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泡塑吸附一电感耦合等离子体发射光谱法测定矿石中的金

谈建安，黑文龙，黄兴华，陈月源
(国土资源部兰州矿产资源监督检测中心，甘肃兰州730050)

摘要：试样在650 oC烧制、王水溶解、泡塑振荡吸附、硫脲解脱，用电感耦合等离子体发射光谱法测定矿石中

的金量，克服了原子吸收光谱法对低含量金测定稳定性和精密度差、对高含量金测定分取误差大和返工率高

等不足，缩短了分析时间。方法经国家一级标准物质分析验证，结果与标准值相符。对二级标准物质测定的

方法精密度(RSD，n=12)为6．45％。方法检出限为0．138∥g，线性范围宽，适用于矿石中0．2∥g以上
金的测定。
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Determination of Gold in Ores by Inductively Coupled Plasma-Atomic

Emission Spectrometry with Plastic Foam Absorption

TAN Jian一口n，HEI Wen—long，HUANG Xing—hua，CHEN Yue-yuan

(Lanzhou Testing and Quality Supervision Center for Geological and Mineral Products，

The Ministry of Land and Resources，Lanzhou 730050，China)

Abstact：Ore sample，pretreated at 650。C，was decomposed with aqua regia．Au in the sample solution Was then

pre—concentrated by adsorbing with polyurethane foam plastic and released with thiourea solution and determined by

inductively coupled plasma—atomic emission spectrometry．The detection limit of the method for Au Was 0．138

¨e,／g．The method has been applied to determination of Au in National Standard Reference materials and the

results ale in agreement with certified values with precision of 6．45％RSD(n=12)．The method provides the

advantages of higher stability，higher accuracy and more efficiency compared with atomic absorption spectrometry

(AAS)．

Key words：inductively coupled plasma-atomic emission spectrometry；aqua regia dissolution；plastic foam

absorption；thiourea ehtion；gold；Ore

矿石中金的测定方法有经典的火试金法、容量

法、原子吸收光谱法等。原子吸收光谱法为地质找

矿发挥了非常重要的作用；但对于大量的不同含量

金的样品，上机时间长，受火焰变化仪器的稳定性

变差，精密度不是很高，尤其是对超低含量金的测

定存在稳定性和精密度差等缺点；对高含量和含量

变化范围大的金的测试，需要分取样品，存在分取

误差大、返工率高的缺点，影响分析速度和报告的

及时率。因此，建立一种快速、简单、适用性强的测

试方法显得非常必要。
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电感耦合等离子体发射光谱法(ICP—AES)在

国内外已迅速发展为一种极为普遍、适用范围广的

常规分析方法，并已广泛应用于各行业的多种样

品、70多种元素的测定。ICP—AES技术在地质实

验测试领域的广泛应用，显示了较强的竞争力，为

地质样品的检测提供了便利，取得了大量成果。

ICP—AES具备的检出限低、精密度高、动态线性范

围宽、干扰小和多元素同时测定的优点，为本文进

一步探索金的测试方法提供了新的思路。

本文在总结原子吸收光谱和发射光谱测定金

的方法和文献成果¨。121的基础上，建立了泡塑吸

附和硫脲解脱的样品处理技术，用ICP—AES法测

定矿石中的金量。经国家标准物质验证，方法流程

短、操作简单、速度快、准确度和精密度高，适用于

各类矿石中不同金量的测定，为野外地质找矿工作

赢得了宝贵的时间。

1实验部分
1．1仪器及工作参数

Optima 4300 DV电感耦合等离子体光谱仪

(美国PerkinElmer公司)，其工作参数见表l。

艾柯KL—UP—III一20型实验室专用超纯水器，

SP 100×1130型颚式破碎机(武汉探矿机械厂)，

101—50型电热鼓风恒温干燥箱(杭州蓝天化验仪器

厂)，振荡器，208326A型密封式球磨机(澳大利亚)。

表1仪器[作参数

Table 1 Operating conditions of the instrument

项目 工作参数 项目 工作参数

Au的测定波长 242．795 nm 测萤方式 水平

高频功率 l 250W 蠕动泵泵速 1．5 ralJmin

等离子气(Ar)流量 15．0 L／rain 溶液提升量 1．5 mL／min

雾化气(Ar)流量0．65 L／min 积分时间 自动1～10 s

辅助气(Ar)流量0．30 L／min

1．2标准溶液和主要试剂

金标准储备溶液(0．1 g／L)。

金标准溶液(10．0 mg／L，5．0 mg／L)。

硫脲溶液(10 g／L)。

泡沫塑料：聚氨脂型或聚醚型，使用前剪去边

皮后制成3 cm x 1．5 cm×1．5 cm小块，每小块质

量约0．30 g，用妒=5％(体积分数，下同)的王水浸

泡2 h以上，沥干备用。

实验用水为蒸馏水或离子交换水。
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1．3实验方法

准确称取在105 oC烘干的试样20．0 g，置于方

瓷舟中，于马弗炉中从低温升至650℃焙烧2 h，冷

却后移入250 mL锥形瓶中，加少量水润湿试样，加

50％的王水40 mL，在电热板上加热微沸约1 h。

加水约60 mL(控制酸度在10％，20％)，冷却至

室温后放入一块泡塑，在振荡器上振荡40 min。取

出泡塑用水洗去残渣及酸，挤千水分，置于20 mL

比色管中，用滴定管加入10 g／L硫脲溶液20 mL，

盖上塞子，置于沸水浴中加热20 min，挤出泡塑冷

却备用。随同试样进行空白试验。

在优化的仪器试验条件下，按照仪器工作条件

调节仪器，随同标准系列测定。

2结果与讨论
2．1仪器工作参数选择

采用5．0 mg／L的Au标准溶液试验了仪器的

雾化气流速、高频强度对测定谱线(Au 242．795

am)信号强度的影响，图l和图2结果表明，雾化

气流量在0．55～0．65 L／min，高频功率在l 250～

1 350 W，信号强度较好。本文选择仪器的最佳工

作参数见表l，在Au波长242．795 nm处进行

测定。
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图1雾化气流量对金测定的影响

Fig．1 Effect of flow rate of atomizafing gas on Au determination
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高频功率P／W

图2高频功率对金测定的影响

Fig．2 Effect of hish frequency power on Au determination
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2．2基体的影响和消除

试样经本方法处理后，基体较为简单，而且标准

系列与样品溶液基体一致，从而消除了基体的影响。

2．3共存元素的干扰和消除

试样经泡塑振荡吸附后，共存元素较少，而且

含量很低，不影响Au的测定。

2．4线性范围和泡塑吸附试验

将10．0 mg／L Au标准溶液依次置于10支

25 mL刻度比色管内，用10 g／L硫脲溶液定容至

20 mL，摇匀后配制成0．0、2．5、5．0、7．5、10．0、

12．5、15．O、20．0、50．0、100．0 mg／L的Au标准溶

液系列(可根据样品中Au的含量调节标准溶液的

最高浓度)。在优化的仪器工作条件下，采集Au

标准溶液系列，仪器自动绘制标准曲线，线性方程

为Y=0．0002x一0．0917，Au的质量浓度在100 g／t

内线性关系良好，相关系数为0．9995。

文献[6]研究了泡塑在王水介质中对Au的吸

附，指出泡塑质量为0．2～O．3 g，吸附体积为80～
120 mL，在10％左右的王水介质吸附3 h，Au的吸附

率为97％±2％。文献[9]研究了聚氨酯泡塑对不同

价态Au的吸附行为，加标回收试验Au(Ⅲ)、Au(I)、

Au(0)的回收率分别为98．5％,98．8％和104％。

参考文献[6，9]，依据本方法进行吸附试验，

Au量为50 lag、100 lag、150 lag、200 lag、250 lag、

300 lag、400 lag、500 lag、1000 lag、2000 lag，泡塑吸

附、硫脲解脱率依次为118％、96．0％、108％、

104％、98．0％、106％、95．0％、106％、93．8％、

80．3％；Au量大于1000 lag时，吸附解脱率明显降

低。因此Au量在0～1 000 lag时，用10 g／L硫脲

溶液稀释标准系列是适宜的。

2．5检出限

取样品空白进行12次平行测定，结果为0．14、

0．08、0．20、0．07、0．09、0．10、0．15、0．08、0．13、

0．08、0．18、0．06斗g／g，标准偏差为0．046∥g。
按3倍标准偏差计算方法检出限为0．138∥g。
2．6准确度和精密度

用国家一级标准物质GBW 07206(Au含量标

准值19．4 pg／g)、GBW 07204(Au含量标准值

7．16 las／g)进行方法准确度试验，Au的测定值分

别为18．5“g／g和6．64彬g，本法测定值与标准
值相对误差<10％。

用室内二级标准物质32—11(Au含量推荐值

3．26斗g／g)进行方法精密度试验，测定结果见

表2，平均值与推荐值的相对误差<4％，符合《地

质矿产实验室测试质量管理规范》m1的要求。

表2精密度试验

Table 2 Precision test of the method

2．7方法对照

选用不同的金矿石标准物质和样品进行试验，

分别采用本法(ICP—AES)、原子吸收光谱法

(AAS)进行测定，表3结果表明，本法测定结果与

AAS法和标准值或参考值比较，无显著差异。

表3方法对照

Table 3 Comparison of analyical results of Au in sold ores

by this method and AAS

①表中带·结果为2007年能力验证样品的中位值。

3质量控制

金矿地质样品制备过程中，粒度和质量是保证

样品代表性的关键，在此基础上，把握好样品缩分、

细碎工艺两个环节，即可获得较为理想的分析

样品¨⋯。

将样品风干或低于60℃烘干，在颚式破碎机

上碎至<2 mm，视样品质量进行缩分，将缩分后的

样品装入密封式球磨机，一般磨制6 rain就能达到

74 lam(通过检查粒度确定磨制时间)。

地质项目送来的化学样品Au品位变化大，用

AAS法在不分取溶液测定时，只能测定0．名一15
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斗g／g的Au，Au量超过15¨g／g的样品需要分取溶

液进行测定，影响分析速度。而采用ICP—AES法

测定因线性范围宽，Au量在50斗g／g以下的样品

不需要分取溶液，从而加快了分析速度。

标准曲线建好后，先测定样品空白、二级标准

样品(32一11)，然后测定样品；测定25个样品用

二级标准样品(32—11)进行监测控制，如果测定

结果相对误差在±10％内变化，继续测定；反之，检

查工作参数，重新建立标准曲线，重复上述操作步

骤，并反向重复测定进行结果验证。

4结语

(1)对于硫化矿等原生矿石样品，必须将样品

在400℃保温30 min，烧样过程微启炉门，充分灼

烧，否则结果偏低。

(2)方法适合用于批量样品中金的测定，标准

曲线线性范围宽，减少分取量。方法快速、经济。

(3)地质项目样品中金品位一般在0—15 w．／g，

采用此方法可及时为野外项目分队提供可靠的分析

数据，从而为野外地质找矿工作赢得宝贵时间。

(4)金量大于50∥g的样品建议采用分取
溶液的方法进行处理。

(5)建议标准系列采用与样品吸附解脱相同

的条件，建立标准曲线。
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