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火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体发射光谱法测定
硫化矿中的银铜铅锌

胡健平，王日中，杜宝华，盛迪波，罗志翔

（湖南省核工业地质局放射性核素检测中心，湖南 长沙 ４１０１００）

摘要：过渡金属Ｃｕ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｚｎ、Ｐｂ等及贵金属元素（铂族元素和 Ａｕ、Ａｇ）高度富集在硫化物中，尤其是富集
在岩浆硫化物中，常形成具有工业开采价值的矿产，因而硫化物矿物具有重大的经济价值。而硫化物矿种类

多，不同类型硫化物矿中Ａｇ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ含量高低不同，有些被强酸分解不完全，产生沉淀，导致检测结果波
动性较大、精密度偏低。本文针对含黄铁矿、铅和铜分别以方铅矿和黄铜矿形式存在的较难溶的硫化物矿，在

矿样中先加盐酸加热除硫后，再用硝酸－氢氟酸－高氯酸三种强酸分解，以新配制的王水提取，使该类样品获
得了理想的分解效果，特别是对银、铅含量较高的样品分解效果改善较显著。试液用火焰原子吸收光谱和电感

耦合等离子体发射光谱都能准确测定Ａｇ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ，两种方法的相对误差在±２．３２％以内，测定值基本一致，
相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１２）均小于３．５％，四个元素的检出限均低于０．００９０

!

ｇ／ｍＬ，低于文献检出限。
关键词：硫化矿；硝酸－氢氟酸－高氯酸分解；王水提取；火焰原子吸收光谱法；电感耦合等离子体发射光谱法
要点：

（１）对含黄铁矿等难溶硫化物矿的分解、复溶介质及浓度和谱线选择等实验条件进行了优化。
（２）对于银、铅含量较高的硫化物矿，试液中保持王水介质的体积分数达１５％，银和铅可以二氯络银（Ⅰ）

四氯络铅（Ⅱ）络离子形式稳定于试液中，保证了测定结果不偏低。
（３）火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体发射光谱法都能准确测定硫化物矿中的银铜铅锌，检出限均

低于０．００９０μｇ／ｍＬ。
中图分类号：Ｐ５７８．１５；Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

第一行过渡金属元素Ｃｕ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｚｎ、Ｐｂ等及痕
量贵金属元素（铂族元素和 Ａｕ、Ａｇ）高度富集在硫
化物矿中，常形成具有工业意义的矿床。硫化物矿

中的这些金属元素含量及其变化在硫化物矿石及矿

床形成过程中具有指示剂的作用，可以为成矿预测

和找矿勘探提供科学依据。硫化物矿中的银铜铅锌

是重要的地质信息，使得硫化物矿具有重大的经济

价值。

对银铜铅锌元素的检测，普遍采用火焰原子吸

收光谱法（ＦＡＡＳ）和电感耦合等离子体发射光谱法
（ＩＣＰ－ＯＥＳ）。文献［１－５］报道了用 ＦＡＡＳ法测定
矿石中的银和多金属元素银铜铅锌、矿石中的铅锌

铜银、金精矿中的银铜铅锌和地质样品中的高含量

铜铅锌银的方法。ＩＣＰ－ＯＥＳ法的应用文献更多，诸
如测定多金属矿中多种元素［６］、锌精矿中银［７］、铜

磁铁矿中 ６种元素［８］、钼铌合金中 ８种元素［９］、

多金属矿中的铁铜铅锌砷锑［１０］、铅锌混合精矿中的

６种元素［１１］和硫化物矿石中２２种元素［１２］、铅矿锌
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矿铅锌矿中的杂质元素［１３］等方法；还有用 ＦＡＡＳ和
ＩＣＰ－ＯＥＳ共同测定铜矿烧结物中的银［１４］和化探样

中１２种元素［１５］的报道。这些文献中有的采用盐酸

和硝酸、王水分解样品，但由于这两种方法均属于不

完全分解矿物，分解后有矿渣沉淀存在，包裹被测元

素，一定程度上会导致结果偏低；也有的采用三酸

（硝酸、氢氟酸、高氯酸）和四酸（盐酸、硝酸、氢氟

酸、高氯酸）分解样品，这两类酸可以完全分解矿

物，但对于银、铅含量偏高的硫化物矿在此类氧化性

酸的存在下极易形成硫酸银、硫酸铅沉淀而影响测

定结果。此外，上述文献中对测定银铜铅锌的复溶

介质有盐酸、硝酸、逆王水。如用盐酸作介质复溶，

若盐酸浓度过低，元素溶解不完全，易形成 ＡｇＣｌ沉
淀；若盐酸浓度过高，易形成ＰｂＣｌ２沉淀。如用硝酸、
逆王水作复溶介质，分析成本相对偏高。

新疆某区的硫化物矿含黄铁矿，铅和铜分别以

方铅矿和黄铜矿形式存在，属较难溶的硫化物矿。

针对此类特殊的硫化物矿，本研究实验中预先加入

盐酸加热除硫后，然后用硝酸 －氢氟酸 －高氯酸分
解矿物，再以新配制的王水提取，使该类硫化物矿样

获得了理想的分解效果。试液用 ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－
ＯＥＳ测定其中银铜铅锌元素的含量，两种方法的测
定结果有很好的一致性。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

Ｚ２０００原子吸收光谱仪（日本Ｈｉｔａｃｈｉ公司），仪
器主要工作参数为：测定波长银３２８．１ｎｍ、铜３２４．８
ｎｍ、铅２８３．３ｎｍ、锌２１３．９ｎｍ，狭缝宽度１．３ｎｍ，灯
电流 ７．５ｍＡ，燃烧器高度 ７．５ｍｍ，空气流量 ６
Ｌ／ｍｉｎ，乙炔流量０．８６Ｌ／ｍｉｎ。

ＩＣＡＰ６３００电感耦合等离子体发射光谱仪（美国
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司），仪器主要工作参数为：功率
１１５０Ｗ，分析泵速５０ｒ／ｍｉｎ，辅助气（Ａｒ）流量 ０．５
Ｌ／ｍｉｎ，雾化气流量 ０．５Ｌ／ｍｉｎ，垂直观测高度 １２
ｍｍ，积分时间：长波１５ｓ，短波５ｓ。

ＨｅａｌＦｏｒｃｅＳＭＡＲＴ－Ｎ超纯水机。
１．２　标准溶液和主要试剂

Ａｇ标准溶液（１０００
!

ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ标准溶液（１０００
!

ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ标准溶液（１０００
!

ｇ／ｍＬ）、Ｚｎ标准溶液
（１０００

!

ｇ／ｍＬ），均由中国计量科学院提供，根据实
验需要逐级稀释。

硝酸（１．４２ｇ／ｍＬ）、盐酸（１．１９ｇ／ｍＬ）：均为分
析纯，由株洲市星空化玻有限责任公司提供。

氢氟酸（１．１５ｇ／ｍＬ）：分析纯，由西陇化工股份
有限公司提供。

高氯酸（１．７６ｇ／ｍＬ）：分析纯，由天津市鑫源化
工有限公司提供。

超纯水（电阻率１８ＭΩ·ｃｍ，２５℃）。
１．３　实验方法
１．３．１　硫化矿样的分解

准确称取０．２０００～０．５０００ｇ样品于５０ｍＬ聚
四氟乙烯坩埚中，加少量水润湿，先加２．５ｍＬ盐酸，
将样品放置于２００℃的电热板上加热近干。然后关
闭电源冷却，依次加入４．０ｍＬ硝酸、５．０ｍＬ氢氟
酸、１．０ｍＬ高氯酸，继续加热至高氯酸白烟冒尽。
取下稍冷却后加入新配制的５０％王水１５ｍＬ，在电
热板上加热至样品全部溶解，然后用少量超纯水冲

洗坩埚壁，低温加热几分钟；取下坩埚，冷却后转移

至５０ｍＬ容量瓶中，用超纯水定容，摇匀，试液待用
ＦＡＡＳ和ＩＣＰ－ＯＥＳ测定。
１．３．２　标准曲线绘制

取１０００
!

ｇ／ｍＬ的 Ａｇ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ标准溶液，用
１５ｍＬ５０％王水逐级稀释配制成１００

!

ｇ／Ｌ的标准
工作液，分别移取稀释后的工作液配制成 Ａｇ、Ｃｕ、
Ｐｂ、Ｚｎ的混合标准工作溶液，见表１。

表 １　混合标准溶液系列
Ｔａｂｌｅ１　Ｍｉｘｅｄｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｓｏｌｕｔｉｏｎｓｅｒｉｅｓ

标准溶液系列

编号

元素浓度（
!

ｇ／ｍＬ）

Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ

空白 ０ ０ ０ ０
ＳＴＤ１ １．０ ５．０ ３０．０ ２０．０
ＳＴＤ２ ２．０ １０．０ ８０．０ ５０．０
ＳＴＤ３ ６．０ ３０．０ ２４０．０ １６０．０
ＳＴＤ４ １２．０ ６０．０ ４００．０ ３２０．０

２　结果与讨论
２．１　矿样分解方法的拟定

本方法中硝酸是主溶剂，但不宜导前加入，因硝

酸有可能将硫化物矿中的硫氧化成单质硫包裹被测

元素，阻滞被测组分的彻底分解，致使结果偏低［１６］。

先加盐酸将较易酸溶的硫化物溶解并产出硫化氢气

体挥发除去。有些硫化物如黄铁矿、白铁矿（ＦｅＳ２）
和类似ＦｅＳ２晶格的硫化物矿，较难酸溶，用硝酸、高
氯酸强氧化剂结合高温条件（高氯酸冒白烟时温度

高于２００℃）使之彻底分解。矿样中的硅酸盐用氢
氟酸分解，以高氯酸冒烟驱除氟硅酸，以此确保样品

分解完全。本实验中所用的新疆某矿区的委托检测
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样，由湖南省核工业地质局系统内地质大队提供，经

岩矿鉴定确证含黄铁矿，铅和铜分别以方铅矿和黄

铜矿形式存在，属较难溶的硫化物矿。按本方法处

理，分解较为彻底，可获得清澈的试液，一般情况下

无需过滤即可上机测定。表明所拟定的溶液方法，

对分解硫化物矿样具有普遍的适应性。

２．２　复溶介质及其浓度的确定
对于银、铅含量较高的矿样，在试样消化分解后

加入５０％王水进行加热复溶时，往往会因介质中
Ｃｌ－浓度不足和酸度不够而析出 ＡｇＣｌ、ＰｂＣｌ２沉淀，
造成测定结果偏低。为此，本实验中，在将样品分解

并蒸至呈湿盐状后加１５ｍＬ５０％王水提取，确保最
终试液中王水的体积分数达１５％，使银和铅分别以
二氯络银（Ⅰ）四氯络铅（Ⅱ）络离子形式稳定于试
液中而保证测定结果不致偏低。足够浓度氯离子对

银和铅的稳定作用体现在图 １中。图 １为采用
ＦＡＡＳ法测定银含量为５６．２９

!

ｇ／ｇ、铅含量为２．４２％
的一份矿样的测定结果，表明当试液中王水的体积

分数大于１０％时，可确保银和铅获得稳定的结果。

图 １　介质中王水浓度对测定银和铅结果的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｑｕａｒｅｇｉａｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ＡｇａｎｄＰｂ

２．３　谱线选择与共存元素干扰的排除
含硫矿石的成分复杂，硫在溶解样品时大部分

已经除去，对测定干扰不大。对于 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测
定银铜铅锌四种元素含量，谱线选择很重要（对

ＦＡＡＳ法可忽略）。银铜铅锌都拥有较多的光谱谱
线，由于谱线自身强度不同，元素之间存在一定的干

扰。实验在样品元素含量未知情况下暂时选定高灵

敏度的谱线作为测定谱线，对测出的谱线进行校正

选择，要以谱线灵敏度高、干扰少和无重叠为原则选

择合适的谱线。通过被测元素光谱线的图形，观察

干扰及背景影响情况，选择曲线光滑、信噪比高、附

近干扰峰少的分析线。通过谱线干扰与强度比较，

选择了银分析谱线 ３２８．０６８ｎｍ、铜分析谱线
３２４．７５４ｎｍ、铅分析谱线 ２８３．３０６ｎｍ、锌分析谱线
２１３．８５６ｎｍ，这四条谱线可以避免铁钙钼镍锰等元
素的干扰。

在选定的谱线下对样品进行测试，对测出的谱

图进行分析，可以看出：对 Ａｇ可能产生干扰的元素
是Ｒｈ（３２８．０５５ｎｍ）、Ｕ（３２８．０６１ｎｍ）、Ｔｈ（３２８．０７４
ｎｍ）、Ｚｒ（３２８．０７５ｎｍ）和 Ｓｃ（３２８．０７８ｎｍ），这五种
元素在矿石中含量极低，对 Ａｇ测定不会有明显干
扰。对 Ｃｕ可能产生干扰的元素是 Ｆｅ（３２４．７３９
ｎｍ）、Ｔｍ（３２４．７４６ｎｍ）、Ｎｂ（３２４．７４７ｎｍ）、Ｓｃ
（３２４．７５２ｎｍ）、Ｅｕ（３２４．７５５ｎｍ）、Ｐｕ（３２４．７５６
ｎｍ）、Ｔｈ（３２４．７５９ｎｍ）和 Ｍｏ（３２４．７６２ｎｍ），其中
Ｔｍ、Ｎｂ、Ｓｃ、Ｅｕ、Ｐｕ、Ｔｈ、Ｍｏ七种元素在矿石中含量
低，对 Ｃｕ测定不会有干扰；而对于 Ｆｅ（３２４．７３９
ｎｍ），该谱线强度不高，影响不大。对 Ｐｂ可能产生
干扰的元素是Ｔａ（２８３．２７０ｎｍ）、Ａｕ（２８３．３０３ｎｍ）、
Ｆｅ（２８３．３０９ｎｍ）、Ｉｒ（２８３．３２４ｎｍ）和 Ｅｕ（２８３．３２６
ｎｍ），其中Ｔａ、Ａｕ、Ｉｒ、Ｅｕ四种元素在矿石中含量也
极低，对Ｐｂ测定不会有干扰，而Ｆｅ（２８３．３０９ｎｍ）谱
线的强度不高，影响不大。对Ｚｎ可能产生干扰的元
素是 Ｒｅ（２１３．８４４ ｎｍ）、Ｃｕ（２１３．８５３ ｎｍ）、
Ｈｆ（２１３．８５７ｎｍ）、Ｎｉ（２１３．８５８ｎｍ）、Ｆｅ（２１３．８５９
ｎｍ）、Ｔｈ（２１３．８７０ｎｍ），其中 Ｒｅ、Ｈｆ、Ｎｉ、Ｔｈ四种元
素在矿石中含量很低，对Ｚｎ测定不会有干扰，而Ｃｕ
（２１３．８５３ｎｍ）、Ｆｅ（２１３．８５９ｎｍ）谱线强度不高，影
响不大。

同时，本文选用与矿样组分相近、硫含量较高的

国家标准物质 ＧＢＷ０７１６５（ＧＳＯ－４）作为质控样按
上述分解方法进行试验，用 ＩＣＰ－ＯＥＳ优选后的谱
线进行上机测试，银铜铅锌的测定结果与认定值能

很好地吻合（表２）。

表 ２　质控样国家标准物质测试结果
Ｔａｂｌｅ２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓｆｏｒｑｕａｌｉｔｙｃｏｎｔｒｏｌ

元素

ＧＢＷ０７１６５的ＩＣＰ－ＯＥＳ分析结果

６次实测值（％）
平均值

（％）

认定值

（％）

相对误差

（％）

Ａｇ １４９ １５０ １４９ １４８ １４７ １４９ １４８．７ １４８±６ ０．４７

Ｃｕ０．０９３０．０９５０．０９６０．０９５０．０９４０．０９４０．０９４５０．０９６±０．００７－１．５６

Ｐｂ ５．１５ ５．１４ ５．１３ ５．１４ ５．１２ ５．１２ ５．１３３ ５．１３±０．０８ ０．０６

Ｚｎ １３．７ １３．６ １４．０ １３．８ １３．９ １３．８ １３．８ １３．９±０．２ －０．７２

注：Ａｇ含量单位为μｇ／ｇ。

—０９３—
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２．４　方法对被测元素检出限的确认
按照试验方法制备１０个样品空白溶液，在优化

的仪器测定条件下测定样品空白溶液１０次，计算标
准偏差（ＳＤ），然后按ＩＵＰＡＣ规定的检出限计算方法
（ＬＯＤ＝３ＳＤ）得出ＦＡＡＳ和ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定银铜铅
锌的检出限。由表３中的数据可见，ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－
ＯＥＳ法对银铜铅锌的检出限均低于０．００９０

!

ｇ／ｍＬ，
能满足本研究中硫化矿样品类型的分析需要，与宋晓

红等［１７］采用高压消解罐－王水溶样，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定
硫化物矿石中的 Ａｇ、Ｃｕ相比，检出限低；比宋召霞
等［１８］采用盐酸、硝酸溶样，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定硫化物矿
中Ｐｂ的检出限更低；比温宏利等［１９］采用王水溶样，

ＩＣＰ－ＯＥＳ测定硫化物矿中Ｚｎ的检出限更低。
２．５　标准样品校核分析

目前现有标准方法 ＧＢ／Ｔ１４３５３—２０１４和
ＪＹ／Ｔ０１５—１９９６规定了用 ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定
多金属矿中铜铅锌和金银矿石中银的方法。作为检

测结果质量控制所需，本文同时采用这两种方法对

硫化物矿中银铜铅锌进行测定，两种方法的检测结

果如有良好的符合性，则可以确认此组检测数据的

质量是可靠的。

选择国家标准物质 ＧＢＷ０７１６２（ＧＳＯ－１）和
ＧＢＷ０７１６３（ＧＳＯ－２），用本实验方法所述的程序
做１２次平行分析。表４测定结果表明，ＦＡＡＳ和

表 ３　方法检出限（ｎ＝１０）
Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｔｅｃｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝１０）

测定方法 元素 测定值（
!

ｇ／ｍＬ）
标准偏差

（σ）

检出限

（
!

ｇ／ｍＬ）

Ａｇ ０．０００９ 　０．００２３０．００１７　０．００２２－０．００１１　０．００２１　０．００２０－０．００１６　０．００１２　０．００１６ ０．００１３８ ０．００４１５
Ｃｕ ０．００１１ －０．０００９０．００３３　０．００２２　０．００２１　０．００３１－０．００１１　０．００２６　０．００２８　０．００２３ ０．００１５７ ０．００４７２

ＦＡＡＳ
Ｐｂ ０．００３１ 　０．００２１０．００３３ －０．００１４　０．００３７　０．００４２　０．００２２－０．００２３　０．００３８　０．００４１ ０．００２３４ ０．００７０２
Ｚｎ ０．００２３ －０．００１５０．００１９　０．００２２　０．００３２　０．００３４　０．００２９－０．００２３　０．００２０　０．００３３ ０．００２０３ ０．００６１０
Ａｇ ０．００２３ 　０．０００５０．００５２　０．００２８－０．００３８－０．０００６　０．００００　０．００６４　０．００１９　０．０００７ ０．００２９２ ０．００８７５
Ｃｕ ０．００３９ 　０．００３６０．００１４ －０．００４６　０．００２３　０．００３３　０．００３５　０．００１３　０．００２６－０．００１１ ０．００２６５ ０．００７９４

ＩＣＰ－ＯＥＳ
Ｐｂ ０．００２８ 　０．００４２０．００１９　０．００４７－０．００１３　０．００３８－０．００２５　０．００４４　０．００４２　０．００２８ ０．００１７８ ０．００５３３
Ｚｎ ０．００２９ －０．００１３０．００１９　０．００２９　０．００２７　０．００１６　０．００３６－０．００２５－０．００１５　０．００１２ ０．００２１５ ０．００６４５

表 ４　标准样品分析结果（ｎ＝１２）
Ｔａｂｌｅ４　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＮａｔｉｏｎａｌＳｔａｎｄａｒｄＲｅｆｅｒｅｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌｓ（ｎ＝１２）

测定项目

ＧＢＷ０７１６２ ＧＢＷ０７１６３

ＦＡＡＳ ＩＣＰ－ＯＥＳ ＦＡＡＳ ＩＣＰ－ＯＥＳ

Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ａｇ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ

１７．９ ０．２６２ ０．４４ ０．８３ １８．２ ０．２６３ ０．４５ ０．８４ ２２４ １．０９ ２．１５ ４．２８ ２２３ １．０８ ２．１６ ４．２９
１８．０ ０．２６３ ０．４５ ０．８５ １８．３ ０．２６５ ０．４４ ０．８５ ２２１ １．０６ ２．１６ ４．２７ ２２２ １．０７ ２．１５ ４．２８
１８．３ ０．２７２ ０．４２ ０．８２ １８．２ ０．２７２ ０．４２ ０．８２ ２１８ １．０２ ２．１８ ４．２６ ２２０ １．０３ ２．１９ ４．２５
１７．７ ０．２６９ ０．４３ ０．８３ １８．１ ０．２６５ ０．４３ ０．８２ ２２０ １．０３ ２．１９ ４．２５ ２２３ １．０４ ２．１８ ４．２６
１８．５ ０．２７１ ０．４１ ０．８２ １８．５ ０．２７２ ０．４２ ０．８３ ２１７ １．０５ ２．１８ ４．２４ ２１８ １．０４ ２．１９ ４．２５

１２次测定值

（％）
１８．１ ０．２６８ ０．４６ ０．８１ １８．８ ０．２６４ ０．４５ ０．８２ ２１９ １．０７ ２．１７ ４．２５ ２１９ １．０６ ２．１７ ４．２７
１７．９ ０．２６６ ０．４４ ０．８０ １８．１ ０．２６９ ０．４４ ０．８１ ２２３ １．０８ ２．１７ ４．２６ ２２４ １．０７ ２．１５ ４．２５
１８．５ ０．２７３ ０．４３ ０．８４ １８．３ ０．２７３ ０．４３ ０．８３ ２１８ １．０４ ２．１６ ４．２９ ２１９ １．０５ ２．１６ ４．３０
１９．１ ０．２７０ ０．４２ ０．８２ １９．２ ０．２７１ ０．４２ ０．８２ ２２５ １．０５ ２．２０ ４．２４ ２２４ １．０５ ２．１９ ４．２６
１７．８ ０．２６５ ０．４４ ０．８２ １８．２ ０．２６６ ０．４３ ０．８２ ２２１ １．０３ ２．１６ ４．２５ ２２１ １．０３ ２．１５ ４．２４
１８．６ ０．２６３ ０．４５ ０．８４ １８．５ ０．２６４ ０．４６ ０．８２ ２１８ １．０６ ２．１５ ４．２３ ２１８ １．０４ ２．１６ ４．２４
１８．９ ０．２６７ ０．４３ ０．８３ １８．９ ０．２６５ ０．４４ ０．８３ ２２２ １．０８ ２．１６ ４．２７ ２２２ １．０９ ２．１７ ４．２６

平均值（％） １８．３ ０．２６７ ０．４４ ０．８３ １８．４ ０．２６７ ０．４４ ０．８２ ２２０ １．０６ ２．１７ ４．２６ ２２１ １．０５ ２．１７ ４．２６

认定值（％）
１８．３±

１．３

０．２６４±

０．００８

０．４３±

０．０２

０．８３±

０．０４

１８．３±

１．３

０．２６４±

０．００８

０．４３±

０．０２

０．８３±

０．０４

２２０±

１０

１．０５±

０．０３

２．１７±

０．０７

４．２６±

０．１５

２２０±

１０

１．０５±

０．０３

２．１７±

０．０７

４．２６±

０．１５

相对误差％） ０．００ １．１４ ２．３２ ０．００ ０．５５ １．１４ ２．３２ －１．２００．００ ０．９５ ０．００ ０．００ ０．４５ ０．００ ０．００ ０．００
相对偏差（％）２．０５ １．１５ ２．６８ １．３１ １．５３ １．２４ ２．４８ １．０２ ０．９８ １．７４ ０．５８ ０．３３ ０．８７ １．５７ ０．６１ ０．３５
ＲＳＤ（％） ２．４６ １．３８ ３．３２ １．６７ １．９１ １．３８ ３．０１ １．３１ １．１８ ２．１２ ０．７２ ０．４１ １．０１ １．８７ ０．７３ ０．４５

注：Ａｇ含量单位为
!

ｇ／ｇ。
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ＩＣＰ－ＯＥＳ给出银铜铅锌的检测结果与认定值能够
很好地吻合，两种方法的相对误差在±２．３２％以内，
相对偏差在２．６８％以内，相对标准偏差（ＲＳＤ）均小
于３．５％，均具有较高的准确度和精密度，检测结果
的质量能充分满足地质矿产实验室测试质量管理规

范的要求。

２．６　委托检测样的分析
用ＦＡＡＳ和ＩＣＰ－ＯＥＳ两种方法分析采自新疆

某地区的硫化铅锌矿样，平行检测结果见表５。表５
数据表明，ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－ＯＥＳ所测结果之间，银的
最大绝对偏差为０．０４

!

ｇ／ｇ，铜铅锌结果的最大绝对
偏差为０．０１３ｇ／ｇ，两种方法测定的结果也有良好的
一致性。从而表明，采用本文矿样分解方法，用

ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－ＯＥＳ检测银铜铅锌能充分满足地质
勘探和矿产开采中对矿物检测质量的要求。

表 ５　ＦＡＡＳ和ＩＣＰ－ＯＥＳ两种方法测定结果比对
Ｔａｂｌｅ５　 ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｂｙＦＡＡＳａｎｄ

ＩＣＰＯＥＳｍｅｔｈｏｄｓ

实际样品

编号
元素

测定值（％）

ＦＡＡＳ ＩＣＰ－ＯＥＳ

绝对偏差

（％）

Ａｇ ２２．５１ ２２．５３ 　０．０２
Ｃｕ ０．０１７ ０．０１６ －０．００１

ＺＫ－１
Ｐｂ ０．５７６ ０．５７５ －０．００１
Ｚｎ １．０２９ １．０４２ 　０．０１３
Ａｇ ２２．３０ ２２．３２ 　０．０２
Ｃｕ ０．０１４ ０．０１５ 　０．００１

ＺＫ－２
Ｐｂ １．７５７ １．７５６ －０．００１
Ｚｎ ２．４９８ ２．４９６ 　０．００２
Ａｇ ３１．６２ ３１．６０ －０．０２
Ｃｕ ０．０１１ ０．０１０ －０．００１

ＺＫ－３
Ｐｂ ０．６５２ ０．６５３ 　０．００１
Ｚｎ ０．８３２ ０．８３３ 　０．００１
Ａｇ ５６．２９ ５６．２５ －０．０４
Ｃｕ ０．００４ ０．００４ ０

ＺＫ－４
Ｐｂ ２．４１８ ２．４１５ －０．００３
Ｚｎ ０．６３５ ０．６３４ －０．００１
Ａｇ ４０．４９ ４０．４８ －０．０１
Ｃｕ ０．００９ ０．００８ －０．００１

ＺＫ－５
Ｐｂ １．１６５ １．１６６ 　０．００１
Ｚｎ ０．０７６ ０．０７７ 　０．００１
Ａｇ ４３．５５ ４３．５６ 　０．０１
Ｃｕ ０．００８ ０．００８ ０

ＺＫ－６
Ｐｂ １．４３０ １．４２８ －０．００２
Ｚｎ ０．６７３ ０．６７２ －０．００１

注：Ａｇ含量单位为μｇ／ｇ。

３　结论
针对含黄铁矿、铅和铜分别以方铅矿和黄铜矿

形式存在的硫化物矿，试验了用多种强酸分解硫化

物的效果，确定在样品中先加盐酸加热除硫，再用硝

酸－氢氟酸－高氯酸三种强酸分解，使该类难溶的
硫化矿获得了理想的分解效果，特别是对银、铅含量

较高的样品其分解效果改善更为显著。通过选择复

溶介质的适宜组分和浓度，以及排除基体干扰，经处

理的试液用ＦＡＡＳ和 ＩＣＰ－ＯＥＳ两种方法都可以准
确测定银、铜、铅、锌的含量。该项实验成果已经构

成了本单位检测能力的组成部分。
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ａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ

Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（１）：７１－７４．

［１６］　王松君，常平，王璞臖．ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定方铅矿中多

元素的方法研究［Ｊ］．分析试验室，２００７，２６（３）：

３９－４２．

ＷａｎｇＳＪ，ＣｈａｎｇＰ，ＷａｎｇＰＪ．Ｓｔｕｄｙｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｇａｌｅｎａｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ

ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ

ＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２００７，２６（３）：３９－４２．

［１７］　宋晓红，冯旭，段伟亚，等．电感耦合等离子体原子发

射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测定硫化物矿石中的１４种微

量元素［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１４，４（２）：３６－３８．

ＳｏｎｇＸＨ，ＦｅｎｇＸ，ＤｕａｎＷＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１４

ｋｉｎｄｓｏｆｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｕｌｆｉｄｅｏｒｅｂｙ

ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
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２０１４，４（２）：３６－３８．

［１８］　宋召霞，高云，张志刚．电感耦合等离子体原子发射

光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定硫化物矿石中的铜铅锌［Ｊ］．

中国无机分析化学，２０１７，７（１）：３５－３８．

ＳｏｎｇＺＸ，ＧａｏＹ，ＺｈａｎｇＺＧ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｏｐｐｅｒ，

ｌｅａｄａｎｄｚｉｎｃｉｎｓｕｌｐｈｉｄｅｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ

ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ

ＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１７，７（１）：

３５－３８．

［１９］　温宏利，马生凤，马新荣，等．王水溶样 －电感耦合等

离子体发射光谱法同时测定铁铜铅锌硫化物矿石中

８个元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０（５）：５６６－５７１．

ＷｅｎＨ Ｌ，ＭａＳＦ，ＭａＸ Ｒ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ８ｅｌｅｍｅｎｔａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｏｆＦｅ，Ｃｕ，Ｚｎ

ａｎｄＰｂｉｎｓｕｌｆｉｄｅｏｒｅｓｂｙＩＣＰＡＥＳｗｉｔｈａｑｕａｒｅｇｉａ

ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（５）：

５６６－５７１．
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