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矿石中粕
、

把的光藉化学测定法

陈 寿 于良 洛 剑 武

‘甲‘, ,万铂
、

把在矿石中一般多呈金属状态存住
,

且品位

极低
,

均处于光谱灵敏度下限以下
。

因此要想从矿石

中道接用光谱方法测定这两元素是不可能的
。

为了达

到进行光蹭分析所必需的灵敏度和均一性
,

矿石事先

进行化学浓精处理是一个切实可行的途径
。

应用汞
、

硫化铜等共沉淀剂可以完全而且鼓为方便地将铂
、

纪

从溶液中分离出来
,

而达到浓精的目的
。

这样
,

用握

过化学处理后所得浓缩物来进行光潜测定
,

不但可以

获得足够的分析灵敏度
,

而且使分折献料的粗成单一

化
,

从而减少了第三元素为影响
,

提高了 分 析 准 确

度
。

我们应用汞作为分离矿石中铂
、

把
、

的 共 沉淀

剂
,

而后用光藉法同时测定这两元素在浓精物中的合

量
,

取得了满意的枯果
。

图 。、 ‘ 、 、

在石英墓体和碳粉 中的

蒸发曲柱
。

一
、

内标元素
、

缓冲剂及分析线对

选择一个良好的内标元素对光谱定量分析来靓是

很重要的
。

我俩根据铂
、

把两元素挥发性的差果选用

捉和钒作为同时测定铂
、

把的内标元素
。

从燕发情况

和分析再现性来看
,

所选内标元素是很满意的
。

图

为铂
、

扼 史
、

帆的蒸发曲撇
。

友孩指出
,

姑是分析把的一个很好的内标元素
,

但由于浓精物中常含有此元素
,

故只能放弃采用
。

援冲剂应用钝碳粉
,

与 献料之重量比为
。

内标元素在碳粉中的合量为 , 。

。

所用分析触对
,

干扰元素情况及其测定含量范围

列于表
。
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二
、

标准试料的制备

标准拭料是以较钝的天然石英粉作基体
,

加人定

量的氯铂化效和氟亚把化按混合配制而成
。

每个标准

中铂
、

把的合量列于表
。

麦

所配标准试料再与援冲剂按 的 爪讯 比研廊

棍合
,

最后得到一套分析的标堆献料
。

在分析矿样时
,

用同一石英粉加入浓精物
,

使总

量为 毫克
。

这里还应指山
,

天然石英粉同样也起

着援冲剂的作用
。

多巴合
一

员

三
、

仅器
、

激发光源及

摄取光谱的方法

在赫尔格或 凡 一 大型仪器上进行摄
,

井
,

水品

光学系扰
,

狄趟宽 微米
,

中 讨遮光板高 屯米
。

光谱的激发光源采用道流电弧
,

山硒性流器供拾
,

电

压 伏
,

电流强度 安培
。

必需手山
,

电流强度

对 定是有影响的
,

现将 安培和 安培两种电流

强度的就袋数据及 次摄藉的再现性扰淤列
之表

。

表

电流弧度

安培

拍推强度

昭 一,

乡巴枝强度

工 一川

妮修强度 魏技强度

乒 城加
上 、 , 、‘

百分均方 没兴

一

一
一 一

‘ 了侧

一
州 国

一
注 表 中所列数据均为 次摄稽的抚补枯果

。

从表 中所列数据可以看出
,

增大电流能提高测

定铂
、

巴的相对灵敏度
,

对把更为显著
,

但分析再现

性也随之降低
。

而摄言邵立程中电流强度的变动对分析

钱对的强度比影响很小
,

钱

四
、

分析手续及 工作曲线

对有良好的均称性
。

装旗 试料用 国 产 碳 电

极
,

下 电极 阳极 形状及

规格见图
。

上电极 阴极

磨成截夫圆摊形
。

电极距离

毫米
。

曝光时阴以试料完

全烧完为限
,

豹 、 分

钟
。

测定铂时光糟摄于矮克

发紫外威光板上
,

测定靶时

用苏联涅克霏 型咸光板
,

单位
。

两种威光板

同时装入暗盒
,

以便在同一

次曝光时阴内摄取这两元素

一一
飞小

。

口一一
日日州州

图 下电柱规格

单位 奄米

的光谱
。

两种咸光板用同一种显影液 —柯达 , 显

影
,

在 时显影 分钟
。

称取矿样 克于瓷皿中
,

在 。丁 灼烧 小

时
,

冷却后如矿样枯块 捣碎之
,

移人 毫升烧杯

中
,

加王水 毫升
,

在电炉上加 热 、 小 寸 在

溶矿过程 中如遇到样品发生粘粘 寸用玻林捣碎之
,

这时溶液钓蒸发至 毫升左右
,

吹洗 表皿
,

加

的动物胶 毫升
,

橙拌
,

再溢 热 。 分钟
,

加

水 毫升稀释
,

用中 等密滤抵过滤人 屯升

烧杯中
,

以盐酸酸化过的热水洗滁残法及滤抵
,

洗王

滤抵上不现氛化铁的黄色
,

再洗 次
。

弃去残法
,

滤液在电炉上燕发至近干时加热温度不能过高
,

否则

要发生跳破
,

燕干后
,

升高温度加热至黄色的氧化氮

不发生为止
,

取下冷却
,

用带橡皮夫的毛绷吸液管吸

浓盐酸 毫升
,

洗滁杯壁及测湿残渣
,

再在低温燕

发至近干
,

而后加热至不口黄色氧化氮
,

冷却后
,

再

加盐酸重复一次
,

加浓盐酸 毫升
,

加热至残

渣全部溶解为止
,

用水稀释到 毫升左右
,

如溶液

混浊不清
,

过滤入另一 毫升烧杯 中
,

用 热

盐敌洗柞
,

向溶液中加 毫升
,

加热至沸
,
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滴加
,

剧烈攫抨到沉淀快生成时一滴一滴

慢慢滴入
,

这样使汞的颗拉增大
,

便于以后过滤洗

滁
,

沉淀完全后再过量 毫升
,

加热煮沸至少 分

钟
,

一道煮到溶液清亮
,

保温放置 小时后用密滤抵

过滤
,

将所有的沉淀移到滤袱上
,

擦净烧杯
,

以

温热盐酸洗滁沉淀及滤抵
,

豹洗 次左右
,

将沉淀及

滤机放在恒重过的小瓷增场内
,

于通风良好的通风橱

中灰化
,

然后移到局沸炉中灼烧
,

烧去滤征后取出冷

却
,

秤入制备标准用天然 石英粉 至总量为 毫克
,

再秤入援冲剂 毫克
,

移入墉瑙乳钵
,

研磨混匀后

分装三根电极
,

并用道径为 毫米的平端电极棒将

电极孔内所装拭料压陷 、。 毫米
,

以防止点弧初期

献料外破
。

在同一块咸光板上拍摄一套标准飘料的光谱
,

每

个标准 或献料 平行摄取三条光谱
。

为了棺制乳剂

特性曲找
,

用扇板阶梯以相同的摄谱条件摄入跌谱黑

式中 —称取矿样重量 克
。

,

—浓精物 稀释到 克 中铂
、

尧的百

分合量
。

—矿样中铂靶
、

含量 克 吨
。

度标
。

工作曲极以
,。

备
,

等和 。 为坐标‘

制
,

晃图
。

扣除背景和分析徽对强度比值的爵算
,

借乳剂特性曲找在靛算板上完成
。

矿样中铂
、

把含量

由下式舒算

。

义

燮竺工函 ‘

图 拍和把的工作曲扭

五
、

误独统计及矿样对照分析

为了确定光谱化学重复测定的再砚性
,

我例在不

同的时简内由不同的工作人具对两个矿样进行多次重

复测定
,

算出或然视差一般不超过 士
。

单次测定

的分析桔果列于表
。

将铂
、

把的标准溶液加人不同产地的 空 白矿 样

中
,

所作回收率献墩数据兑表
。

窦

铂
‘

犯

矿 样 号 单次测定桔果
。

与平均值的相 或 然 改 差 单次测定桔果 与平均值的
,

或 然 改 差
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亥
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八闷,胜‘,, ,

有
“ ”

者表示空矿中含有 克 吨把
。

矿样对照分析桔果 窦

测定桔果 克 吨

矿 样 橱 号
把

了匕学光 就金化 化学光

化学法
谱 法 学 法 槽 法

献金化

学 法

二 本方法适用于硫化矿
,

砂拟
“

中铂
、

把的测

定
,

测定范围铂为 。 肠 克 吨 把 为 。 此

克 吨
。

其他矿种的适用情况有待今后在 生产中进一

步确定
。

三 分析视差以单次测定的或然双差补一般不

超过 士
。
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