
在自然界中，金主要以单质状态散布在岩石或砂

矿中，在地壳中的丰度为 5×10-9，含量低且分布不均

匀. 有关地质样品中金的分析测定方法研究一直是地

质分析专家和分析工作者关注的焦点. 近年来，随着

分析测试技术水平的提高和现代仪器设备的不断改

进和研发，地质样品中金的分析测试方法得到了不断

优化和完善. 在满足各类地质样品中金的测试要求同

时，提高了测试分析的准确度和精密度，简化了分析

流程，极大地提高了工作效率. 本研究查阅了近年来

有关金的分析测试方法研究文献［1-11］，对地质样品金

分析的样品加工及分解、分离富集、测定方法等方面

进行概述，并对笔者所在的实验测试中心做的相关测

定工作进行简单介绍.

1 样品加工及分解

样品的加工处理对金分析结果的准确性有很大

影响. 金在矿石中大多数以自然金或金属化合物状态

存在，嵌布极不均匀且富有延展性，因此给试样加工造

成困难. 普遍认为，应先判定样品中自然金粒度级别，

然后根据样品中自然金粒度大小不同而采取不同的试

样加工流程，最终细磨至-200 目（＜0.074 mm）. 在分析

过程中要考虑到样品的代表性.
由于地质样品中常伴有干扰元素，如汞、铊、砷、

碳、硫、有机质等影响样品分解、分离、富集，故一般金

样需要进行预处理. 目前，广泛应用焙烧法除去碳、硫、
砷、铊等大部分干扰元素，对含砷矿样应在 500℃以下

焙烧除砷后，再升温至 650～700 ℃焙烧除去碳、硫、等
元素，若直接高温焙烧会导致金的砷化物挥发. 焙烧法

不适用于含铅矿样除硫，对于含铁高的含硫矿样，由于

在焙烧过程中受热不均匀，易产生氧化铁烧结现象而

包裹部分金，难以用湿法分解完全而造成结果偏低. 对

于这些样品可采用湿法氧化除去碳、硫，如浓硝酸处理

法适用于含硫高的矿样除硫，特别适用于含铅矿样；硝

酸-氯酸钾处理法，在用浓硝酸除硫时，加入氯酸钾可
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增加溶剂的除硫效果；硫酸-硝酸-高氯酸处理法，在

加热条件下，硫酸和高氯酸的强氧化性（冒白烟），能很

好除去碳、硫及有机质.
经加工处理后的样品，以（1+1）王水加热分解是

当前金分析中应用最广泛的溶样方法. 为了提高溶样

速度减少污染，常采用王水密封，常压溶样；目前采用

的方法还有溴水-氯化钠分解法、氯化钠-盐酸-氯化

钠分解法、氯化钠-高锰酸钾-硝酸-氟化氢铵分解法等.

2 金的分离富集

金的分离富集可达到两个目的，即分离干扰元素

和降低检出限. 用于地质样品中金富集分离的方法很

多，常用的有火试金法、吸附法、溶剂萃取分离法等.
2.1 火试金法

火试金法是一种经典的分析方法，依据采用的捕

集剂不同可分为铅试金、锑试金、铋试金等. 火试金法

称样多，在大量试样富集分离微量贵金属方面具有独

特之处，但因该方法操作需要较多的经验，在高温冶炼

过程中产生有害物，已逐渐被其他方法所替代.
2.2 吸附法

根据吸附剂的不同，可分为活性炭吸附、泡沫塑料

吸附、巯基棉吸附、离子交换树脂吸附等. 活性炭和泡

沫塑料是金的良好吸附剂，因具有吸附容量大、富集率

高、分离杂质效果好、操作快速简便、测定范围广等优

点而广泛应用于地质样品中金的分离富集. 巯基棉以

及各种离子交换树脂（阴阳离子交换树脂、螯合树脂、
吸附树脂等）分离富集金各具特色，也常见报道，但总

体来说不如活性炭和泡沫塑料操作简易.
2.3 溶剂萃取分离法

萃取法是分离富集金的有效手段，金的萃取剂有

很多种，包括醇类、酮类、酯类、亚砜类、醚类、胺类、硫
化酰胺类、吡唑酮衍生物等. 萃取分离法包括有机萃取

分离法和反相色层萃取法. 目前，溶剂萃取在地质金分

析研究中也有报道，但应用并不广泛.

3 金的测定方法

3.1 滴定法

在金的滴定分析方法中，应用最广泛的是碘量法

和氢醌滴定法. 碘量法滴定反应快，终点变化明显，但

测定金选择性差，需加入掩蔽剂，适合于高含量金矿石

的分析和选矿中金的测定. 氢醌滴定法选择性较好，易

于操作，但对于滴定高含量金，滴定时间较长. 20 世纪

90 年代以来，广大分析测试工作者结合自己的工作，

对滴定法存在的问题进行研究和探讨，在碘量法和氢

醌滴定法的改进与完善方面做了大量的工作，但因该

方法全部为手工操作，劳动强度大，流程长，主要用于

中小型实验室.
3.2 光度法

光度法是测定金的主要方法，由于新的高灵敏度、
高选择性显色剂的研制，该方法的应用越来越广泛. 硫

代米蚩酮（TMK）是光度法测定金中应用最广、灵敏度

较高的显色剂，其同系物金试剂在测定灵敏度、与金形

成络合物的稳定性和抗氧化能力等方面较 TMK 显示

了更大的优越性，亦被广泛使用. 碱性染料，如孔雀绿、
罗丹明类、结晶紫等传统显色剂虽不及 TMK 和金试剂

应用普遍，但亦常见报道. 其他光度法如催化光度法、
新试剂光度法、荧光光度法等在地质样品金分析中应

用较少. 目前在地质普查找矿工作中金的野外现场快

速分析多用此法.
3.3 发射光谱法

金的发射光谱法按其进样方式分为直接光谱法、
火试金光谱法和化学光谱法. 由于金在自然界存在的

分散、稀少且不均匀，直接光谱法达不到矿样分析的要

求,通常采用化学光谱法和火试金光谱法进行测定，尤

其是化学光谱法测定化探样品中的金应用非常广泛.
化学光谱法是基于先用化学法处理试样, 采用适宜的

富集分离法将金富集分离，然后采用发射光谱法和电

感耦合等离子体发射光谱法（ICP-AES）进行测定. 由

于对矿样中的金进行了富集分离, 提高了方法的灵敏

度、选择性和准确度，发射光谱法是测定化探样品中痕

量金的主要方法.
3.4 原子吸收光谱法

原子吸收光谱法是国内现阶段测定金应用最多的

一种方法. 因测试方法简便快速、结果准确可靠而被广

泛应用于地质样品中金的测定. 对于微量金通常采用

火焰原子吸收光谱法，而对于化探样品中的痕量金要

采用石墨炉原子吸收光谱法才能满足分析测定的要

求. 采用原子吸收光谱法测定金必须将样品进行化学

处理，经富集分离后才能测定. 根据金的含量选择必要

的分离富集或稀释方法，以满足仪器测定的要求. 由于

富集分离方法及测定方法等的差异，检出限差异较大：

火焰法检出限可低至 0.0x×10-6，石墨炉法检出限可低

至 0.0x×10-9. 目前泡沫塑料吸附富集-石墨炉原子吸

收光谱法以测定限低、精度高、分析速度快等特点已广

泛用于各类地质样品中痕量金的测定.
3.5 电感耦合等离子体质谱法
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表 1 GFAAS 和 ICP-MS 两种方法测试结果比较
Table 1 Comparison between the test results of GFAAS and

ICP-MS

测定方法 检出限/10-9 标准曲线线性
范围/（ng/mL）

准确度和
精密度/%

测定时间

GFAAS 0.10 0.20～50 RSD＜6 一个样品 2 min

ICP-MS 0.09 0.18～300 RSD＜4 一个样品 25 s

随着分析测试技术与仪器的发展和进步，新仪器

新方法逐渐被应用于金的分析测定. 电感耦合等离子

体质谱法（简称 ICP-MS 法）因具有分析速度快、检出

限低、重复性好等特点已被越来越多的测试工作者应

用于痕量金的测定. 关于 ICP-MS 法测定金元素，国外

在 20 世纪 80 年代后期就有报道，中国直到上世纪 90
年代中期才开始研究. 近年来有关 ICP-MS 法测定地

质样品中金的文献屡见报道，尤其在大批量地质化探

样品中痕量金的测定方面显示其独特的优势. 在地勘

部门部分实验室已采用此方法测金.
3.6 其他方法

火试金质量法对较高含量金测定准确度较好，在

冶金部门应用较多；电化学分析法测定金的研究不多，

主要有示波极谱法、溶出伏安法、选择电极法、库仑法

等；中子活化法是测金的灵敏方法，可测定化探样品中

的痕量金. 目前，应用这些方法测定地质样品中金的报

道不多.

4 实验测试中心相关工作

笔者所在的实验测试中心在地质样品中金的测定

方面做了大量的工作，对于高含量金的测定主要采用

火试金法分离富集，火焰原子吸收法或重量法测定. 低

含量金采用泡沫塑料吸附、硫脲溶液解脱后用石墨炉

原子吸收光谱法（GFAAS）或电感耦合等离子体质谱

（ICP-MS） 法测定. 对 GFAAS 法和 ICP-MS 法测定化

探样品中痕量金方面做了大量的比较研究工作［12］，将

样品经高温灼烧，王水（1+1）分解后，用泡沫塑料吸附

富集样品中痕量金，以硫脲溶液解脱后，分别用

GFAAS 和 ICP-MS 两种方法进行比较测定.
4.1 仪器工作条件

石墨炉原子吸收光谱仪（GFAAS）工作条件：波长

242.8 nm，灯电流 5 mA，光谱通带宽度 0.8 nm，自动进

样体积 20 μL，基体改进剂抗坏血酸的体积 5 μL.
电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）工作条件：射

频功率 1350 W，冷却气流量（Ar）13 L/min，辅助气流

量（Ar）0.7 L/min，雾化器流量（Ar）0.86 L/min，采样锥

孔径 1.0 mm ，截取锥孔径 0.7 mm，测量方式为跳峰，

进样泵速 40 rpm.

4.2 测试结果

通过大量实验测试对两种方法的检出限、标准曲

线线性范围、准确度和精密度、测定样品所需时间等方

面进行比较，结论如表 1 所示.

结果表明，两种方法的检出限、准确度和精密度均

能满足质量控制要求，相对于石墨炉原子吸收光谱法，

ICP-MS 法的校准曲线线性范围更宽，重现性更好，尤

其大大缩短了样品的测定时间，提高了工作效率，更适

合地质调查项目中大批量化探样品的分析测定.
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