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摘　要　建立了王水密闭溶矿－火焰原子吸收光谱法测定金矿石中金的方法。研究了溶矿时间、溶液的

酸度、解脱时间和共存离子对测定的影响。样品的相对误差在０．８４％～１．３％，样品的精密度在０．９８％～
３．１％，样品的检出限为０．０２１　４μｇ／ｇ。经标准物质验证，结果满意。
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０　前言

火焰原子吸收光谱法测定金矿石中的金是一种

较好的分析方法。但是由于金常呈不均匀的赋存状

态，且金在自然界中的含量极低，为了避免取样带来

的误差，必须取大样（一般１０ｇ以上）。分析金矿石

中的金必须 配 合 分 离 富 集 技 术 来 除 去 大 量 造 岩 元

素，提高测试灵敏度的目的。金的常用分离富集方

法有溶剂萃取 法［１－３］、活 性 炭 吸 附 法［４］、离 子 交 换 吸

附法［５］、泡沫塑料吸附法［６－７］等方法。本文采用王水

密闭溶矿体系［８］替代传统的锥形瓶在电热板上加热

溶矿的敞开体系，能够有效降低分析测试成本、减少

分析人员的劳动强度、提高分析测试质量、缩短分析

测试周期。

１　实验部分

１．１　仪器与设备

ＧＧＸ－６１０型火焰原子吸收光谱仪（北京海光仪

器公司）；金消解设备（自制）；ＨＹ－８Ａ振荡器（金 坛

市荣华仪器制造有限公司）；防腐水浴锅（自制）。

１．２　主要试剂

金矿石成分分析标准物质（地球物理地球化学

勘查研究所）。
金标准储备溶液（１　０００μｇ／ｍＬ，国家有色金属

及电子材料分析测试中心）。



盐酸（ＨＣｌ）、硝 酸（ＨＮＯ３，ＡＲ，西 陇 化 工 股 份

公司生产）；硫脲（ＡＲ，天津天泰精细化学品有限公

司生产）；聚氨酯泡沫塑料２ｃｍ×２ｃｍ×１ｃｍ（长春

市绿园区泡沫塑料厂）。
硫脲－盐 酸 解 脱 液：称 取１．０ｇ硫 脲，用 ＨＣｌ

（１＋９９）溶解并稀释至１００ｍＬ，摇匀。现用现配。

１．３　分析方法

称取样品１０．００ｇ置 于 长 方 形 瓷 舟 中，送 入 高

温炉中，从低温升到６５０℃，保温１．５ｈ。取下冷却

后，将试样倒入２５０ｍＬ专用塑料瓶中，加入３０ｍＬ
王水（１＋１），盖上瓶盖，置于已升温至１００℃的金消

解没备中，保温１ｈ。取 出 冷 却 后，加７０ｍＬ水，放

入聚氨酯泡沫塑料，置于振荡器上振荡３０ｍｉｎ。取

出泡沫塑料，用自来水洗去泡沫塑料上的矿渣和酸，
挤干，放入１０ｍＬ比色管中。往比色管中加入５．０ｍＬ
硫脲－盐酸解脱液，盖上盖子，放入沸水浴中解脱３０
ｍｉｎ，取出，趁 热 用 大 头 玻 棒 挤 压 泡 沫 塑 料２００次，
放置澄清待测。

２　结果与讨论

２．１　溶矿时间

溶矿时间长短决定样品是否能够分解完全，太

短，分解不完全，测定结果偏低；太长，浪费时间与电

力，造成了不必要的经济损失。因此，对溶矿时间进

行优化 是 有 必 要 的。为 此 选 取 了 ＧＡｕ－１５ａ，ＧＡｕ－
１６ｂ，ＧＡｕ－１７ｂ，ＧＡｕ－１１ａ四个标准物质，考察不同溶

矿时间对不同含量金的影响。由表１结果可见，当

溶矿时间大于１．０ｈ时，测定结果与标准值较吻合；
低于１．０ｈ时，测 定 结 果 与 标 准 值 比 较 偏 低。综 合

考虑，溶矿时间选为１．０ｈ。

表１　溶矿时间对金测定的影响

Ｔａｂｌｅ　１　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ　ｏｎ　Ａｕ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
／（μｇ·ｇ－１）

标准物

质编号
标准值

测定值

０．２５ｈ ０．５ｈ ０．７５ｈ １ｈ １．５ｈ ２．０ｈ
ＧＡｕ－１５ａ ０．３０　 ０．１５　 ０．１８　 ０．２４　 ０．２９　 ０．３０　 ０．２９
ＧＡｕ－１６ｂ １．１０　 ０．８４　 ０．９６　 １．００　 １．０６　 １．０９　 １．０７
ＧＡｕ－１７ｂ ３．２０　 １．８５　 ２．４４　 ２．８７　 ３．１９　 ３．１７　 ３．２０
ＧＡｕ－１１ａ １０．６０　 ５．４３　 ７．８４　 ９．１８　１０．５６　１０．５７　１０．５５

２．２　溶液酸度的影响

分别选取ＧＡｕ－１５ａ，ＧＡｕ－１６ｂ，ＧＡｕ－１７ｂ，ＧＡｕ－
１１ａ四个标准 物 质，考 察 不 同 酸 度 对 不 同 含 量 金 的

影响。结果见表２，由表２看出，王水的体积百分比

浓度小于１０％时，测 定 值 与 标 准 值 有 较 大 差 异，是

由于样品分解不完全和吸附不完全造成的；王水的

体积百分比浓度为１０％～２０％时，测定值与标准值

较为接近，当王 水 浓 度 大 于３０％时，泡 沫 塑 料 由 于

氧化变为黄色，弹性较差，从而吸附金不完全，测定

值 与 标 准 值 相 差 较 大。实 验 选 择 王 水 浓 度 为

１０％～２０％。

表２　酸度对金测定的影响

Ｔａｂｌｅ　２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｃｉｄｉｔｙ　ｏｎ　Ａｕ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
／（μｇ·ｇ－１）

标准物

质编号
标准值

测定值

５％ １０％ １５％ ２０％ ３０％ ４０％

ＧＡｕ－１５ａ ０．３０　 ０．２３　０．２９　０．２８　０．３０　０．２１　０．１７

ＧＡｕ－１６ｂ １．１０　 ０．７４　１．０４　１．０８　１．０６　０．９１　０．７５

ＧＡｕ－１７ｂ ３．２０　 １．８９　３．０４　３．１５　３．１７　２．８０　２．２４

ＧＡｕ－１１ａ １０．６０　７．６３　１０．５１　１０．５４　１０．５３　９．７４　６．４３

２．３　解脱时间的影响

硫脲 对 金 的 解 脱 是 一 个 复 杂 的 物 理 化 学 过

程，与 温 度、时 间 等 因 素 有 很 大 关 系。分 别 选 取

ＧＡｕ－１５ａ，ＧＡｕ－１６ｂ，ＧＡｕ－１７ｂ，ＧＡｕ－１１ａ四 个 标 准

物质，考 察 不 同 解 脱 时 间 对 不 同 含 量 金 的 影 响。
由表３可看出，随 着 解 脱 时 间 的 增 加，解 脱 效 果 越

好。但是解脱 时 间 也 不 能 过 长。太 长，由 于 溶 液

蒸发会导致结果 偏 高。综 合 考 虑 选 择 解 脱 时 间 为

３０ｍｉｎ。

表３　解脱时间对金测定的影响

Ｔａｂｌｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ

ｏｎ　Ａｕ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ／（μｇ·ｇ－１）

标准物

质编号
标准值

测定值

１０ｍｉｎ　２０ｍｉｎ　３０ｍｉｎ　６０ｍｉｎ　９０ｍｉｎ　１２０ｍｉｎ

ＧＡｕ－１５ａ ０．３０　 ０．２４　 ０．２６　 ０．２９　 ０．３０　 ０．３１　 ０．３１

ＧＡｕ－１６ｂ １．１０　 ０．８５　 ０．９６　 １．１１　 １．１２　 １．２０　 １．２５

ＧＡｕ－１７ｂ ３．２０　 ２．８４　 ２．９６　 ３．２１　 ３．１５　 ３．２４　 ３．３４

ＧＡｕ－１１ａ１０．６０　 ８．４３　 ９．４２　 １０．５７　１０．６５　１０．６９　１０．８７

２．４　方法检出限

检出限是指某一分析方法在合理的置信度下，
能检出与背 景 或 空 白 值 相 区 别 的 最 小 测 量 值 ＸＬ。
根据分析方法检出限的定义，按照分析方法制备一

个空白溶液，进行１１次平行测定，Ｋ 值取３计算分

析方法的检出限，结果见表４。

２．５　方法的精密度与相对误差

分别选取ＧＡｕ－１５ａ，ＧＡｕ－１６ｂ，ＧＡｕ－１７ｂ，ＧＡｕ－
１１ａ四个标准物质平行称取１２份，按选定的分析方

法进 行 测 定，计 算 方 法 的 准 确 度（ＲＥ）和 精 密 度

（ＲＳＤ）结果见表５。
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表４　方法的检出限

Ｔａｂｌｅ　４　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ
／（μｇ·ｇ－１）

测定次数 Ａｕ
１　 ０．０１９　０
２　 ０．０１８　７
３　 ０．０２０　７
４　 ０．０１９　１
５　 ０．０１８　５
６　 ０．０１９　０
７　 ０．０２０　０
８　 ０．０１８　４
９　 ０．０２０　０
１０　 ０．０１９　７
１１　 ０．０１８　８

平均值 ０．０１９　３
ｓ ０．０００　７

检出限 ０．０２１　４

表５　准确度和精密度实验

Ｔａｂｌｅ　５　Ａｃｃｕｒａｃｙ　ａｎｄ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ
／（μｇ·ｇ－１）

标准物

质编号
标准值 测定值

ＲＥ／

％
ＲＳＤ／

％

ＧＡｕ－１５ａ ０．３０
０．２８　０．２９　０．３１　０．３０　０．２９　０．３０
０．３０　０．３１　０．２９　０．３０　０．３１　０．２９

０．８４　 ３．１

ＧＡｕ－１６ｂ １．１０
１．０５　１．０７　１．１１　１．０９　１．０８　１．０７
１．１０　１．０９　１．０９　１．１１　１．０５　１．１２

１．３０　 ２．０

ＧＡｕ－１７ｂ ３．２０
３．１４　３．１７　３．２２　３．２１　３．１９　３．１５
３．１７　３．２２　３．１０　３．２２　３．１４　３．１３

０．８９　 １．２

ＧＡｕ－１１ａ １０．６０
１０．３２　１０．４１　１０．５２　１０．６７　１０．５４　１０．３４
１０．４５　１０．５２　１０．５６　１０．６２　１０．５７　１０．５８

０．８７　０．９８

３　结论

建立了王水 密 闭 溶 矿－火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测

定金矿石中金的分析测试方法，可以准确测定金矿

石中 的 金 元 素，经 标 准 物 质 验 证，获 得 了 满 意 的

结果。
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