＧＢＷ０７８０５ｂ ０．７９ ０．６２
样品５ ２３．１９ １９．５ 样品４９ ０．３８ ０．４５

ＧＢＷ０７８０５ｂ ０．８５ ０．６１ 样品５０ ０．２１ ０．２３
样品６ ２５．２２ ２０．０ 样品５１ ０．２２ ０．２１
样品７ ２０．５２ １６．６ 样品５２ ０．１８ ０．２２
样品８ １１．１０ ９．３２ 样品５３ ０．２３ ０．２７
样品９ ９．１５ ７．６６ 样品５４ ０．１１ ０．１８
样品１０ ３．８５ ３．２４ 样品５５ ０．９７ ０．８９
样品１１ ２．４８ ２．２３ 样品５６ ０．２２ ０．２６
样品１２ ８．９３ ７．５１ 样品５７ ０．１９ ０．２９
样品１３ １．８２ １．７１ 样品５８ ０．３２ ０．３５
ＧＢＷ０７２４４ｂ ５．０４ ４．３２ 样品５９ ０．７４ ０．６４
样品１４ ４６．６５ ３７．７ ＧＢＷ０７２４４ｂ ４．９３ ５．３０
样品１５ ３０３．１８ ２４８．０ 样品６０ ０．７８ ０．８３
样品１６ ２．０８ １．９５ 样品６１ ０．５０ ０．５６
样品１７ １．３８ １．３５ 样品６２ ０．９９ ０．９２
样品１８ ７．３０ ６．１５ 样品６３ １．６４ １．２８
样品１９ ２．５６ ２．５７ 样品６４ １．１５ １．０３
样品２０ １．６３ １．５９ 样品６５ １．１４ １．０３
样品２１ １．１６ １．２３ 样品６６ １．５５ ０．６０
样品２２ ０．７３ ０．６１ 样品６７ ０．７９ ０．８９
样品２３ ０．４２ ０．４１ 样品６８ ０．４６ ０．５６
样品２４ ２．３５ ２．１８ ＧＢＷ０７２４２ａ ０．４４ ０．４２
样品２５ １．３７ １．４５ 样品６９ ０．７９ ０．８９
样品２６ １．４９ １．４７ 样品７０ ０．２８ ０．３２
样品２７ １．６８ １．５１ 样品７１ ０．３６ ０．４９
样品２８ １．６８ １．６１ 样品７２ ０．４６ ０．４２
ＧＢＷ０７２４２ａ ０．４７ ０．４０ 样品７３ ０．４７ ０．４９
样品２９ ０．２６ ０．５２ 样品７４ ２７．９１ ２５．１
样品３０ ０．４６ ０．４６ 样品７５ １．２５ １．２３
样品３１ ０．２８ ０．３６ 样品７６ ０．２９ ０．２６
样品３２ ５．１３ ４．５４ 样品７７ ０．６０ ０．５８
样品３３ ０．２２ ０．３１ 样品７８ １．５２ １．５６
样品３４ ０．６４ ０．８０ 样品７９ ４８．４９ ４３．０
样品３５ ０．４２ ０．５８ 样品８０ ５．４６ ４．９５
样品３６ ０．５１ ０．６３ 样品８１ ５．０５ ４．８０
样品３７ ０．２１ ０．４４ 样品８２ ０．９２ ０．９０
样品３８ ０．１３ ０．２８ 样品８３ ４．９６ ４．７０
样品３９ ０．１８ ０．３ ＧＢＷ０７２４３ １．４９ １．１９
样品４０ ０．２５ ０．３８ 样品８４ １．９８ １．９１
样品４１ ０．１３ ０．１８ 样品８５ １．０２ １．０３
样品４２ ０．４５ ０．４１ 样品８６ ４．７１ ４．４０
ＧＢＷ０７２４３ １．４３ １．２７ 样品８７ １２８７ １０５４
样品４３ ０．３３ ０．３４ 样品８８ ８４０ ７４４
样品４４ ０．１７ ０．１９ 样品８９ ２１４３ １８９８
样品４５ ０．５３ ０．５３ 样品９０ ２０６８ １９７１

注：４个控制样品Ａｕ的认定值分别为：ＧＢＷ０７８０５ｂ（０．８７±０．０７ｎｇ／ｇ）、
ＧＢＷ０７２４２ａ（０．５±０．１ｎｇ／ｇ）、ＧＢＷ０７２４４ｂ（５．１±０．２ｎｇ／ｇ）、
ＧＢＷ０７２４３（１．５±０．１ｎｇ／ｇ）。

９０件原生晕样品分析以及与 ＩＣＰ－ＭＳ方法的比对
验证，确认了该方法测定痕量金的结果准确、稳定。

应用火焰原子荧光光谱法测定金，５ｓ即可完成
一次测定，可对０．１０ｎｇ／ｇ以上金进行测定。对高含
量金的测定，只需对泡塑用量及解脱液体积加以控

制，即可实现。该方法测定方式简便、快速，可为地

矿行业测定金的方法提供一个重要补充。
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在黄金矿山的应用［Ｊ］．黄金，２００２，２３（９）：４５－４８．
ＧｕＸＸ，ＬａｎｇＣＫ，ＸｉａＡＬ．ＡｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆＳＫ－８００
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ＸｉｏｎｇＺＣ．Ａｓｕｍｍａｒｙｏｆａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓｏｆｐｏｌｙｕｒｅｔｈａｎｅ
ｆｏａｍｉｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，１９８５，４（４）：２７８－２８３．

［１８］　任英，张晶玉，张佩勋．分光光度法测定矿石中痕量
金的富集方法的研究 Ⅰ．泡沫塑料静态吸附解脱金
的研究［Ｊ］．分析化学，１９９１，１９（５）：５８８－５９０．
ＲｅｎＹ，ＺｈａｎｇＪＹ，ＺｈａｎｇＰ Ｘ．Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ
ｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｇｏｌｄｉｎｏｒｅｓｗｉｔｈｐｏｌｙｕｒｅｔｈａｎｅ
ｆｏａｍｆｏｒｓｐｏｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎⅠ．Ｓｔｕｄｉｅｓｏｎ
ｓｔａｔｉｃａｄｓｏｒｐｔｉｏｎａｎｄｄｅ－ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆｇｏｌｄ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９９１，１９（５）：
５８８－５９０．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＧｏｌｄｉｎＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｂｙＦｌａｍｅＡｔｏｍｉｃ
ＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＰＵＦＰＳｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄＥｎｒｉｃｈｍｅｎｔ

ＳＨＥＮＹｕ－ｍｉｎ１，ＬＵＯＺｈｉ－ｄｉｎｇ１，ＧＵＯＸｉａｏ－ｂｉａｏ１，ＷＵＧａｎｇ１，ＷＡＮＧＣｈｅｎ－ｒｏｎｇ１，
ＦＵＡｉ－ｒｕｉ１，ＧＡＯＳｈｕ－ｌｉｎ２，ＸＩＡＯＦａｎ１

（１．ＨｅｂｅｉＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏａｎａｌｓｉｓ，Ｂａｏｄｉｎｇ０７１０５２，Ｃｈｉｎａ；
２．ＢｅｉｊｉｎｇＧｏｌｄ－ＳｕｏｋｕｎＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＤｅｖｅｌｏｐｉｎｇＣｏ．ＬＴＤ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０２６００，Ｃｈｉｎａ）
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