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$
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%法测定地质样品中的金

马景治
!

李 策
!

张明杰
!

熊玉祥
!湖北省地质实验测试中心"武汉

$V""V$

#

摘
!

要
!

称取
!":""

3

样品放于马弗炉中
\""e

条件下焙烧后!加入约
<"8T

王水!盖上表面皿于低温

电热板'

!"""I

(溶解
$"8'(

!加入
@8T

动物胶'

#"

3

*

T

(!搅拌均匀后加入等体积的水!抽滤!滤液定溶

至
@""8T

!分液后以
!"(

3

*

8T

的
K&

为内标建立了王水溶样
>

电感耦合等离子体质谱'

2%L>PN

(法快速

测定地质样品中金的分析方法#方法适用于检测
":!

!

!"

#

3

*

3

品位的矿石样品!对国家一级标准物质

X_I"\#"=

"

X_I"\?"?

"

X_I"\?"=

"

X_I"\V""

进行
!#

次测定!其相对标准偏差
KǸ

均小于
@[

!相对

误差
KA

均小于
#[

#方法具有简单快速等优势!在实际应用中得到满意的结果#
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#

期 马景治!等$王水溶样
>

电感耦合等离子体质谱'

2%L>PN

(法测定地质样品中的金

前言

随着地矿行业不断的发展!许多含金矿被陆续

开发!金的分析测试技术也不断地进步#当前!常用

的分析方法有滴定法"分光光度法"电化学分析方

法"原子吸收光谱法"电感耦合等离子体发射光谱法

以及电感耦合等离子体质谱法%

!>#

&

#电感耦合等离

子体质谱'

2%L>PN

(法因具有低的检出限"宽的线性

范围等优点被广泛应用于痕量金的测定%

!

!

V>$

&

#地壳

中金的分布不均并且丰度相对较低!为了保证分析结

果的准确度和精密度!通常在对金含量分析时需称取

较大的量来保证试样的代表性!然后通过活性炭或泡

塑等材料对金进行富集后测定%

#

!

@

&

#在这一过程中不

仅实现了对金的富集!同时实现了基质分离!该方法

目前己经成为一种成熟的分析技术手段#

本论文对活性炭吸附
>

火焰原子吸收光谱法

'

W55N

(测定低品位金矿石中的金含量进行了研

究#样品经过焙烧后用王水溶解!活性炭吸附!再将

富集后的金灰化"王水复溶后进行
W55N

测定!该

方法能够准确测定金品位范围为
":!

!

@

3

*

7

!并在

实际生产中得到了很好的应用#但是该方法操作过

程繁琐!从接到样到报告发出至少需要两个工作日

才能完成!不能满足金含量的快速测试要求!同时由

于环节多引入误差的机率也会增加!分析结果的准

确度难以控制#葛艳梅%

<

&提出了王水溶样
>

火焰原

子吸收光谱法直接测定高品位金的方法!全面地研

究了基体元素对测定的影响!该方法无需富集过程!

大大地缩短了分析时间!受此启发对中低品位金的

测定方法进行了研究#实验表明!当取样量为

!":""

3

!样品经王水溶解后!分离滤渣!定容至

@""8T

容量瓶中!分取溶液后!采用
2%L>PN

法直

接测定可以得到准确的结果#针对这一现象本文进

行了一系列的基体干扰实验研究!建立了一种中低

品位金快速分析方法#通过对外检样品以及金矿石

国家一级标准样品分析验证了该方法的可行性!对

样品中基体的干扰情况进行了全面分析!确定了该

方法的适用范围#

$

!

实验部分

$&$

!

仪器及工作参数

;)B2G;V""F

型电感耦合等离子体质谱仪'美

国珀金埃尔默公司(!采用同心雾化器!

;'

锥)

55

$""

型原子吸收分光光度计'美国珀金埃尔默公

司(!其工作条件见表
!

#

表
$

!

仪器工作条件

D7A13$

!

U":T#,

=

5",!#6#",+";623#,+6:>83,6

2%L>PN 55N

工作参数 设置条件 工作参数 设置条件

KW

功率*
I !<""

波长*
(8 #$#:?"

等离子体气流量*'

T

.

8'(

d!

(

!?

灯电流*
85 @

辅助气流量*'

T

.

8'(

d!

(

!:#

狭缝宽度*
(8 #:\

雾化气流量*'

T

.

8'(

d!

(

":=<

燃烧器高度*
48 <

提升速度*'

8T

.

8'(

d!

(

!:!"

燃气流量*'

T

.

8'(

d!

(

#:@

重复次数*次
V

助燃气流量*'

T

.

8'(

d!

(

!"

扫描时间*
* @"

积分时间*
* V

测量方式 跳峰 延迟时间*
* !"

$&-

!

标准溶液和主要试剂

金标准溶液'

!"

#

3

*

8T

()盐酸'

!#8,0

*

T

("硝

酸'

!$:@8,0

*

T

(均为优级纯#

明胶溶液'

#"

3

*

T

($称取
#

3

明胶溶于
!""8T

蒸馏水中!加热搅拌使其充分溶解#

$&'

!

实验方法

称取
!":"

3

'精确至
":"""!

3

(试样置于
#@8T

瓷坩埚中!放入马弗炉!由低温升至约
\""e

焙烧试

样!微开炉门!于
\""e

下灼烧
!:@

!

#:"&

!取出冷

却!将试样倒入
#""8T

玻璃烧杯中!用少量水润

湿!加入约
<"8T

王水!盖上表面皿于低温电热板

上微沸
$"8'(

后取下!趁热加入
@8T

明胶溶液

'

#"

3

*

T

!有利于
N'G

#

的絮凝(!用玻璃棒搅匀!待试

样冷却后用真空泵抽滤!用去离子水冲洗沉淀
V

次!滤

液定容于
@""8T

容量瓶中!分取
@8T

溶液定容至

!""8T

容量瓶中!溶液直接采用
2%L>PN

进行测定#

$&K

!

标准曲线

采用逐级稀释的方式配制标准系列!尽量减少

由于高倍稀释带来的误差#取
!:""8T5-

标准溶

液于
!""8T

容量瓶中!加入
!"8T

王水!用去离子

水稀释至刻度!摇匀)然后分别取
":""

"

":@"

"

!:""

"

@:""

"

!":""8T

上述配好的标准溶液于
!""8T

容

=$
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年

量瓶中!分别加入约
!8T

王水!用去离子水稀释至

刻度!摇匀#

-

!

结果与讨论

-&$

!

焙烧条件选择

由于样品中含有大量碳"硫等杂质!通常采用焙

烧法进行去除!从而消除碳对金的吸附影响#选择

X>!#

样品为研究对象!分别采用表
V

中所列的
V

种

焙烧方法进行实验!分析条件和结果列于表
#

#样

品中的黑色物质分析为碳"硫等杂质未充分灼烧导

致的!通过对比发现方法三焙烧样品充分!因此采用

此方法处理样品#

表
-

!

焙烧条件选择

D7A13-

!

431356#",";A>:,#,

=

5",!#6#",

焙烧方式 焙烧条件 测定结果*'

#

3

.

3

d!

(

方法一
关闭炉门!

<@"e

下保温
#&

@:\?

'样品中间呈黑色(

方法二
微开炉门!

<@"e

下保温
#&

@:=#

'坩埚底部仍有少许黑色样块(

方法三
微开炉门!

\""e

下保温
#&

<:!@

'无黑色物质存在(

-&-

!

内标元素的选择

选择合适的内标元素可以有效地减少由于仪器

波动引起的测量误差!从而获得较为准确的实验结

果#分别采用
!"(

3

*

8T

的
K&

"

K)

"

2(

作为内标元

素!对一级标准物质
X_I"\#"?

进行多次测量!计算

相应的相对标准偏差!结果分别为
!:#![

"

!:@?[

"

#:"#[

!因此!实验选择
!"(

3

*

8T

的
K&

为内标#

-&'

!

干扰元素分析

考察多种常量元素以及与金伴生元素对金测定

结果的影响!在
!"(

3

*

8T

金标准溶液中分别加入

不同浓度的干扰元素!测定金的回收率!从而判断对

金测定的影响!测定结果见表
V

'表中%

P

&*%

5-

&表

示干扰元素浓度与金元素的浓度比!其中
5-

的含

量为
!"(

3

*

8T

(!通过结果可以发现大多数元素的

存在对金测定影响不大!只有
Y/

和
a1

浓度高于金

#""

倍时!对金回收测定影响较大#

表
'

!

共存元素对金回收率影响

D7A13'

!

H35"F3:

@

";?>#,623

9

:3+3,53";83671#",

#,63:;3:3,53+

$

!W'

%$

?>5",53,6:76#",

!

$%,

=

"

8L

%

元素 %

P

&*%

5-

& 回收率*
[

%

P

&*%

5-

& 回收率*
[

^ @""" ==:$kV:V !"""" =<:\k#:"

%/ @""" !"!k<:# !"""" =?:?k@:$

;/ @""" ==:$k@:V !"""" ==:?k\:$

P

3

@""" !"VkV:@ !"""" =<:$k#:V

W) @""" =?:!k$:$ !"""" !"$k$:=

]( !""" !"!k\:< #""" ==:VkV:\

LS !""" =?:$kV:? #""" =<:Vk@:V

%- !""" =?:Vk\:? #""" =\:?k$:<

%, !""" !"<kV:\ #""" ==:#k!:<

5

3

!"" !"$kV:$ #"" =<:#k#:?

Y/ !"" !"Vk<:! #"" =V:$k$:!

a1 !"" =<:?k#:= #"" ??:#k$:?

-&K

!

王水溶样
/RE0/<4

分析方法的可行性验证

选取湖北省某岩金矿石样品'

X>!#

("金矿石外

检样品以及金矿石国家一级标准样品作为研究对

象!按照实验步骤即采用王水溶样!

2%L>PN

法直接

测定金含量!其结果与活性炭吸附
>W55N

法的测定

结果进行对照!分析结果见表
$

#通过数据可以看

出本方法与常规的活性炭吸附
>W55N

法的测定结

果一致!对于较低含量的矿石样品分析!

2%L>PN

法

的分析结果优于
W55N

法!从而验证王水溶样
>2%L>

PN

分析方法的可行性#该方法可以简化分析流

程!实现对中低品位金含量的快速测定#

表
K

!

方法比较实验结果

D7A13K

!

E"8

9

7:#+",";7,71

@

6#571:3+>16+";?>C#62RE0/<47,!G??4

$

*c!#

%

样品号
推荐值*

'

#

3

.

3

d!

(

W55N

法
2%L>PN

法

平均值*

'

#

3

.

3

d!

(

标准偏差*

'

#

3

.

3

d!

(

相对标准

偏差*
[

平均值*

'

#

3

.

3

d!

(

标准偏差*

'

#

3

.

3

d!

(

相对标准

偏差*
[

X>!# <:!V <:#$ ":"=\ !:< <:"? ":!# #:"

外检
>! !:#@ !:## ":"!? !:@ !:#? ":"#\ #:!

X_I"\#"= ":$# ":V? ":""=\ #:< ":$" ":""$= !:#

-&.

!

方法性能分析

#:@:!

!

方法检出限

制备
!#

份样品空白于
2%L>PN

仪器上进行测

定!分析结果为
":!$

"

":!!

"

":!V

"

":"?

"

":"\

"

":!<

"

":!#

"

":"=

"

":!@

"

":"\

"

":"<

"

":"\(

3

*

3

!标准偏差

为
":"V@(

3

*

3

!采用
V

倍标准偏差计算得出该方法

的检出限为
":!!(

3

*

3

#

#:@:#

!

精密度和准确度实验

按照实验方法!对
$

个国家一级标准物质

X_I"\#"=

"

X_I"\?"?

"

X_I"\?"=

"

X_I"\V""

分别进行
!#

次测定!采用相对误差'

KA

(来衡量方

法的准确度)

!#

次平行测定的相对标准偏差'

KǸ

(

"@
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电感耦合等离子体质谱'

2%L>PN

(法测定地质样品中的金

来衡量方法的精密度!结果见表
@

#通过数据可以看

出该方法的相对误差在
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以内!相对标准偏差均小

于
@[

!说明该方法具有良好的准确度和精密度#
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结论

建立了王水溶样
>

电感耦合等离子体质谱法测

定地质样品中金的方法!该方法无需分离富集过程!

操作相对简单!适用于
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!

!"
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*
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含量样品

分析#
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Ĝ;X a-'8'(

!

HJA L'(

3

!

)7/0E

)̀7).8'(/7',(,1

3

,0M4,(7)(7'(4,

OO

)./(,M)8-MS

6

'(M-47'R)0

6

4,-

O

0)M

O

0/*8/)8'**',(*

O

)47.,8)7.

6

%

+

&

E

%&'()*)+,-.(/0,12(,.

3

/('4 5(/0

6

7'4/0%&)8'*7.

6

!

#"!=

!

=

'

@

($

$=>@!E

%

V

&

!

李先和!万双
E

火试金富集
>

电感耦合等离子体质谱法

'

2%L>PN

(测定铜渣尾矿中的金含量%

+

&

E

中国无机分

析化学!

#"!@

!

@

'

$

($

\=>?#E

T2F'/(&)

!

I5;N&-/(

3
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