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— 不同溶样方式的比较

樊海峰
’ ,

2 ,

温汉捷
` ,

凌宏文
’ ,

于文修
` ,

2

1
.

中国科学院 地球化学研究所矿床地球化学重点实验室
,

贵阳 5 5。。。2 ; 2
.

中国科学院 研究生院
,

北京 1。。 。 3 9

摘 要
: 以确定 测试基 性岩 中痕量硒的最佳溶样方 式为 目的

.

分别采用加压 ( P T F E ) 强酸消解和常压 强酸 消

解两 种方法消解标准参考物质和 地质样 品
,

直接用氢 化物
一

原 子荧光 光谱法 ( H G
一
A F S ) 测定

。

实验选用标准

参考物质 G w B o 7l o s
、

G W B o 7 1 0 7 对方法准确度 和精确度进 行验证
.

所测得 总硒 量与推荐 值相符
,

标准偏 差

( S D ) 小于 7
.

3 n g / g
,

相对标准偏差 ( R SI )) 小于 8
.

9%
。

实验测定 了 5 个硒含量不 同的岩 石样 品
,

不 同方法所

测数据基本一致
。

样 品的均匀性在 一定程度上影响痕量硒 的测定结果
。

综合评 价 比较二 者的测定结果
,

可 知

加压 ( P T F E ) 强酸消解 (硝酸十 硫酸十 氢氟酸 ) 为最佳溶样方式
。
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S e 在地壳中的平均含量很低 ( 一般 50 n g / g )
。

S e 是一个重要的成矿元素
,

工业硒来源主要是与火

山作用有关的金银矿床和贱金属有关的块状硫化物

矿床川
。

s e 也是一种敏感的环境元素
:

环境中含硒

过低易发硒 缺乏症 (克 山病 ) ; 含量过高会导致 中

毒卜
” l 。

随着硒 的地球 化学应用领域的不断扩展
,

精确测定地质样品中的硒含量
,

特别是痕量硒 的精

确测定显得尤为重要
。

现有的硒测定方法如等离子

体质谱法 ( CI P
一

M )S
,

仪器昂贵
,

且硒的离子化效率

低
,

使 其 灵 敏 度 降 低
; 石 墨 炉 原 子 吸 收 方 法

( G F A A )S 灵 敏度较低
,

测试 的精确 度和准确度也

低 ;分子荧光法的前处理 步骤繁杂
,

容易造成损失
,

且显 色剂 ( D A N ) 含致癌 物质
,

不宜推广 s[,
6 ]。 本实

验采用的氢化物发生原子荧光光谱法 ( H G
一

A F )S 是

一种 灵 敏度高
、

操作 简单
、

仪 器成 本低 的测硒 手

段川
。

硒测定有多种溶样方式 (酸溶和碱溶 )
,

鲜见

对不同溶样方式 的比较
。

本文对 比加压 ( P T F E )和

常压强酸消解方式的几种情况
,

采用氢化物发生原

子荧光光谱法测定了地质样品中的痕量硒
,

综合评

价了几种方法的测定效果
,

具有一定的实用价值
。

1 实验方法

1
.

1 仪器及测试条件

实验所用仪器为 A F
一

9 20 双道原子荧光光谱仪

(北京吉天仪器有限公司 )
,

包括蠕动泵和气液分离

器附件
。

采用特制双阴极硒空心阴极灯 (北京朝 阳

天宫仪器厂 )
。

测定波长 1 96
.

o n m
,

负高压 3 29 V
,

灯

电流 60 m A
,

载气流速 4 0 0 m L /m in
。

采用室温点

火原子化方式 ( 2 0 0 ℃ )
。

采样时间 5 5 ,

读数时间 7

S ,

读数方式峰面积 ( p ea k a r e a )
。

顺序式注入进样
,

进样量 0
.

0 1一 sm L
,

泵速 l o o
r

/m i n
,

载流为 2% 一

5 %盐酸
,

还原剂为 1% 一 2 %硼氢化钾 (0
.

2% 氢 氧

化钠 /钾溶液 )
。

不锈钢外套 P T F E 密闭消解罐
。

1
.

2 实验试剂

硒标准储备液 eS 一 l m g /m l
J ,

工作标准液 S e ~

1。昭 I/
一 ,

现用现配
。

硝酸
、

硫酸 (除硒 )
、

高氯酸
、

盐

酸
、

氢氟酸
、

6 M 盐酸
、

含三氯化铁 ( 1 5 9 / I
J

) 的 ( 6M )

盐酸
、

盐酸 (2 % 一 5% )
、

硼氢化钾 l( % ~ 2% )溶解于

氢氧化钠 ( 0
.

2% )均为优级纯 ( G R )
,

去离子水
。

1
.

3 实验步骤

标准物质 G W B o 7 1OS
、

G W B O7 1o 7 用来检验实

验的精确度和准确度
。

采用五种不同的溶样方式消

解样品
:

常压 强酸消解
:

硝酸 + 硫酸
、

硝酸 + 高氯

酸 ;加压 ( P T F E ) 强酸消解
:

硝酸十 高氯酸
、

硝酸 +

硫酸十氢氟酸
、

硝酸 + 高氯酸 + 氢氟酸
。

1
.

3
.

1 常压 强酸消解

硝酸牛硫酸
:

称取 。
.

3 9 标准物质于 100 m 工
洲

的

锥形瓶中
,

加人 20 m I
J

浓硝酸
,

盖上表面皿放置过

夜
。

次 日在 10 O C左右的电热板上加热分解 3 h
,

揭

开表面皿并冲洗
,

继续蒸发至体积为 5 m I
J

左右
。

取

下冷却至室温
,

加人 5 m L ( 1
,
l) 硫酸

,

蒸发至冒硫酸

烟
,

冷却后冲洗瓶壁
,

继续加热至冒硫酸浓白烟
。
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冷后加人 0 1 m I
J

去离子水
,

加热溶解盐类
。

冷却后

加人 1 m I
J

含 F e C I
3
( 1 5 9 / I

娜

) 的 6M 盐酸溶液
,

移人

2 5 m I
J

的比色管中
,

稀释至刻度
,

摇匀
。

静置约 s h

后测定
。

硝酸 + 高氯酸
:

称取 0
.

2 9 标准物质于 1 00 m L

的锥形瓶中
,

加人 10 m I
J

浓硝酸和 5 m l
砂

浓高氯酸
,

盖上表面皿放置过夜
。

次 日在 1 00 ℃左右的电热板

上加热分解 3 h
,

揭开表面皿
,

冲洗表面皿及瓶 口
,

蒸发至冒高氯酸烟
。

取下冷却
,

冲洗瓶壁
,

继续加热

至冒高氯酸浓 白烟
。

取下冷却至室温
,

加 人 l m L

盐酸 (6 M ) 温热 10 m in
。

所得消解液冷却后移人 25

m l
才

的比色管中
,

稀释至刻度
,

摇匀
。

1
.

3
.

2 加压 ( P T F E ) 强酸消解

硝酸 + 高氯酸
:

称取 。
.

1 9 标准物质于 P T F E

消解罐中 ( 10 m L )
,

加人 Z m l
一

浓硝酸并封 闭消解

罐
,

加钢套放置在 1 20 ℃ 的恒温箱中 24 h 溶解样品
。

取出自然冷却至室温
,

加人 2 m l
才

浓高氯酸于 100 ℃

的低温电热板赶硝酸
,

至 冒高氯酸浓白烟
。

取下冷

却至室温
,

加人 1 m l
一

( 6 M )盐酸温热 1 0 m i n
。

所得

消解液冷却后 移人 25 m L 的比 色管中
,

稀释 至刻

度
,

摇匀
。

硝酸 + 硫酸十氢氟酸
:

称取 0
.

1 9 标准物质 于

P T F E 消解 罐 中 ( 1 0 m I
J

)
,

加人 2 m I
J

浓 硝酸 和 l

m l
J

浓氢氟酸封闭消解罐
,

加钢套放置在 1 20
`

C 的恒

温箱中 24 h 溶解样 品
。

取出自然冷却至室温
,

加人

2 m l
了

浓硫酸于 1 00 ℃ 的低温 电热板赶硝酸和氢氟

酸
,

至冒硫酸浓白烟
。

其他过程同上
。

硝酸 + 高氯酸 + 氢氟酸
:

称取 0
.

1 9 标准物质

于 P T F E 消解罐中 ( 1 0 m I
J

)
,

加人 2 m I
J

浓硝酸和 1

m I
J

浓氢氟酸封闭消解罐
,

加钢套放置在 1 20
`

C 的恒

温箱中 24 h 溶解样品
。

取 出自然冷却至室温
,

加人

Z m I
J

浓高氯酸于 1 0 0
`

C 的低温 电热板赶硝酸和氢

氟酸
,

至冒高氯酸浓白烟
。

其他过程同上
。

2 实验结果与讨论

2
.

1 不同酸介质组合的影响

李刚等川 实验考察 了硝酸
、

硫酸
、

高氯酸
、

盐酸
、

磷酸介质对测定硒的影响
,

结果表明硫酸和高氯酸是

溶解硒的良好介质
,

硒的荧光强度均高于其他介质
,

硝酸是 良好的溶剂
,

而对硒的还原和测试有影响
;盐

酸有助于 eS ( V D 还原至 eS ( IV ) ;磷酸介质 中硒的测

定灵敏度最低且随酸度变化最大 ; 已有资料 18 1表 明

F
一

离子的浓度小于 80 拼 g / L
,

为允许的干扰范围
。

因

此所得消解液应尽量除尽硝酸和氢氟酸
。

常压强酸消解
:

用硝酸和硫酸溶解样 品时
,

由于

加人的硝酸体积较大 ( 20 m l
碑

)
,

样 品量较大
,

赶硝酸

时易产生蹦溅
。

硫酸冒烟时温度较高
,

因此硫酸 冒

烟时间不宜太长
。

硝酸和高氯酸在上述方法的基础

上通过减少样量和硝酸的体积
,

可避免蹦溅现象
。

但这两种方法所加入硝酸体 积较 大 ( 10 m L 以上 )
。

如果在溶解样品时硝酸没有赶尽
,

测试结果会偏低
,

实验过程中要严格控制电热板的温度
,

硫酸和高氯

酸烟冒到瓶 口时
,

取下冷却
,

冲洗瓶 口残留的硝酸后

再次冒烟到瓶 口
,

能将残留硝酸除尽
。

加压 ( P T F E )强酸消解
:

用 硝酸 + 硫酸十 氢氟

酸和硝酸 + 高氯酸 + 氢氟酸两种组合溶解样 品时
,

氢氟酸有助于完全溶解样品
,

释放出矿物中的硒
,

测

定结果良好
。

实验要严格控制恒温箱温度 ( 1 20
O

C )
,

并确保 P T F E 消解罐的封闭性和耐压强度
,

在电热

板上赶硝酸和氢氟酸也要控制温度在 10 0
口

C 左右
,

至高氯酸或硫 酸冒浓 白烟 3 m in 左右
,

才能除尽硝

酸和氢氟酸
,

消除其对还原和测定的干扰
。

用于还原 S e ( V )I 的盐酸的浓度和体积也非常

重要
。

6 M 盐酸温热 10一 5 0 m i n 可 以将 S e ( V l )完

全还原为 S e ( IV )[ l{}
。

由于仪器采用载流为 2 % ~

5% 盐酸
,

实验 中加人 6 M 盐酸 l m l
才 ,

使消解溶液

的最终酸度符合仪器的要求
。

2
.

2 标准工作曲线
、

线性范围与检测限

采用五种不同的溶样方式测定浓度为。
.

。
、

1
.

。
、

2
.

0
、

5
.

0
、

10
.

。 (拜 g / g )的标准溶液
,

绘制标准工作曲

线
。

其线性范围为 0一 10
.

0 拜g / L
,

线性方程和线性

相关系数列于表 1
。

仪器检测限为 0
.

01 拼g I/
J 。

表 l 线性方程
、

线性相关系数

T a b le 1 T h e Ii n ea
r
eq

u a t io n s a n d t h e i r 哗l a t iv e

c o r er la t iv e e
oe f f ie i e n t

溶样方式 线性方程 ( ij ) 线性相关系数

硝酸 + 硫酸 (常压 ) 2 7
.

4 18 2只 C 一 1
.

6 88 3 0
.

9 9 99

硝酸 + 高氯酸 (常压 ) 3 1
.

O9 3 2 X C 一 0
.

5 68 7 0
.

9 99 8

硝酸 + 高氯酸 (加压 ) 2 2
.

5 8 3 7 只 C 一 2
.

5 3 7 5 0
.

9 99 7

硝酸 + 硫酸 + 氢氟酸 (加压 ) 2 2
.

9 87 o X (
、

一 0
.

2 0 9 9 1
.

0 00 0

硝酸 + 高氯酸 + 氢氟酸 (加压 ) 2 1
.

3 2 6 0 火 〔
、

+ 0
.

1 74 0 1
.

0 00 0

注
:

il
_

荧光值 ; C
.

所测样品硒的浓度

2
.

3 精确度与准确度评价

为了评价实验方法的精确度与准确度
,

实验选

用标 准物质 ( G W B O 7 l OS
、

G W B O 7 l O7 ) 对方 法进 行

验证
,

所测硒含量与推荐值相符
。

实验标准偏差为

0
.

2一 7
.

3 n g / g
,

相对标 准偏差 为 0
.

2% ~ 8
.

9%
。

标准参考物质测定结果列于表 2
。
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T ab le Z

表 2标 准参考物质分析结果

A na ly ti c a lre s ul ts o ft he re e fe r ne i ngs ta nda
r dm a te ri a ls

测定平均值 标准偏差 相对标准偏差

溶样方式 标准参考物质 岩 性
/ng

.

9( ) D S /ng
·

g ’( R S( ) D %)

O 7

0
.

8:

009 目 5Q U

硝酸 +硫酸( 常压)

硝酸十 高氯酸( 常压)
6 8

.

4 1
.

8

9 0
.

5 1
.

1

2
.

1

7 5

硝酸 +高氯酸( 加压)
7 1

.

50
.

10
.

2

0
.

50
.

7

硝酸 +硫酸 +氢氟酸( 加压)

2
.

43
.

3 :
09 曰勺̀丹了

0
.

20
.

3

7
.

3 8
.

9

11门 I

7 2 . 8 1
硝酸 +高氯酸 十氢氟酸( 加压)

G W B07 lO S

G W B07 107

G W B07 10 5

G W3 107 107

G W BO 7 lO S

G W B7 0 107

G W B07 10 5

G W BO 7 107

( 二W B07 10 5

G W B7 0 1O 7

橄榄玄武岩

页岩

橄榄玄武岩

页岩

橄榄玄武岩

页岩

橄榄玄武岩

页岩

橄榄玄武岩

页岩

推荐值

/
ng

·

g

3 7 士3 5

7 8土3 2

3 7 士3 5

7 8士3 2

73 士3 5

7 8士3 2

3 7 士3 5

7 8士3 2

73 士3 5

7 8士3 2

注
: 11一3

采用常压强酸消解样品时样量大
,

有利于不均 酸消解 (硝酸十硫 酸 + 氢氟酸 ) 的效果最佳
。

1 9 9 4

匀样品中痕量硒 的测定 ; 加压 ( P T F E )强酸消解时
,

年任 萍 等 l0[
〕 所 测 标 准 参 考 物 质 G W B o 7 1 0 5 /

受消解罐体积和耐压强度的限制
,

样量受到限制 ( < G w B o 7 1o 7 的值分别为 5 9 n g / g 和 S On g / g
,

与之相

0
.

1 9 )
。

对于均匀性样 品中痕量硒的测定可以取得 比较本实验所采用的不同溶样方法对标准物质中硒

理想的结果
。

用硝酸 + 高氯酸 + 氢氟酸组合溶解样 的测定数据均很理想
。

品时
,

测得 G W B O 7 1 O7 的标准偏差 ( 7
.

3 n g / g) 和相 2
.

4 样品的处理及实验结果

对标准偏差为 (8
.

9% )都大于其他方法的测定值
,

但 岩石样品粉碎至过 2 00 目筛
,

按标准物质实验

所得平均值在误差允许范围
。

而用硝酸 + 硫酸溶解 方法和步骤制备测试溶液
。

实验测定了 5 个岩石样

样品时
,

测得 G W B O7 1O S 的值 ( 58
.

s n g / g )低于其他 品和 2 个不同浓度 的标准溶液 ( S T A 40
,

S T A 60 )
,

方法
,

但也在可以接受的范围内
。

从测定标准物质 不同溶样方法的测定结果基本一致
。

5 个岩石样品

的标准偏差 和相对标准偏差来看
,

加压 ( P T F E ) 强 硒含量在 7 4
.

5一 2 77
.

6 n g / g
。

测定结果见表 3
。

表 3 样品的测定结果 《n g / g )

T a b le 3 T h e d e te r
m i n ed er s u lt s o f s a

m P le s 《n
留 g )

( H N ( ) 3 + H Z S ( )生 ) ( H N ( ) 3 + H C I ( )` ) P T F E ( H N ( ) 3 + H C I ( )闷 ) ( H N ( ) 3 + H Z S ( )魂 + H F ) ( H N ( ) 3 + H C I( ) 1 + H F )

样品号

八é5
1 2

一

l

(常压 )

测定值

2 4吐
.

6

2 0 9
.

7

平均值
(常 1五 )

测定值
平均值

2 2 7
.

2

(加压 )

测定值

2 3 5 0

2 7 7 6

平均值 平均值

( 加丈玉 )

测定值
平均值

2 5 6
.

3

(加压 )

测定值

2 3 5
.

0

2 1 6
.

8

2 2 5
.

9 ::: 2 ( ) 5
.

6

{:;
.

: 1 6 1 4 :::
.

;
1 4 3

.

3
(
、

M
一

2 1 6 J
.

3 {::
.

{ ] 6 5
.

7 {::
.

: 1 9 2
.

5 1 2 1 4

9 9 4

10 8
。

7 1 2 2 0 1 0 5
`

9 9 2
`

5 9 5
_

6

X l , 6
7 49 6

8 0 0 9 1 13
.

2 9 3
.

9
8 7 2

7 4 8
1 1 5 2 9 1

.

6 7 5
.

0

S T 八 4 0 3 8
.

8 4 2 5 4 2 5 3 7
.

5 3 7
.

5375400

S T 八 6 () 6 0 0 6 0
.

0 5 5
.

0 5 5 0 6 0
.

0 6 0 (}

CM
一

5 :::
.

: 1 1 1
.

2 紧 1 0 2
.

4 :::
.

: 1 2 9
。

8 1 8 8
.

9 1 8 8 9

注
:
1 2

一

l 为辉长辉绿岩
,

C M
一

2
、

C M
一 5

、

C F
一

2
、

X P
一 6 为辉绿岩

,

S T A生。 与 S T A 6 o 为标准溶液 ( W 、 = 4 o n g / g
. 6 o n g / g ) ; 分析结果

,

采用加压 ( P T

F )E 强酸 消解 C M
一

2
、

C膝 5 的数据分散度较 大
,

很可能是样品的不均匀性所致
。

称取样品的最小量为 0
.

1 9
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3 结 论

实验比较了五种不同的溶样方式
,

发现各有优

点与不足之处
。

就标准参考物质与岩石样品的准确

度和精确度而言
,

加压强酸消解方式效果为佳
。

笔

者建议根据所测定样品的类型和样品的均匀性选取
J

洽当的溶样方式
,

对难溶和均匀性好 的样品最好使

用加压强酸消解 (硫酸 + 硝酸+ 氢氟酸 ) 的方法进行

预处理 ; 对于易溶和均匀性差的样品采用常压强酸

消解方式即可测得满意的结果
。

致谢 : 感谢在 实验 中给 予帮助 的 郁云妹老 师 和

朱咏煊老师
。

参考文献 ( R e fe r e n c e s ) :

三习 温汉捷
.

裘愉卓
,

姚林波
,

卢家烂
,

彭平安
,

林清
.

中 国若千

下寒武统高 硒地 层 的有机 地球 化学特 征及 生物标 志物 研 究

「J ]
.

地球化学
,

2 0 0 0
.

2 9 ( 1 )
: 2 8一 3 4

.

W e n H
a n ji

e .

Q i u Y
u z

h u o
,

Y a o I i n b o
.

I u
J i a l a n

,

P
e n g P i n g

a n
,

I i n Q i n g
,

( 〕r g a n i e g e o c
h e rn i

s r r y a n d b i o m a r k
o r s o f L o w e r

C a m b r a i n h ig h
一 s e le n iu m f o rm a t i o n 、 i n C h i n a [ J 〕

.

( i o o e h im i e ,、
,

d
e t e r n 飞i n a t i o n

s P e e t r o m e t r y

m o d i i[
e r 、
乙J了

.

〔6 〕 P y r : y九s k a K
,

a n d s e p a r a t i o n

n a
f J ]

.

A n a l
.

2 0 3

i n w a t e r b y i n d u e t i v e
l y e o u p le d Pl a

s
m a m a s s

t h
r o u g h

u s e o f o r g a n i e e o m p o u n d
s a s

m a t r i x

S Pe e t
.

A
e 士a P a r t B

,

1 9 9 7
,

5 2 B ( 1 2 )
: 18一 2 5

.

D r z e
w i e

z
P

,

T r oj
a n o w i e : M

.

P
r e e o n e e n t r a t i o n

o f i n o r g a n i e s e l
e n i u m s p e e i e s o n a e t i v a t e d a lu m i

-

C h i m
.

A
e t a

,

1 9 98 , 3 6 3 ( 2 / 3 )
: 1 4 1

.

( i n C h i u
e s e

[ 2〕

2 0 0 0
,

2 9 ( 1 )
: 2 8 一 3 4

.

( i n C }
、 i n e s e w i t }

1
E n g l i s h

a
b s t r a e t )

杨俊诚
,

朱永鳃
.

硒的生物学研究进展仁J口
.

农业环境与发展
,

1 9 9 4 ,

( 4 )
: 3 7一 4 0

.

Y a n g J u n c h
e n g ,

Z h u Y 。) n g y i
.

T h
o

d
e v e l o p m e n t o f

s e l
e n i e b i o l o

g y 仁J〕
.

A g r i
.

E n v i r o n
.

D e v e
l

. ,

19 9 4
、

( 4 ) : 3 7一 4 0
.

( i n C h i n
e s 。 )

(
’
r a ig P J

.

( )
r g a n o m

e t a
l l i e e o m l一( ) u n d i n t h e e n v i r o n m e n t a l

[ M〕
.

N e w y o r
k

:

J
o h n w i l

o y a n d s o n 、 , 19 8 6
.

2 7 3一 2 7 4
.

S }l a m b e r g e r R J
.

B i o e h
e
m i s t r y o f S e l

e n i u m 「M ]
.

N
o w Y o r k

:

P l e n u m
,

1 9 8 3
.

18 5一 2 0 4
.

1 l o
r e n t e l

,

G 6 m
e z

M
,

C d n 飞a r a C
.

l m 口r o v e m e n t ( ) f
s e

l e
r l
i u m

w i rh E n g l i
s
h a b

s t r a e t )

〔7〕 李刚
,

李 文莉
.

氢化物
一

原 子荧 光法 测定 铜矿 中微 量硒 和蹄

仁J〕
.

岩矿 iff1J 试
,

2 0 0 2
.

2 1 ( 3 )
:

2 2 3一 2 2 6
.

1 1 ( ; a n g
,

1 1 W
e n l i

.

eD
t e r

m i n a t i o n o f r r a e e s e
l e n j u m

a n d t e l lu
-

r i
u
m i n e o p P e r o r e s b y h y d r id

e g e n e r a t i o n 一 a t o m i e f l u o r e s e e n e e

s p e e t r o m
e t r y仁J j

.

R o e k
a n d M in

e r a l A n a ly s i s
,

2 0 0 2
.

2 1 ( 3 )
:

2 2 3一 2 2 6
.

厂8皿 杨翼华
,

杜新军
,

朱永昌
.

流动注射
一

原 子荧光法 测定 岩矿 中

痕量硒 和蹄 [ J〕
.

岩矿测试
,

19 9 6
.

1 ( l )
:

6 1一 64
.

Y a n g Y i h u a
,

I ) u X inj
u n ,

Z h
u

Y o n g e h a n g
.

eD
t e r m i n a t i o n o f

t r a e e s c l e n i u m
a n d t e l l u

r
i u m i n

r o e k
s a n d m i n e r a l

s
by f l o w i n -

Je e t i o n 一 a t o n i i e f lu o r e s c e n e e s p e e t r o m
e t r y巨J〕

.

R o e k a n d M i n e r a
l

A n a ly
s
i s

,

19 9 6
,

15 ( l )
:

6 1一 6 4
.

( i n C h i n e s e w i t h E n g l i
s
h a b

-

5 t r a e t )

〔9习 l a n D B r i n d l
。 ,

E m i l i a L u g o w s k a
.

I n v e s r ig a t io n s
i n t o m i ld 。 o n -

d i t i ( ) n s f o r r e d u e t i o n o f S e ( V l ) t o S e ( I V ) a n d of
r

h y d r id e g e n -

e r a t i o n i n d
e t e r m i n a t i o n o f s e l e n i

u
rn b y d i r e e t e u r r e n t p la

s
m

a

a t o m i o
e
m i 、 、

i o
n 、 p e c t r o m e t r y「J习

.

S p e e t
.

A
e t a P a r t B

,

19 9 7 ,

5 2
: 16 3 一 1 7 6

.

口。〕 任萍
,

张勤
,

张锦茂
.

焙烧富集分离
一

氢化物原 子荧光法测定

地质物料中痕 量硒 [ J〕
.

分析试验室
,

19 9 4
,

1 3 ( 4 ) :

65 一 67
.

R e n P i n g ,

Z h a n g Q i n
,

Z h a n g J i n m
a o

.

D
e t e r

m i n a t i o n o f t r a e e

s e
l e n i u m i n g e o l o g i e a l m a t e r i a l s b y h y d r id

e g e n e r a t i o n
一
a t o m i e

f lu o r e s e e n c e s p e e t r o rn e t r y [ J〕
.

A n a
ly t i e a l I a

bo r a t o r y
,

1 9 9 4
,

2 3 ( 4 ) 6 5一 6 7
.

( j n Ch i n e s c )

习
J

刁引ǐ ||n八月斗尸a广1LeslL
JL

D e t e朋 i n a t ion
o f T r a e e S e l e n i u m i n G eo l o g i e a l S a m P l e s b y H y d r i d e G e n e r a t i o n A t o m i c

F l u o r e s e e n e e S P e c t r o m e t r y一 A C o m P a r a t i v e E x P e r im e n t o f T w o D i f fe r e n t D i s s o l u t i o n M e t h o d s

F A N H a i
一

f e n g
’ ·

2 ,

W E N H a n 一 J i e , ,

I
J

i n g H o n g
一

w e n , ,

Y U W e n 一 x i u ’ ,

2

1
.

K e夕 L a bo r a t o r 夕 o
f O

r e D 尸
P

o s i z G e o `
、

h e n , i 、 t r夕

G u i夕 a , , 9 5 5 0 0 0 2
,

(二h i , , a ; 2
.

hT
e P o 、 r g ar d u Q z e S 〔 h o o l

,

I , , 、 z : z u z o o
j G 。。 〔 h e n , i s t r y (

、

h i n e 、 e A 〔 a d e胡 y o 了 S 。泛e , ZL℃ s ,

` ,

j z h 。 〔
’

l , i , , 。 、 尸 A o u d e z改夕 o

j
’

S `i e l ,: 、 s ,

B e i少i , , 9 1 0 0 0 3 9
,

C h i r , a

A b s t r a e t : A e o
m p a r a t i

v e e x p e r im e n t o f t w o d i f fe r e n t d is s o l u t i o n m e t h o d s w a s e a r r i e d o u t fo r t h e p u r p o s e o f s e le e -

t i n g t h e m o s t e f f e e t i v e m e t h o d fo r d i s s o lv i n g b a s i e r o e k s a m p l e s
.

T h e r e f e r e n e in g s t a n d a r d m
a t e r i a l s a n d r o e k s a

m
-

p le s w e r e d i
s s o l v e d by s t r o n g a e i d u n d e r a t m o s p h e r

i
e p r e s s u r e a n d u n d e r t h e p r e s s u r e h i g h e r t h a n t h e a t m o s p h e r i e

o n e r e s p e e t i v e l y
,

i n o r d e r t o p r e p a r e s o l u t io n s f o r d e t e r m in i n g t r a e e s e l e n i u m b y h y d r id e g e n e r a t i o n a t o nt i e f l u o r e s -

e e n e e s P e e t r o m e t r y ( H G A F S )
.

T h e r e f e r e n e i n g s t a n d a r d m a t e r i a l s ( G W B O 7 1O S
,

G W BO 7 1O 7 ) w e r e a p P l ie d f o r

v e r i f y in g t h e a n a ly t ie a l a e e u r a e y a n d p r e e
i
s io n

.

T h e a n a ly t i e a l r e s u l t s o f t h e
i
r t o t a l s e l e n i u m e o n t e n t s a r e in a e e o r d

-

a n e e w it h t h e r e f e
r e n e in g v a lu e s w i t h t h e s t a n d a r d d e v i a t i o n ( 5 1) ) o f l

e s s t h
a n 7

.

3 n g / 9
a n d r e l a t iv e s t a n d a r d d e v ia

-

t io n ( R S D ) o f 8
.

9 % (
。
一 3 )

: e s p e e t i v e l y
.

T h e n f i v e g e o lo g i e a l s a m p l e s w e r e d i s s o lv e d b y t h e a b o v e t w o m
e t ho d s

r e s p e e t iv e l y t o p r e p a r e s o l u t i o n s f o r a n a l y z i n g t h e i r t o t a l s e l e n iu m e o n t e n t s w i t h t h
e a n a l y t i e a l e o n t e n t s v a r y in g f

r o m

7 4
.

5 n g / 9 t o 2 7 7
.

6 n g / 9
.

T h e a n a ly t i e a l r e s u lt s o f s o l u t io n s p r e p a r e d b y d if f e r e n t m e t h o d s u s i n g s a m e s a m p le s a r e

v e r y s im i l a r
.

T h e a n a l y t ie a l v a l u e s e o u ld b e a f f e e t e d in s o nr e e x z e n t b y t h e h o m o g e n i: a t i o n d e g r e e s o f 、 a m p l e s
.

I n

g e n e r a l
, t h e m o s t e f f e e t i v e w a y o f d i s s o lv in g s a m p le s 15 b e li e v e d r o b e t h e s t r o n g a e id ( H N ( )

3

+ H , S ( ) 、 + H F ) di
s -

s o l u t i
o n u n d e r t h e a p P l i e d p r e s s u r e

.

K e y w o r d s : h y d r id e g e n e r a t io n a t o m i e f lu o r e s e e n e e s p e e t r o m
e t r y ; s t r o n g a e i d di s s o l u t i o n ; g e o l o g ie a l s a m P l e s ; t r a e e

s e l e n iu m e o n t e n t


