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氰化液中 !"的现场测定

薛 光，刘玖芬，刘自娟

（武警黄金第七支队，山东 烟台 !(#""%）

摘要：已往测定氰化液中 78的方法只适用于化学成分简单的样品，对于成分较复杂，尤其是
95，:;，<6浓度较高的氰化液，其测定 78的重现性较差。现场测定氰化液中 78的方法是基于
采用 =3*$ > =!*!（过氧化氢）破坏氰化液中的［93］?，在 %"@ =3*$ 介质中以 99A富集分离

78。吸附在 99A上的 78经灰化法解脱后在 B=值为 $2$的 9=$9**=（乙酸）’9=$9**3C（乙酸

钠）缓冲溶液中，以 75试剂液珠萃取比色法进行测定。选择一个已知含量的氰化液进行 %"次测
定，方法的测定下限为 "2%"8DE+，!"#为 F2G@，分析结果能满足选冶生产工艺的需要。
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随着国内外黄金选冶生产工艺的进展，

急需拟定一个操作简单适用于现场测定氰化

液中 78的方法，但有关分析方法甚少。文
献［%］叙述了测定氰化液的方法：将氰化
液经 =!H*# 预处理，在 9=$9**=（乙酸）’

9=$9**3C（乙酸钠）介质中采用 IJK水相

直接显色进行光度测定。该方法适用于化学

成分简单的氰化液中 78的测定，但对于化
学成分较复杂，尤其是 95，:;，<6浓度较
高的氰化液，其测定 78的重现性较差，为
此必须进行富集分离。笔者拟定了一个方

法：基于采用 =3*$ > =!*!（过氧化氢）破

坏氰化液中的［93］?，在 %"@ =3*$ 介质

中，用 99A棉吸附富集分离 78，经灰化解
脱后在 B=值为 $2$ 9=$9**=’9=$9**3C缓

冲溶液中采用 75试剂’IL:液珠萃取比色法
进行测定，不但操作简单，且选择性和准确

度较好，适用于较复杂氰化液中 78的现场
测定，并且能满足选冶生产工艺的需要。

% 试验部分

#$# 主要试剂
所需主要试剂有以下几种。78 标准溶

液：按常规方法配制，其浓度分别为 %""，
%""8DE+（%"@ =3*$ 介质）；混合显色剂：

称取 "2"F 8 75 试剂，用 F E+ 9=$9*9=$

（丙酮）溶解后转入 %"" E+棕色容量瓶中，
加入 $" E+ 9%!=!M *#［磷酸三丁酯（IL:）］，
然后用无水 9!=F*=（乙醇）稀释至刻度，
摇匀；9=$9**=’9=$9**3C 缓冲溶液：B=
$2$，于 M"" E+ 冰 9=$9**= 中加入结晶

9=$9**3C %F" 8，溶解后用水稀释至 % +；
掩蔽剂溶液：!@ -,I7 > !@ 3CN > !@
9(=%M3$*M（柠檬酸铵）；%"@的 3C!H*$（亚

硫酸钠）溶液；"2%@洗洁精溶液。黄原酯
棉的制备（简称 99A）见文献［!］。
#$% 分析程序
吸取氰化液 % O F E+（视 78 含量而定）
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于 !"" #$ 烧杯中，加入 !%" #$ &’()，

"%*+ #$ &*(* 于电炉上加热并蒸发至干，取

下稍冷。再加入 "%+ #$ &’()，"%*+ #$

&*(* 继续加热蒸干，取下稍冷。再加入

"%, #$ &’()（! - !），!%. #$ &*(，加热溶
解残渣，取下冷却，投入 "%* / 001 吸附
剂，搅拌吸附 !" #23，放置 + #23，然后用
水冲洗至干净，挤干，放入 *" #$ 瓷坩埚
中，置于电炉上灰化，灼烧至无碳质存在。

稍冷后加入 !" 滴 &’()（! - !），溶解残渣

并加热蒸干，加入 ) 滴 !"4 ’5*6()，再次

蒸干。取下稍冷后加入 )滴缓冲溶液，)滴
掩蔽剂溶液，摇匀。再加入 + 滴混合显色
剂，)滴水，!滴 "%!4洗洁精，液珠形成，
放置 + #23，与标准系列色阶进行目视比色
测定。

* 结果与讨论

!"# 氰化液的预处理
氰化液中含有大量的［0’］7，它的存

在影响 8/的富集、分离和液珠萃取比色测
定。文献［!］采用 &*6(, 预处理方法除去

［0’］7，需要在高温条件下操作，且产生大
量 6(*，影响操作者身体健康。试验表明，

采用 &’() - &*(* 预处理可有效地除去

［0’］7，且形成的 8/’() 易溶于水并与 001
富集分离 8/的介质相一致，能简化操作程
序。对于 + #$ 氰化液只要加入 !%+ #$
&’()，"%+ #$ &*(* 即可将氰化液中的

［0’］7除去。为保证处理完全，可分 *次进
行预处理。

!"! 黄原酯棉富集分离 $%
黄原酯棉是富集分离 8/ 的良好吸附

剂［*］。试验表明，在 * #$ !"4 &’() 中，

对于 )"!/ 8/加入 "%* / 001吸附剂，搅拌
吸附 + #23，吸附率可达 994以上。在该条
件下部分 0:，;<，=>，?3 等金属离子也被

吸附，可采用 *4 @AB8 - *4 ’5; - *4
0.&!C’)(C 掩敝剂洗涤 001两次即可除去。
吸附在 001上的 8/采用灰化法进行解

脱，灰化后的银渣加入 "%+ #$ &’() 加热溶

解，为消除 &’() 对液珠萃取比色测定 8/
的干扰，可加入 ’5*6() 进行破坏。试验表

明将溶液加热蒸干后加入 ) 滴 !"4 ’5*6()

可将残留的 &’() 除去。

!"& $’试剂液珠萃取比色测定 $%
试验表明，在 0&)0((&D0&)0((’5 和

&)=(,D’5&*=(,（磷酸二氢钠）介质中，8/
与 8:试剂形成的红色配合物均可被 BE=的
液珠萃取，二者相比在 0&)0((&介质中灵
敏度较高。为此选用 )"!/银，在 0&)0((&
介质中试验（表 !）。

表 # 液珠萃取比色酸度试验

F& 液珠的颜色

*%+ 红

)%) 深 红

,%+ 深 红

+%" 红

+%+ 浅 红

在 F& )%) G ,%+ 的 0&)0((&介质中形
成的液珠颜色最深，灵敏度最高，故选用

F&为 )%) 的 0&)0((&介质进行比色测定。
在该介质中，选用 )"!/银试验液珠萃取比
色测定的试剂用量，结果见表 *。
在试验条件下加入)滴!"4 ’5* 6()可

表 ! 试剂用量与液珠颜色对比

用量H滴
液 珠 颜 色

!"4 ’5*6() 混合显色剂!）

" 浅红

! 浅 红 微 红

* 红 浅 红

) 深 红 红

, 深 红 深 红

+ 深 红 深 红

. 深 红

!）为控制液珠的大小，不足 .滴的应补加不含 8:试剂

的 BE=D0*&+(&溶液。

"C *"",年黄 金 地 质

万方数据

http://bbs.3s001.com
http://bbs.3s001.com
http://bbs.3s001.com
http://bbs.3s001.com
http://bbs.3s001.com
http://bbs.3s001.com


将残留的 !"#
$ 除去，形成的液珠颜色最深，

大于 $滴液珠的颜色无变化，故加入 $滴为
宜。对于 $%!& 银，加入混合显色剂 ’ 滴，
形成的液珠颜色最深，大于此量液珠颜色无

变化，因此加入 (滴为宜。试验表明，加入
掩敝剂是为了消除少量 )*，+,，-.等元素
的干扰，其用量对液珠的颜色无大影响，故

加入 $滴为宜。加入 %/01洗洁精的目的是
为了使形成的红色液珠迅速凝聚，同时也提

高了显色的灵敏度，因此加入 0滴足够。
!"# 标准系列色阶的制备
氰化液中 2& 的含量变化较大（%/ ! 3

! 0%!&45），为此应制备高低 6组标准系列色
阶。低含量标准色阶：%，%/(，0/%，6/%，
’/%，7/% !& 银；高含量： %， (/%， 8/(，
0%/%，0(/%，6%/%，6(/%，$%/%!&银。试验
表明，对于低含量标准色阶加入 %/%(1 2*
试剂混合显色剂 6滴，对于高含量标准色阶
加入混合显色剂 (滴，制备的标准系列色阶
颜色变化明显，肉眼可清晰辨认。

$ 样品分析

选择一个已知含量的氰化液，采用拟定

的方法进行 0%次测定的结果 "#$ 为 (/91。
按照拟定的分析程序测定氰化液中的

2&，分析结果见表 $。

表 $ 样品分析结果 :&45

氰化液编号 原子吸收法 本方法 偏 差

0 ’/9% (/%% %/6%
6 8/;% 8/(% # %/’%
$ ’/0% $/(% # %/7%
’ %/’8 %/(% # %/%$

从表 $可以看出，该方法测定结果可满
足黄金（银）生产工艺要求。
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（%& /8 ’&() ’*&(&+,-.( /.012 &3 45/6，7.!1., 67’%%0，#8.!)&!+，48,!.）

/6+*742*：JKH LMN :HOKLNP OL OHPO OKH 2& F. QRD.FQ GM*FN L.MR GFO GLS OKH PD:TMHP OKDO KDUH PF:TMH QKH:F?
QDM QL:TLPFOFL.，GLS OKH QL:TMFQDOHN QRD.FQ GM*FN HPTHQFDMMR KDUH KF&K QL.QH.OSDOFL. LG )*，+,，D.N -.，
OKH SHQ*SSH.QH LG OKH SHP*MO FP P:DMM < VFHMN OHPO LG OKH 2& F. QRD.FQ GM*FN FP ,DPHN L. S*F. OKH［)!］# F.
OKH QRD.FQ GM*FN ,R W!"$ X W6"6 D.N H.SFQK D.N PHTDSDOH 2& ,R ))@ F. 0%1 W!"$ :HNF*:< 2& F. OKH
))@ NFPH:,DSSDPPHN ,R DPKF.& F. OKH )W$)""W（DQHOFQ DQFN）?)W$)""!D（DQHOFQ .DOSF*:）,*GGHSF.&
GM*FN OKDO TW FP $/$，D.N OHPOHN ,R 2* SHD&H.O ,R HYQHSTO QLMLSF:HOSR < )KLLPH D QRD.FQ GM*FN OKDO QL.OH.O
FP Z.L[. OL OHPO 0% OF:HP，OKH ML[HS MF:FO LG OKH :HOKLN FP %/0!&4:5 D.N "#$ FP (/91 < OKH OHPO SHP*MO
QL*MN :HHO OKH .HHN LG OKH QL.QH.OSDOFL. D.N P:HMO <
8’3 9,7)+：VFHMN OHPO LG OKH 2&；QRD.FQ GM*FN；QLMLSF:HOSR
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