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火试金重量法与原子吸收光谱(AAS)法结合测定砂金矿中金的含量
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（阳谷祥光铜业有限公司，山东 聊城 252327）

摘  要  砂金矿中二氧化硅和金的含量较高，用传统的火试金重量法与火焰原子吸收光谱(AAS)法相结合测定砂金矿中的金含量，用以得到较为精确的结果。用科学的配料方法，调节好熔渣的硅酸度，得到品质更好的熔渣与铅扣。再通过二次补正收集分散在熔渣中的金，之后进行三次补正收集灰皿中残留的金含量，然后用AAS法测定三次补正得到的金银合粒与分金液中金的含量，从而得到更精确的结果。方法操作简便、适用性广、精密度与准确度较高。通过加标实验得出金的回收率在99.2%～100%，金的相对标准偏差(RSD)在0.24%～0.60%。
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Determination of Gold in Placer Gold by Fire Assay Gravimetric Method Combined with AAS Wet Method
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Abstract  The content of silicon dioxide and gold in placer gold is high. In this paper, in order to obtain more accurate results, gold content in placer gold is determined by the combination of traditional fire assay gravimetric method and AAS wet method. Better quality slag and lead button are obtained by using scientific method of proportioning and adjusting the silicic acid degree of slag . Then, the gold dispersed in the slag is collected by secondary correction, and then the residual gold content in the ash dish is collected for three times. Then, the gold content in the gold and silver composite particles and gold separation solution obtained by the three times of correction is determined by atomic absorption spectrometry AAS, so as to obtain more accurate results. This method is easy to operate, wide applicability, high precision and accuracy. The recovery of gold is 99.2%—100%, and the relative standard deviation (RSD) of gold is between 0.24% - 0.6%.
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前言

砂金矿多为松散的矿石，由含金的砂砾石、含黏土砂砾碎石组成，其中二氧化硅含量在70%以上，氧化铝含量在8%以上，铁的含量在4%以上，金的含量在7%左右，目前并无统一的测定砂金矿的方法，传统提纯精炼砂金矿的方法[1]在金含量为70%~80%，少量在20%~40%之间，且操作复杂，过程繁琐。本文采用火试金重量法与原子吸收光谱(AAS)湿法相结合测定砂金矿中金的含量[2-4]，通过科学的配料调配出合适的硅酸度[5]，再通过熔融、二次补正、灰吹、分金、称量、三次补正、AAS湿法测定分金液中金的含量等步骤对砂金矿进行分析测定，金的回收率在99.8%以上，此法测定金操作简便、适用性广、准确率高。
1实验部分。

1.1仪器与试剂

SX3-150-15试金电炉(最高加热温度1 350 ℃)，SC-15-12灰吹马弗炉(最高加热温度1 200 ℃)；ME104万分之一天平(梅特里托利多，精确度0.001 g)，XP2U千万分之一天平(读数精度0.1 µg)，ICE3300原子吸收光谱仪。

电热板、万用电炉、坩埚(140 mm×95 mm×50 mm）、瓷坩埚(30 mL)、镁砂灰皿(40 mm×40 mm×35 mm)、分金盘、医用镊子、容量瓶(100 mL)、小烧杯(100 mL)。

碳酸钠、硼砂为工业纯，二氧化硅、乙酸为分析纯，硝酸为优级纯，ωAu<0.001 g/t的氧化铅，硝酸银溶液。

1.2实验方法

1.2.1样品预处理及称量
将砂金矿在105 ℃的烘箱中烘1 h，放于电子恒温恒湿干燥柜中，待冷至室温后用千分之一天平准确称取10.0 g(精确至0.001 g)砂金矿置于30 g碳酸钠、10 g硼砂、3 g二氧化硅的坩埚(350 mL)中，加入3.0 g面粉、100 g氧化铅，然后将试样混匀加入适量的硝酸银溶液(控制好金银比例为1:3)，最后再盖上覆盖剂。
1.2.2熔融

将混好的砂金矿置于预先加热到900 ℃的试金炉中熔融20 min后将温度调至1 120 ℃再熔融30 min，然后保温10 min，之后将熔融物倒入已预热过并且涂了油的铸铁模中。冷却后，熔渣与铅扣分离，将熔渣按顺序放入坩埚中，以备再次利用，保留铅扣。
1.2.3二次补正

将回收的熔渣进行破碎，加入30 g碳酸钠、10 g硼砂、5 g二氧化硅、2.5 g面粉、50 g氧化铅，混匀后加入1 mL含量为1 mg/mL的硝酸银溶液(使最终金银比例为1:3)，加上覆盖剂同上述方法进行熔融，得到铅扣。
1.2.4灰吹

将两次得到的铅扣放在一起，在930 ℃的灰吹马弗炉中灰吹50 min得到金银合粒。
1.2.5清洗金银合粒

将得到的金银合粒用乙酸(1+3)在电炉上煮沸清洗，清洗完成后退火。
1.2.6分金
待金银合粒冷却至室温进行分金。先将金银合粒用铁锤砸扁，往瓷坩埚中倒入预热的稀硝酸(1+7)，置于130 ℃的电热板上，待金银合粒分至不再冒泡时将稀硝酸倒出，换上硝酸(1+1)，然后再进行分金，分至金粒金黄色进行洗涤。
1.2.7金粒称量

将得到的金粒用千万分之一天平进行称量，得到金的结果。
1.2.8三次补正

 将灰吹后的灰皿保留并进行破碎，然后加入50 g碳酸钠、20 g硼砂、40 g二氧化硅、4.5 g面粉、100 g氧化铅，混匀加入1 mL含量为1 mg/mL的硝酸银溶液再加上覆盖剂，将混好样品置于900 ℃的试金炉中升温，开始时要慢，20 min后将温度调至1 250 ℃。待温度升到设定温度后保温10 min，出炉，然后再将得到的铅扣放在930 ℃的马弗炉中灰吹40 min，得到金银合粒。
1.2.9测量三次补正中金的含量
    将三次补正得到的金银合粒清洗干净后放入100 mL容量瓶中，加入4 mL王水，溶解、定容，用原子吸收光谱仪测出金银合粒中金的含量。

1.2.10分金液收集
将稀硝酸(1+7)与硝酸(1+1)的分金液收集到干净的小烧杯(100 mL)中。
1.2.11测定分金液中的金含量
将收集到的分金液浓缩后加入王水，定容到10 mL，用原子吸收光谱仪测定分金液中金的含量。
1.2.12计算

将得到的金的质量按公式（1）进行计算：
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              （1）
ωAu——金的质量分数，g/t；
      m1——分金后测得的金的质量分数，μg；
  m2——分金液中金的质量分数，μg；
                m3——三次补正金的质量分数，μg；
m0——试料的质量，g。
2结果与讨论

2.1实验配料的选择

不同样品里面所含有的物质不同，物质所占的比例不同，其配料方法也不一样[6]。为使结果更加准确需对砂金矿中物质及所占有的比例进行分析，结果见表1。
表1 砂金矿中各物质的含量百分比

Table 1 Content percentage of each substance in placer gold   /%
	样号
	Cu
	S
	Fe
	SiO2
	Al2O3
	F
	Ca
	Mg
	K

	1
	0.11
	0.68
	4.72
	72.45
	8.40
	0.017
	2.08
	0.80
	0.66

	2
	0.12
	0.70
	5.20
	70.98
	8.77
	0.021
	2.26
	0.72
	0.75

	3
	0.11
	0.71
	5.72
	70.74
	9.83
	0.022
	2.45
	0.71
	0.76


由表1看出砂金矿中的二氧化硅的含量在70.74%～72.45%，其他物质成分所占比例不高。二氧化硅含量较高将直接影响熔渣的硅酸度，从而对熔渣的黏稠度及铅扣的形状造成影响。为得到较好地熔渣及铅扣，需对传统的配料方法进行调整。

2.1.1不同的配料对熔渣及铅扣的影响

称取1#砂金矿10.000 g于陶瓷坩埚中，用不同的配料方法进行熔融，观察熔渣的形状及铅扣的大小，见表2。
        表2 不同配料砂金矿的熔渣形状与铅扣的大小
Table 2 Slag shape and lead buckle size of placer gold with different proportioning
	样品
	试样质量/g
	碳酸钠/g
	硼砂/g
	二氧化硅/g
	面粉/g
	熔渣形状
	铅扣大小/g

	1#
	10.000
	25
	7
	12
	2.5
	较差
	31.25

	
	10.000
	25
	10
	3
	3.0
	一般
	38.26

	
	10.000
	25
	5
	10
	3.5
	较差
	47.65

	
	10.000
	30
	5
	10
	2.5
	较差
	30.06

	
	10.000
	30
	10
	3
	3.0
	较好
	37.90

	
	10.000
	30
	15
	0
	3.5
	一般
	46.20


由表2得出在30 g碳酸钠、10 g硼砂、3 g二氧化硅、3 g淀粉、100 g氧化铅的配料方法，得出的熔渣比较好，且铅扣大小合适，其他的配料方法由于二氧化硅含量较高，熔渣的流动性较差，得到的熔渣不理想，不利于进一步的破碎。

2.2三次补正

砂金矿中金的含量较高，由于灰皿与灰吹的温度不同，金在灰皿中的损耗也不同[7-8]，因此在二次补正后对灰吹的灰皿进行三次补正，用AAS湿法检测金在灰皿中的残留量。
将砂金矿(2#)二次补正得到灰皿进行破碎。然后进行配料、熔融、灰吹。将灰吹得到的金银合粒用AAS湿法[9]测定里面金的含量。见表3。
          表3  原子吸收光谱—AAS湿法测定金含量

Table 3 Determination of gold by AAS 
	样号
	称样量/g
	体积/mL
	测量浓度 /(μg·mL-1)
	测量结果/(g·t-1)

	2#
	10.027
	10
	0.023
	0.023

	
	10.019
	10
	0.026
	0.026

	
	10.060
	10
	0.028
	0.028

	
	10.010
	10
	0.029
	0.029

	
	10.046
	10
	0.025
	0.025

	
	10.006
	10
	0.031
	0.031

	
	10.057
	10
	0.027
	0.027

	
	10.081
	10
	0.024
	0.024


由表3可以得出，砂金矿中的金在灰皿中有部分残留，但金的质量分数较少，为求结果的准确性将其进行保留。
2.3分金液中金的残留量

在分金过程中由于分金温度与时间的不同也会对金粒的质量有影响，在分金液中会残留一部分金，为了使结果更加精确，需测定分金液中金的残留量。
将砂金矿分金后得到的分金液收集起来，浓缩后用王水定容至10 mL，用原子吸收光谱—AAS湿法测定分金液中金的含量。见表4。
表4  原子吸收光谱—AAS湿法测定金含量

Table 4 Determination of gold by AAS
	样号
	溶液体积/mL 
	Au/(g·t-1)
	Au
/(mg·L-1)

	1#
	10
	0
	0

	
	10
	0.004
	0.004

	
	10
	0
	0

	
	10
	0.003
	0.003

	
	10
	0.009
	0.009

	
	10
	0
	0

	
	10
	0.007
	0.007

	
	10
	0
	0

	2#
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0

	
	10
	0.006
	0.006

	
	10
	0
	0

	
	10
	0.006
	0.006

	
	10
	0
	0

	
	10
	0.001
	0.001

	3#
	10
	0.004
	0.004

	
	10
	0.007
	0.007

	
	10
	0.012
	0.012

	
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0

	
	10
	0
	0


表4可以看出砂金矿分金液中的金含量较小，有些金的含量为0，因此在测定砂金矿金的含量时可以选择性地进行取舍，要求结果的准确性，可将分金液中金的质量分数进行保留。

2.4方法加标回收实验
用砂金矿进行加标回收来判断方法的准确度与精密度[10]，结果见表5。
表5 金回收率

Table 5  Therecovery rate of gold
	样号
	样品中金量/μg
	加入金标量/μg
	测定值/μg
	回收率/%
	平均回收率/%

	4#
	3 408
	1 022
1 126
2 365
2 036
2 965
3 126
	4 425
4 525
5 780
5 440
6 380
6 525
	99.5
99.2
100.3
99.8
100.2
99.7
	99.8


由表5可得金的回收率在99.2%～100%，且测定结果稳定可靠。

2.5方法的精密度测定

将砂金矿按照实验方法进行精密度实验，结果见表6。
表6 方法精密度实验

Table 6 Precision test results(n=8)
	样号
	测定元素
	含量/（g/t）
	RSD/%

	1# 
	Au
	341
	339
	339
	335
	338
	336
	340
	337
	0.60

	2#
	Au
	348
	349
	349
	347
	348
	348
	347
	349
	0.24

	3# 
	Au
	276
	273
	274
	275
	274
	276
	274
	273
	0.42


由表6可知，样品分析相对标准偏差(RSD)较小，金的相对标准偏差在0.24%～0.60%。

3结论

用火试金重量法与AAS湿法相结合测定砂金矿中金的含量时，金在灰皿及分金液中的残留量较低，在实际操作中可进行适当的取舍。此方法金的回收率在99.8%以上，精确度与准确度较高，操作简便，适用性较广，相对标准偏差(RSD)较小，值得推广。
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