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火焰原子吸收光谱法测定高品位金矿石中的金
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摘要：采用经典火试金法测定高品位金，操作流程长，影响因素多，在铅扣灰吹过程中易挥发逸出大量的铅，

对实验环境造成严重污染。本文将２０．０～１００．０ｇ取样量先分成若干小样量进行焙烧，经５０％王水完全
分解后分离滤渣，所得若干份滤液定容于同一容量瓶内，分取适量体积进行泡沫塑料富集，将富集金的泡沫

塑料灰化后用浓王水复溶，以火焰原子吸收光谱法（ＦＡＡＳ）测定高品位金矿石中金的含量。方法检出限为
０．１０１μｇ／ｇ，通过多个国家一级标准物质和分析样品验证，准确度和精密度满足相关要求。此方法测定灵敏
度高，取样量为２０．０～１００．０ｇ，有效地提高ＦＡＡＳ法取样代表性，同时拓展了 ＦＡＡＳ法测定矿石中金的含量
范围，针对５０．０～５５０．０μｇ／ｇ中高含量段的金结果同样可靠。
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金的分析测试技术经过几十年的发展，已扩展

出火试金法、氢醌滴定法、碘量法、硫代米蚩酮比色

法、电化学分析法、发射光谱法、电感耦合等离子体

发射光谱法、火焰原子光谱吸收法（ＦＡＡＳ）［１－３］等诸
多方法。其中，金含量大于５０．０μｇ／ｇ的高品位金
矿石的分析测试，主要以火试金重量法［４－５］和氢醌

滴定容量法［６－８］等分析方法为主，这些方法不仅对

分析操作人员的工作经验要求较高，且实验流程长、

操作繁琐、化学试剂使用量大、测定干扰多，一直发

展较为缓慢。随着地质找矿的深入，大量高品位金

矿被陆续发现，拓展高品位金的简易分析方法显得

尤为重要。

将ＦＡＡＳ法应用于高品位金矿石的测定无疑是
解决上述问题、提高工作效率的较好途径。多年来，

原子吸收光谱法因操作简便、稳定性好、分析速度

快、实验成本低等优点被广泛地应用于岩矿测试中

金、银、铜、锰等 ７０余种金属元素的常量分析测
定［９－１１］；但因其工作曲线线性范围较窄，许多元素

的高品位精矿无法用ＦＡＡＳ法得到满意的结果。相
比较，金矿石样品的分析处理方法具有一定的特殊

性，分析过程通常分为试样分解、分离－富集和测定
三个环节［１２－１４］，其主要技术难点在于取样的代表

性，根据矿种的不同，取样量通常≥２０．０ｇ。在取样
量较大的情况下，如何将试样分解彻底、分离－富集
完全，并将制备液中金浓度有效控制在合理的线性

范围内是应用ＦＡＡＳ法测定高品位金矿石中的金亟
待解决的问题。

本文先将２０．０～１００．０ｇ取样量分成若干小样
量进行焙烧、分解，样品完全分解后分离滤渣，所得

若干份滤液汇集同一容量瓶内，再分取适量体积进

行泡沫塑料分离－富集，将富集金的泡沫塑料灰化
后直接用王水复溶，ＦＡＡＳ测定。这种前处理方法
有效地解决了金分析测试中的多种难题，并使

ＦＡＡＳ法应用于高品位金矿石中金含量的测定成为
可能，同时减少了分析过程中产生的环境污染问题。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＷＦＸ－１２０Ｂ型原子吸收分光光度计（北京北分
瑞利分析仪器公司），采用氘灯、自吸效应双重背景

校正，仪器工作参数见表１。
１．２　标准溶液和主要试剂

金标准溶液：配制ρ（Ａｕ）＝１０μｇ／ｍＬ的金标准
溶液。
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表 １　仪器工作参数
Ｔａｂｌｅ１　Ｗｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 设定值 工作参数 设定值

波长 ２４２．８ｎｍ 燃气流量 ４５Ｌ／ｈ
灯电流 ５ｍＡ 积分方式 Ｒｅｐｅａｔｅｄｍｅａｎ
狭逢宽度 ０．４ｎｍ 积分时间 ３ｓ
燃烧器高度 ６ｍｍ 延迟时间 １０ｓ

２５０ｇ／Ｌ氯化铁溶液：称取 ２５０ｇ水合氯化铁
（ＦｅＣｌ３·６Ｈ２Ｏ）于４００ｍＬ烧杯中，加入２００ｍＬ浓
硝酸，用水稀释至１０００ｍＬ。
５０％王水：１００ｍＬ水中加入 ７５ｍＬ盐酸和

２５ｍＬ硝酸，充分混匀，现用现配。
１．３　泡沫塑料处理

将泡沫塑料制成２．０ｃｍ×２．０ｃｍ×２．０ｃｍ正
方体小块，置于蒸馏水中用力挤压赶尽气泡，使泡沫

塑料充分浸于蒸镏水中，并煮沸至少２ｈ，放置过夜
备用。

１．４　实验方法
称取２０．０ｇ试样置于瓷方舟中，放入高温炉，

微开炉门，由低温并于６５０～７００℃焙烧试样，保温
１．５ｈ。冷却后将试样扫入２５０ｍＬ三角瓶，用少量
水润湿，加５０％王水８０ｍＬ，在低温电热板上微沸
１ｈ后取下，趁热滴入１０滴１０ｇ／Ｌ聚环氧乙烷，摇
匀，待试样冷却后用快速定性过滤，滤液用５００ｍＬ
容量瓶承接（可根据样品含量选择不同规格的容量

瓶），并用５％王水洗涤三角瓶及残渣多次，直至残
渣中的黄色全部退去。将滤液用水定容至刻度，分

取５ｍＬ（可根据样品含量选择分取体积）清液于
２５０ｍＬ三角瓶，加入 ２ｍＬ２５０ｇ／Ｌ氯化铁溶液、
４０ｍＬ５０％王水，再加水至１５０ｍＬ，投入处理后的
泡沫塑料１～２块（可根据样品含量选择加入泡沫
量），塞上橡胶塞，于振荡器上室温振荡５０ｍｉｎ。取
出泡沫塑料用水洗净残渣和酸，放入１００ｍＬ瓷坩埚
中，在低温电热板上蒸干水分后，放入高温炉内灰

化，并在６５０～７００℃保温０．５ｈ（保证泡沫塑料灰化
完全）。取出冷却，加入３滴饱和 ＫＣｌ溶液使残渣
润湿，加入１０ｍＬ王水，置于水浴上蒸发至湿盐状，
用１０ｍＬ王水浸提，冷却后定容至５０ｍＬ容量瓶。
与标准曲线溶液一同用原子吸收光谱仪进行测定。

１．５　标准曲线
分别分取０．００、２．００、４．００、６．００、８．００、１０．００

ｍＬ的１０μｇ／ｍＬ金标准溶液于２５０ｍＬ三角瓶中，
加入２ｍＬ２５０ｇ／Ｌ氯化铁溶液、４０ｍＬ５０％的王水，

再加水至１５０ｍＬ，投入处理后的泡沫塑料１～２块，
塞上橡胶塞，于振荡器上室温振荡５０ｍｉｎ，后续操作
与样品一同进行。

２　结果与讨论
２．１　方法检出限

平行测定１２份空白实验溶液，Ａｕ的测试结果
分别为０．０８、０．０２、０．１２、０．０５、０．０３、０．０８、０．１０、
０．０６、０．０６、０．１２、０．０８、０．０３μｇ／ｇ，标准偏差为
０．０３４μｇ／ｇ，按 ３倍标准偏差计算方法检出限为
０．１０１μｇ／ｇ。
２．２　方法准确度

采用国家一级金矿石标准物质 ＧＢＷ ０７２９８、
ＧＢＷ０７８１０、ＧＢＷ ０７２９９、ＧＢＷ ０７８０１、ＧＢＷ ０７８０２
和ＧＢＷ０７８０３进行准确度试验，测定结果见表２，
测量值与标准值的相对误差小于 ２％，符合 ＤＺ／Ｔ
０１３０．３—２００６中结果相对误差ＹＢ要求。

表 ２　准确度试验
Ｔａｂｌｅ２　Ａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号

ｗ（Ａｕ）／（μｇ·ｇ－１）

标准值（不确定度） 测量值

相对误差

ＲＥ／％

ＧＢＷ０７２９８ ３２．３（１．４） ３２．６ ０．９３
ＧＢＷ０７８１０ ９２．０（２．０） ９２．５ ０．５４
ＧＢＷ０７２９９ ５３．０（２．４） ５２．８ ０．３８
ＧＢＷ０７８０１ ５７．２（０．９） ５７．８ １．０５
ＧＢＷ０７８０２ ３７．３（０．９） ３７．０ ０．８０

２．３　方法精密度
将国家一级金矿石标准物质 ＧＢＷ０７８１０和黑

龙江省某岩金矿石样品 Ａｕ－１分别进行 １１次测
定，计算方法精密度（ＲＳＤ），结果见表３，其计算结
果优于ＦＡＡＳ本身精密度。

表 ３　精密度试验
Ｔａｂｌｅ３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

样品编号
ｗ（Ａｕ）／（μｇ·ｇ－１）

分次测定值 测定平均值
ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０７８１０
９３．５ ９２．３ ９２．７ ９１．８
９２．８ ９１．３ ９２．８ ９１．５
９２．５ ９２．３ ９３．１　　　

９２．４ ０．７３

Ａｕ－１
５５６ ５３１ ５５０ ５４７
５５７ ５５０ ５３８ ５４５
５３７ ５４０ ５６１　　

５４７ １．７２

２．４　方法对比试验
将黑龙江省某岩金矿石样品 Ａｕ－１采用本方
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法进行测定后，样品副样由国内四家测试单位分别

采用氰醌容量法和火试金重量法进行分析比对，表

４结果表明，本法与多家实验室采用不同方法得出
的测试结果，误差均在允许范围内。

表 ４　分析方法对比试验
Ｔａｂｌｅ４　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＡｕｉｎｓａｍｐｌｅｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

测定方法

ｗ（Ａｕ）／（μｇ·ｇ－１）

分次测定值 平均值
标准

偏差

ＲＳＤ／％

本法 ５５０５５０５４０５３８５５６ ５４７ ７．５６ １．３８

武警黄金地质研究所

测试中心（氰醌容量法）
５６５５６１５５９５６９５５２ ５６１ ６．４２ １．１４

沈阳地质矿产研究所

测试中心（氰醌容量法）
５４４５４６５４４５３７５４０５４２５４２ ３．２５ ０．０１

北京矿冶研究总院

（火试金重量法）
５４４５４３５４６５５２５４９ ５４７ ３．７０ ０．６８

国家黄金管理局黄金

测试中心（火试金重量法）
５５５５５７５５７５５４５５６ ５５６ １．３０ ０．２３

３　结语
本文实现了ＦＡＡＳ法对高品位金矿石中金含量

的测定，使高品位金矿石样品的分析检测更加简单、

易于操作，拓宽了金矿石分析中取样代表性，将

ＦＡＡＳ法测定金的取样量 ２０．０ｇ扩展至 ２０．０～
１００．０ｇ，甚至针对５０．０～５５０．０μｇ／ｇ中高含量段的
金结果同样可靠。在操作过程中，分取适量体积

溶液，不仅降低了待测元素的浓度，与其共存的干扰

元素浓度也随之减少，再分离－富集时，既有利于提
高泡沫塑料对金的吸附率，又达到了将共存元素有

效分离的目的，消除了因干扰元素过多而对测定产

生的影响。另外，将富集金的泡沫塑料灰化后直接

用王水复溶，较通过硫脲解脱金的方法相比，减少了

解脱环节带来的影响。但就分析流程而言，样品处

理过程较为冗长。考虑共存干扰，能否将定容后的

溶液直接分取进行测定；应用 ＦＡＡＳ法测定高品位
金矿石中金可发挥的最大有效限度怎样，诸多问题

仍有待进一步深入研究。
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