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研究建立了一种有别于传统火试金的分离富集方法)))小火试金分离富集矿石中的金!并采用火

焰原子吸收光谱仪对金含量进行检测的方法"在小火试金条件的选择中!分别对小火试金熔剂比例-灰吹温

度-保护剂用量进行了讨论!确定了这三个参数的最佳值分别为$硼砂
J

纯碱
J

黄丹
J

淀粉比例
"g"g$%g$

!

'%%l

!

$%)

C

!将
M

C

样品经焙烧后!在最佳小火试金条件下分离富集金!铅扣经灰吹得到金-银合金粒!

经稀硝酸溶解后!加入盐酸将银与金分离!用火焰原子吸收分光光度计对溶液中的金进行测定!工作中探讨

了原子吸收光谱仪测定金的各种影响因素!包括仪器参数优化-线性范围-干扰离子等"干扰实验表明其他

共存贵金属元素对金的测量不产生影响!在选定的仪器条件下!对标准样品及某矿送检的金矿石样本中的

金进行测定!结果与标准值一致!相对标准偏差%

$3$$

&在
%45,L

!

"4!'L

之间!方法回收率在
'646,L

!

''4,%L

之间"此方法稳定可靠!准确度高!对
%4X

!

XX4%)

C

.

G

C

h$的矿石中金含量均适用!拓展了火焰原

子吸收测量金的含量范围!并且大大降低了传统火试金法对人及环境的伤害和污染!原子吸收光谱法具有

响应快-灵敏度高-准确性好等优点!为进一步研究用此法开展其他贵金属的检测奠定了技术基础"
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金是一种重要的贵金属元素!它不仅因为具有较高的经

济价值而被大量勘察和选冶!同时也在工业催化-军工-电

子元器件和生物医学等领域被广泛使用!其日益显著的需求

与资源短缺的矛盾也越发突出!因此寻找更加快速-准确-

简便的金分析方法!以满足黄金的地质找矿-选冶-二次资

源的回收利用及环境保护等的需要具有非常重要的意义"

金元素的分析测试技术主要分为分离富集和检测两大主

要步骤!因金在自然界中的含量极低!二次资源形态不一品

位各异!为提高测试结果的灵敏度和准确性!对痕量或低品

位金物料中金分离富集方法的研究具有重要意义!目前金的

分离富集方法主要有火试金法'

$J,

(

-共沉淀法'

M

(

-吸附

法'

!J&

(

-溶剂萃取法'

5

(等几种!其中火试金法因其取样代表

性好-适应性广-富集效果好等优点被广泛应用于矿石中铂

族元素的分离富集上!但其成本高!操作流程长!本工作探

索了用小火试金法分离富集金的方法!小火试金法与经典火

试金法操作基本相同!但因改变了捕集剂配比-反应温度-

称样量等参数!使得操作快速-简便-节省成本-降低劳动

强度"

在金的检测方法中!常用的有分光光度法'

6

(

-原子吸收

光谱法-电感耦合等离子发射光谱法和电感耦合等离子体质

谱法'

'J$%

(等!其中火焰原子吸收法具有准确度高-简便-快

速等优点!可用于测定较低含量元素"

研究中通过改进的铅试金法)小火试金法富集矿石样品

中的金!再以稀硝酸溶解!在火焰原子吸收光谱仪的设定条

件下测定矿石样品中的痕量金!取得了满意效果"

$

!

实验部分
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仪器和试剂

UJ,M%%

原子吸收分光光度计%日本日立公司&#金空心阴

极灯%北京有色金属研究总院&#分析天平%赛多利斯公司&#

马弗炉#镁砂灰皿#电热板"

金标准溶液$

$%%%)

C

.

R

h$

%国家有色金属及电子材料



分析测试中心&#盐酸-硝酸%均为分析纯&#硼砂-黄丹-纯

碱-淀粉%均为工业纯&#各种金属盐等均为分析纯!并用去

离子水配制为一定浓度的溶液"

="!

!

方法

通过实验!选定仪器工作条件见表
$

"

!!

称取
M

C

样品于
5%%l

焙烧!将焙烧后的样品转移至配

料瓶中!再加入
$%

C

硼砂-

$%

C

纯碱-

,%

C

黄丹-

,

C

淀粉!

搅拌均匀!于
"%)R

瓷坩埚中!放入
$%)

C

银丝!将坩埚放

入已升温至
$%"%l

的高温炉中!加热
,%)B(

!取出坩埚!

冷却后砸去熔渣取出铅扣将铅扣放入已在
'%%l

预热
M%)B(

的镁砂灰皿中!关闭炉门!等待两分钟!打开炉门!此时铅

扣应熔融成光亮的液体!保持炉门微开!让空气进入炉膛!

灰吹至形成光亮圆形金属粒!取出灰皿!冷却后将灰皿中的

金属粒取出放入小烧杯中!加入%

$i!

&

VPS

M

")R

!在电热

板上低温加热至溶解并冒尽黄烟!再加入
,)RV:I

!加热至

溶液体积约为
,)R

左右!取下冷却至室温!转移至
,")R

比色管中定容!在选定的仪器工作条件下进行测定"

表
=

!

仪器工作条件

E*@8.=
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元素 波长*
()

光谱带宽*
()

灯电流*
)9

燃烧器高度*
))

空气流量*%

R

.

)B(

h$

& 乙炔流量*%

R

.

)B(

h$

&
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结果与讨论
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!

小火试金配料

配料是试金分析中的关键一步!合理的配料可以改善熔

体的流动性提高分离富集效率"但传统的铅试金法配料试剂

用量大-分析时间长-劳动强度大!本文研究讨论了小火试

金法配料实验"为使配料适合各种矿种!在对比了大量含金

的矿石标样组成成分后!考虑酸碱度-还原力等因素!确定

配料成分为硼砂-纯碱-黄丹粉和淀粉!其中硼砂和纯碱为

造渣剂!黄丹粉为捕集剂!淀粉为还原剂!并依硼砂$纯碱$

黄丹$淀粉的顺序!按
$%g$%g$%g$

!

"g"g$%g$

!

"g

"g"g$

的配料比例!在基于称量
M

C

样品-配料总质量为

!"

C

的前提下!使用
-90/&&

标准样品对捕集率和熔样效

果进行了考察!结果见表
,

!通过对捕集效率-熔融效果-熔

融时间的比较可以看出
"g"g$%g$

的配料比例熔融效果最

好反应时间较短!且一次捕集效率可以达到
''4''L

!无需

第二次捕集!使用这一配料比例在达到最好捕集效果的同

时!又节约了试剂-节省了分析时间-降低了劳动强度!所

以最终确定的配料比例为
"g"g$%g$

"

表
!

!

不同配料比例实验结果

E*@8.!

!

E9.+.1D83/07'00.+.,3',

(

+.7'.,31

2

+/

2

/+3'/,1

实验项目
金一次捕集*二次捕集

测定值*%

)

C

.

G

C

h$

&

熔融效果
熔融时间

*

)B(

配料比例

$%g$%g$%g$ %4&$

*

%4%$

熔渣流动性较好!但较易腐蚀坩埚!使坩埚渗漏
$,

"g"g$%g$ %4&"

*

%

%4%$

熔渣流动性好!铅扣完整光亮
,%

"g"g"g$ %4"!

*

%4%'

熔渣流动性较差!铅扣与熔渣分离不彻底
M%

!

注$

9F

标准值$

%4&&)

C

.

G

C

h$

!"!
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灰吹过程中灰吹温度及保护剂用量的选择

通过合适的配料将金捕集至铅扣中后!要将金与铅进行

分离!简便而有效的手段就是灰吹"温度是影响灰吹成败的

关键因素!温度太低会使融铅冻结!温度太高又导致贵金属

在灰吹过程中损失增加"为确定一个最佳的灰吹温度!移取

$)R

含金均为
$%%)

C

.

R

h$金标准溶液!置于铅箔上烘干

包好!加入
$%%)

C

纯银保护剂!在
'%%

!

$$%%l

之间选取
"

个不同温度点进行灰吹!灰吹后酸溶解定容至
,")R

%金标

准值为
!)

C

.

R

h$

&!测量金含量!计算金损失率!结果见

图
$

"

!!

从图
$

可以看出!金的灰吹损失率随着灰吹温度的升高

而呈上升趋势!氧化铅的熔点是
66Ml

!在这一温度下!氧

化铅变成液体被灰皿吸收使灰吹不断进行!因此选择灰吹温

度为
'%%l

!既能保证灰吹的持续进行又使金的损失降到最

低"

图
=

!

不同温度下金灰吹损失率
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!!

铅扣在灰皿中进行氧化吹炼!生成的氧化铅被灰皿吸

收!金不易被氧化!最后留在灰皿上!但随着氧化铅在灰皿

中的量逐渐减小!暴露的金也会有一小部分被氧化而被灰皿

吸收造成损失!为防止金元素的灰吹损失!通常的做法是加

入一种比金元素量大的贵金属元素作为保护剂!考虑到分析

成本!在配料中加入一定量的纯银作为金的灰吹保护剂"银

量过少时!会导致保护作用不够!导致金灰吹时损失!银量

过多时!会造成巨大的浪费!为确定银的最佳用量并使其尽

量适合所有样品!选用
-90/&&

标准样品!在最佳配料比例

下将样品搅拌均匀后!加入
$4%

!

$"4%)

C

不等的纯银!熔

融形成铅扣后进行灰吹!测量结果见图
,

"

图
!

!

不同保护剂用量下金的测定值

&'

(

"!

!

6.3.+4',*3'/,/0FD;'397'00.+.,3

2

+/3.-3'Q.*

(

.,3

!!

从图
,

可以看出!当纯银加入量达到
!4%)

C

后!继续增

加纯银的用量对测量结果影响不大!由于贵金属许多是伴生

的!同一区域的矿石除含有金外还可能含有铂-钯-银-铑-

铱等其他贵金属!为使方法能适合所有样品!将保护剂的用

量定为
$%)

C

"

!!

需要注意的一点是!灰皿在放入铅扣前要充分预热!去

除水分!否者熔融态的铅会在灰皿中发生迸溅!造成金的损

失"

!"O

!

共存离子干扰

由于采用了试金法对金进行分离富集!使得金及其他贵

金属有效地与其他杂质元素进行分离并富集于银珠中!银珠

中除基体银外!主要就是被富集的金及其他贵金属元素!基

本无其他杂质!因此将银珠用硝酸溶解并用盐酸将银沉淀

后!溶液中除金离子外基本不存在其他离子干扰!只需考察

铂-钯-铑-铱四种贵金属对金的干扰!向
,4")

C

.

R

h$金标

准溶液中加入
$%

倍其浓度的铂-钯-铑-铱标准溶液!定容

至
,")R

!与未加入干扰元素的溶液一起采用原子吸收光谱

仪进行测定!并对两种情况金的测定结果做
A

检验%

$3$$

&!

结果显示检出水平
'3%4%"

时!加入干扰元素溶液的测得值

与不加干扰元素的测得值无明显差异!这表明其他贵金属共

存元素对金的测量不产生影响"

!"#

!

校准曲线与检出限实验

分别取
%

!

$4%%

!

,4%%

!

"4%%

!

$%4%%

!

$"4%%

!

,%4%%

!

M%4%%

和
!%4%%)R$%%)

C

.

R

h$金二级标准溶液于
$%%)R

容量瓶中!加入%

$i$

&

V:I$%)R

!以去离子水定容并摇匀!

得到金标准系列浓度为
%

!

$4%%

!

,4%%

!

"4%%

!

$%4%%

!

$"4%%

!

,%4%%

!

M%4%%

和
!%4%%)

C

.

R

h$溶液!在最佳仪器条件下测

量标准系列!以元素浓度为横坐标-吸光度为纵坐标绘制标

准曲线!实验发现当金浓度超过
,%4%%)

C

.

R

h$时!标准曲

线出现向下弯曲的情况!因此确定金的线性范围上限为

,%4%%)

C

.

R

h$

"对空白溶液中金连续测定
'

次!以其结果

的
M

倍标准偏差对映的浓度值作为检出限!以检出限的
$%

倍作为线性范围的下限"在线性范围内进行标准系列的测

定!绘制校准曲线!校准曲线的线性回归方程-相关系数-

线性范围-检出限见表
M

"

表
O

!

校准曲线方程&相关系数和检出限

E*@8.O

!

T',.*++.

(

+.11'/,.

_

D*3'/,

!

-/++.8*3'/,-/.00'-'.,3*,77.3.-3'/,8'4'3

元素 线性回归方程 相关系数 线性范围*%

)

C

.

R

h$

& 检出限*%

)

C

.

R

h$

&

9F

F

3$4"5'!5!#$%

h,

4h,4$%",&M#$%

h"

%4''' %4%&

!

,%4%% %4%%"'

表
#

!

样品分析和加标回收结果

E*@8.#

!

E9.+.1D83/01*4

2

8.*,7+.-/Q.+

:

标样名 元素 测定值*%

)

C

.

G

C

h$

&

平均值

*%

)

C

.

G

C

h$

&

加标量

*

)

C

回收量

*

)

C

回收率

*

L

-90/&& 9F

%4&$

!

%4&%

!

%4&,

!

%4&5

!

%4&!

!

%4&'

!

%4"6

!

%4&%

!

%4"'

!

%4&,

!

%4&%

%4&,n%4%M %4%" %4%!'! '64'$

质控样品
9F

M54,&

!

M54$'

!

M54""

!

M54&,

!

M54,5

!

M54%%

!

M5465

!

M54,,

!

M54"'

!

M54,M

!

M54%!

M54M"n%4,5 %4%" %4%!'& ''4,%

Q1O%56%$ 9F

!54M!

!

!64%,

!

!54'M

!

!64!"

!

!64"&

!

!64%%

!

!54&&

!

!64M$

!

!64,6

!

!'4%'

!

!645"

!64,,n%4"% %4$% %4%'', ''4$"

Q1O%56%! 9F

,4M,

!

,4"5

!

,4&"

!

,4M5

!

,4!!

!

,4"&

!

,4&5

!

,4!"

!

,4M'

!

,4!'

!

,4&!

,4"%n%4$, %4$% %4%'66 '646,

!

注$

-90/&&

标准值$金
%4&&)

C

.

G

C

h$

#质控样品标准值$金
M54"!)

C
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样品分析

在选定的实验方法和仪器工作条件下对含有金的标准物

质及质控样品进行了
$$

次测定!并计算了方法的精密度!结

果见表
!

!同时向含金的标准物质及质控样品中加入一定量

金标准溶液!在
$%"l

下将水分烘干!按照实验方法进行回

收率实验!结果见表
!

!从表中的分析数据可以看出测定值

与标准值吻合!金的加标回收率在
'646,L

!

''4,%L

之间!

方法的回收率良好"

M

!

结
!

论

!!

采用改进的铅试金法)小火试金法作为分离富集方法!

用火焰原子吸收法测定矿石中的金!本方法能够有效分离富

集金!操作过程省时!省钱!省力!分析结果准确可靠!可以

满足矿石中痕量金的分析要求"
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