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痕量金及金矿石标准物质复制

杨榕１，尹伟刚２，张菊霞２，潘含江１

（１．中国地质科学院地球物理地球化学勘查研究所，河北 廊坊 ０６５０００；
２．河北地质职工大学，河北 石家庄 ０５００００）

摘要：１９８６年至２００７年期间，中国先后研制了适用于区域地球化学调查、矿产勘查与评价、采矿与选冶等不
同工作需求的背景、异常、中等、高含量以及矿化、边界品位、精矿等不同品级的痕量金和矿石金系列标准物

质。经过多年使用尤其是近年来使用量的递增，这些标准物质中多数样品已经或已近耗尽，急需研制替代的

标准物质。２０１６—２０１８年，本文严格按照国家一级标准物质研制的相关规范，开展了 ７个痕量金
（ＧＢＷ０７８０５、ＧＢＷ０７８０６、ＧＢＷ０７２４３～ＧＢＷ０７２４７）和３个矿石金［ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２、ＧＢＷ０７８０７、ＧＢＷ０７２９９］
地球化学标准物质的复制工作。在全国范围内选采了矿床和介质类型具有代表性的候选物，经粗碎、烘干、

组合配置、细碎、过筛、混匀等步骤制备而成。经粒度检查，样品粒径达到０．７４μｍ的累计含量达到９９％以
上，符合规范要求。本系列标准物质采用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）、火焰原子吸收光谱法
（ＦＡＡＳ）及石墨炉原子吸收光谱法（ＧＦＡＡＳ）等经典可靠的分析方法测定金含量，每个样品随机抽取２５瓶子
样进行均匀性检验测试，相对标准偏差（ＲＳＤ）均都小于１０％，方差检验的Ｆ值均小于单尾临界值 Ｆ０．０５（２４，２５）
＝１．９８，表明样品均匀性良好。在一年的考察期内，定值成分未发现统计学意义上的明显变化，证明样品的
稳定性良好。由中国５家具有金测试经验、技术力量强的实验室，采用经典可靠的多种测试方法共提供了
２９２组分析数据完成定值测试。原始数据经统计检验并剔除可疑值后符合正态分布，以算术平均值作为标
准值，并按照最新规范详细评定了不确定度。复制的标准物质量值准确可靠，不确定度合理。与原批次相

比，两个批次的认定值基本一致，定值数据的标准偏差呈缩小趋势，符合标准物质复制的要求。本系列金标

准物质含量范围广，适用于不同含量级次的量值比对和分析监控，可以满足地质矿产研究、区域地球化学调

查、金矿勘查与评价的需要。

关键词：标准物质；痕量金；金矿石；复制；电感耦合等离子体质谱法；原子吸收光谱法

要点：

（１）复制７个痕量金及３个矿石金地球化学标准物质，定值成分的 ＲＳＤ均小于６％，标准值及不确定度
良好。

（２）标准值的不确定度由均匀性、稳定性和定值三部分引起的不确定度合成。
（３）该系列金标准物质定值数据的标准偏差小于原批次的标准偏差，定值水平优于原批次，符合标准物质复

制的要求。

（４）该系列金标准物质含量范围广（０．８７ｎｇ／ｇ～５１．８μｇ／ｇ），可有效监控金矿勘探开发各阶段样品分析全过程。
中图分类号：ＴＱ４２１．３１；Ｏ６１４．１２３ 文献标识码：Ａ
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自２０世纪８０年代初以来，金的地球化学分析
方法取得了迅速发展，依金找金成为常规化探方法，

并在中国全国范围内展开，化探成为找金的重要手

段。金矿勘探工作中不仅要发现异常，还要确定地

球化学背景值，因此采用地球化学标准样品对分析

质量统一监控尤为重要。应用金地球化学标准物质

可以监控和改善分析数据质量，有效消除不同单位、

不同时间的样品分析误差，实现不同批次数据的比

对和合拼成图，显著提升金区域化探工作的质量。

同时，金地球化学标准物质的成功研制也为研究解

决地球化学勘查面临的“粒金”效应和取样代表性

问题［１－２］、提高分析测试结果的重现性提供了重要

技术支撑。

中国金矿石标准物质的研制始于２０世纪８０年
代初期，先后分别由桂林矿产地质研究院研制了

７个矿石中金银标准物质和中国地质科学院郑州矿
产综合研究所研制了３个金地质标准物质，这些多
为金矿石标准物质，缺乏适用于化探的地壳丰度或

地球化学背景含量级次的金标准物质［３］。为适应

金矿化探和金矿地质工作的需要，１９８６—２００７年，
中国地质科学院地球物理地球化学勘查研究所（简

称“物化探所”）共研制了１８个国家级金地球化学
标准物质，具体包括痕量金标准物质９个（含量０．５
～１００ｎｇ／ｇ）、矿石金标准物质９个（品位０．３～９２．０
μｇ／ｇ）。这些标准物质广泛应用于区域化探全国扫
面、多目标地球化学调查和全国金矿勘查与评价样

品测试，为量值比对、仪器校准和质量监控发挥了重

要作用［４－５］。由于实际用量较大，制备量较少，大部

分样品已近耗尽，急需研制代替的标准物质。基于

此，２０１６—２０１８年物化探所严格按照国家一级标准
物质研制的相关规范，开 展 了 ７个 痕 量 金
（ＧＢＷ０７８０５、ＧＢＷ０７８０６、ＧＢＷ０７２４３～ＧＢＷ０７２４７）
和 ３个矿石金 ［ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２、ＧＢＷ０７８０７、
ＧＢＷ０７２９９］地球化学标准物质的复制工作。本文
阐述了该系列标准物质的复制过程。

１　候选物采集与加工制备
１．１　样品采集

已有金地球化学标准物质含量范围较宽，包括

背景、异常、中等、高等含量和矿化、边界品位及精矿

等不同品级的痕量金和矿石金，适用于区域地球化

学调查、矿产勘查与评价、采矿与选冶等多领域对金

标准物质的需求。由于粒金效应，多数含量级次的

样品很难从自然界中直接获得［６－８］。为使复制的样

品含量尽可能与原批次含量一致，本次主要以采集

呈均匀体的基体样品与已有金标准物质组合的方式

进行加工制备。

痕量金标准物质主要应用于区域地球化学调查

和金矿地球化学勘查，样品以土壤和水系沉积物为

主，以微细粒金状态存在，而矿石金标准物质主要应

用于金矿石及其围岩、异常高值区化探样品的分析

测试。因此，痕量金系列标准物质的基质采用黄土

和坡积物，矿石金的基质采用花岗岩风化物和坡积

土［９－１１］。经研究部署，本次复制的金地球化学系列

标准物质共采集了３个基体样品和１个矿石样品，
总质量约４７０００ｋｇ。其中，黄土和坡积物均采自河
北蓟县；花岗岩风化物采自山东平度市毛家瞳村西

南山坡废弃采石场边，样品为基岩风化残坡积土，呈

灰黄色，成土作用差砂质土，粒度较粗。基岩为玲珑

超单元花岗岩体，风化严重。金矿石候选物采自辽

宁建昌，矿床属破碎蚀变岩型金矿床，矿体产出在近

东西向低序次压扭性内的破碎蚀变岩中，矿体均呈

脉状、似脉状、透镜状产出，赋存于压扭性蚀变破碎

带中，主要蚀变有硅化、钾化、黄铁矿化、青磐岩化及

碳酸盐化。矿石中金赋存在黄铁矿、石英及其他金

属硫化物等载体矿物中。

１．２　样品加工
将采集的黄土、坡积物、花岗岩风化物３个基体

样品晾晒，过 ２０目（１ｍｍ）筛，１１０℃烘 ２４ｈ，球磨
５０～２００ｈ，粉碎至２００目（７４μｍ）。采集的建昌金矿
样品用颚式破碎机粉碎至 ５目（３．２ｍｍ）以下，
１１０℃烘２４ｈ，球磨 ３０ｈ过 ２０目（１ｍｍ）筛，再球磨
６０～８０ｈ，粉碎至２００目（７４μｍ）。本次共复制１０个
痕量金及３个矿石金标准物质，样品编号及预设含
量制备方案见表１。取已知含量的金标准物质样品
与基体样品用重量法进行组合配制，两者含量差异

大时，进行逐级稀释混匀、加工、磨细、混匀［１２］。样

品加工流程如图１所示。
样品制备完成后，采用 ＢＴ－９０００Ｓ型激光粒度

仪测定粒级组成，粒度分布如图２所示。从图中可
看出，虽然采用了大体相同的加工方法，但是对于不

同类型的样品，所得到的粉体粒度分布特征仍有不

同差异。总体而言，所有样品粒径分布范围在０．２
～７４μｍ之间，分布在１～１０μｍ区间内的粒径分布
含量可达５０％，样品粒径达到７４μｍ的累计含量达
９９％以上，表明金矿样品中并无粗粒金，满足《地质
分析标准物质的研制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）的研制
要求。

—２５７—
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表１　金地球化学标准物质组合制备方案
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｂｉｎｅｄｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｆｏｒｇｏｌｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

标准物质名称 样品编号 预设量值 样品质量 基体 加入已知金标准物质的用量

ＧＢＷ０７８０５ａ（ＧＡｕ－２ｂ） ０．８５ｎｇ／ｇ ３０００ｋｇ 黄土 黄土原样

ＧＢＷ０７８０６ａ（ＧＡｕ－７ｂ） １．５ｎｇ／ｇ ４５００ｋｇ 黄土 ５．４ｋｇＧＢＷ０７８０７（１．１μｇ／ｇ）
ＧＢＷ０７２４３ｂ（ＧＡｕ－９ｂ） ３．１ｎｇ／ｇ ５０００ｋｇ 黄土∶坡积土＝２∶１ １０．４ｋｇＧＢＷ０７８０７（１．１μｇ／ｇ）

痕量金分析标准物质 ＧＢＷ０７２４４ｂ（ＧＡｕ－１０ｂ） ５．１ｎｇ／ｇ ４５００ｋｇ 黄土∶坡积土＝１∶１ １７．６ｋｇＧＢＷ０７８０７（１．１μｇ／ｇ）
ＧＢＷ０７２４５ｂ（ＧＡｕ－１１ｂ） １０．５ｎｇ／ｇ ５０００ｋｇ 黄土∶坡积土＝１∶２ １３．７ｋｇＧＢＷ０７８０８（３．２μｇ／ｇ）
ＧＢＷ０７２４６ａ（ＧＡｕ－１２ａ） ２１ｎｇ／ｇ ２５００ｋｇ 坡积土 １５．６７ｋｇＧＢＷ０７８０８（３．２μｇ／ｇ）
ＧＢＷ０７２４７ａ（ＧＡｕ－１３ａ） ５０ｎｇ／ｇ ３０００ｋｇ 黄土∶坡积土＝３∶１ １１．６ｋｇＧＢＷ０７８０９（１０．６μｇ／ｇ）

ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ（ＧＡｕ－１５ａ） ０．３０μｇ／ｇ ５０００ｋｇ 坡积土 １４０ｋｇＧＢＷ０７８０９（１０．６μｇ／ｇ）
矿石金分析标准物质 ＧＢＷ０７８０７ａ（ＧＡｕ－１６ｂ） １．１μｇ／ｇ ４５００ｋｇ 花岗岩风化物 ４７２ｋｇＧＢＷ０７８０９（１０．６μｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２９９ａ（ＧＡｕ－２１ａ） ５２μｇ／ｇ ２０００ｋｇ 建昌金矿石 金矿石原样

图１　候选物加工制备流程示意图
Ｆｉｇ．１　Ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇａｎｄｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｔｈｅ

ｃａｎｄｉｄａｔｅｍａｔｅｒｉａｌｓａｍｐｌｅ

２　候选物均匀性和稳定性检验
２．１　均匀性检验

样品均匀性是标准物质必需具备的基本特性，

指物质的组分或状态相同的状态［１３］。按照国家计

量技术规范《一级标准物质技术规范》（ＪＪＦ１００６—
１９９４）和《地质分析标准物质的研制》（ＪＪＦ１６４６—
２０１７）规定，本次金标准物质的均匀性检验随机抽
取２５件子样，每样进行双份测定，测定元素为 Ａｕ，
分析测试的取样量为１０ｇ。痕量金标准物质采用王
水分解－泡沫塑料富集后，用电感耦合等离子体质

谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定［１４］；矿石金标准物质采用王水

分解－活性炭富集后，用原子吸收光谱法测定。按
照国家计量技术规范《标准物质定值的通用原则及

统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２）中单因素方差分析
法计算并评估样本数据的均匀性，统计结果见表２，
可见各标准物质的相对标准偏差（ＲＳＤ）均小于
１０％，方差检验的 Ｆ实测值均小于 Ｆ列表临界值
［Ｆ０．０５（２４，２５）＝１．９８］，表明样品的均匀性符合要求。
依据ＪＪＦ１３４３—２０１２，计算各成分均匀性引入的不
确定度分量（ｕｂｂ）。ＧＢＷ０７８０５ａ（ＧＡｕ－２ｂ）因含量
较低，受测试方法检测下限的影响，均匀性检验结果

的相对标准偏差偏大，可以认为主要是测试误差

引起的。

表２　候选物均匀性检验结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

参数
ＧＢＷ０７８０５ａ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７８０６ａ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２４３ｂ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２４４ｂ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２４５ｂ
（ｎｇ／ｇ）

Ｘ ０．８７ ３．１ １．５ ５．２ １０．４
ＲＳＤ（％） ８．６９ ４．８６ ６．７７ ４．５２ ４．４３
Ｆ １．４４ １．１０ ０．９８ １．２６ １．３７
ｕｂｂ ０．０３２ ０．０３４ ０．０３９ ０．０７９ ０．１８

参数
ＧＢＷ０７２４６ａ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２４７ａ
（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ（Ｅ）
０７００１２ａ
（μｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７８０７ａ
（μｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７２９９ａ
（μｇ／ｇ）

Ｘ ２１．３ ５０．１ ０．３２ １．１０ ５１．８
ＲＳＤ（％） ３．９６ １．９１ ４．９６ ２．５８ １．１８
Ｆ １．１５ １．０４ １．２４ １．３２ １．１８
ｕｂｂ ０．２２ ０．１３ ０．００５ ０．０１１ ０．１８

注：Ｘ为测定平均值，ＲＳＤ为相对标准偏差，ｕｂｂ为均匀性引入的
不确定度。

２．２　稳定性检验
按照相关规范，从２０１８年４月至２０１９年５月，先

密后疏安排５个时间点，开展本系列金标准物质的稳
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图２　候选物粒度分布图
Ｆｉｇ．２　Ｇｒａｉｎｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ
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定性检验测试工作。每个样品每一时间点随机抽取

两份子样，进行１次测试。按照国家计量技术规范
《标准物质定值的通用原则及统计学原理》

（ＪＪＦ１３４３—２０１２）中规定的趋势分析法，对１２个月的
稳定性考察结果进行判断。统计计算结果显示

（表３）拟合直线斜率 β１均不显著，｜β１｜＜ｔ０．０５·ｓ
（β１），即未观测到不稳定性，证明样品稳定性良好，表
明在１２个月的考察期内，１０个候选物的稳定性满足
要求。计算各样品稳定性引入的不确定度分量（ｕｓ），
计算公式：ｕｓ＝ｓ（β１）·Ｘ（式中Ｘ＝１２）。

表３　候选物稳定性检验结果
Ｔａｂｌｅ３　Ｓｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｃａｎｄｉｄａｔｅｓ

稳定性检验

时间

ＧＢＷ０７８０５ａ

（ＧＡｕ－２ｂ）

ＧＢＷ０７８０６ａ

（ＧＡｕ－７ｂ）

ＧＢＷ０７２４３ｂ

（ＧＡｕ－９ｂ）

ＧＢＷ０７２４４ｂ

（ＧＡｕ－１０ｂ）

ＧＢＷ０７２４５ｂ

（ＧＡｕ－１１ｂ）

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

２０１８年４月 ０．８７ ０．８３ ３．０６ ３．１２ １．５３ １．４９ ５．０８ ５．１３ １０．４３ １０．５４
２０１８年６月 ０．８１ ０．８６ ３．１０ ３．０５ １．５２ １．５５ ４．９４ ５．２２ １０．７６ ９．８７
２０１８年９月 ０．９０ ０．８５ ３．０４ ３．１１ １．４７ １．５６ ５．２４ ５．０１ １０．１３ １０．８０
２０１９年１月 ０．８６ ０．８１ ３．０６ ３．１４ １．４２ １．５８ ５．２２ ５．０８ １０．５７ １０．２２
２０１９年５月 ０．８９ ０．８４ ３．１０ ３．０３ １．４９ １．５４ ５．０７ ５．１２ １０．１４ １０．７５
平均值（ｎｇ／ｇ） ０．８５ ３．０８ １．５２ ５．１１ １０．４２
ＲＳＤ（％） ２．１０ ０．４５ ０．８４ ０．５３ ０．６５
β１ ０．００１ －０．００１ －０．００１ ０．００１ ０．００２

ｔ０．０５·ｓ（β１） ０．００６ ０．００５ ０．００５ ０．０１０ ０．０２６
ｓ（β１） ０．００２ ０．００２ ０．００１ ０．００３ ０．００８
ｕｓ（ｎｇ／ｇ） ０．０２ ０．０２ ０．０２ ０．０４ ０．１０

稳定性检验

时间

ＧＢＷ０７２４６ａ

（ＧＡｕ－１２ｂ）

ＧＢＷ０７２４７ａ

（ＧＡｕ－１３ｂ）

ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ

（ＧＡｕ－１５ｂ）

ＧＢＷ０７８０７ａ

（ＧＡｕ－１６ｂ）

ＧＢＷ０７２９９ａ

（ＧＡｕ－２１ａ）

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

第１次

测定值

第２次

测定值

２０１８年４月 ２０．７２ ２２．０９ ５０．１５ ５０．３２ ０．３１６ ０．３２４ １．０９２ １．０８３ ５２．５４ ５１．４７
２０１８年６月 ２１．８３ ２０．９１ ４９．９６ ５０．３４ ０．３１９ ０．３２９ １．１０６ １．１２１ ５１．４２ ５２．０３
２０１８年９月 ２１．４１ ２０．７６ ５０．０３ ５０．４６ ０．３２３ ０．３１８ １．０６９ １．１２８ ５２．４０ ５１．６０
２０１９年１月 ２０．９８ ２１．５０ ５０．０９ ５０．２５ ０．３２１ ０．３０７ １．１１７ １．１０２ ５１．７５ ５１．６８
２０１９年５月 ２２．０２ ２０．６７ ５０．９３ ４９．５７ ０．３１１ ０．３２２ １．０８７ １．１０１ ５１．４４ ５２．２７
平均值（ｎｇ／ｇ） ２１．２９ ５０．２１ ０．３２ １．１０ ５１．８６
ＲＳＤ（％） ０．６１ ０．０９ １．２１ ０．９８ ０．２７
β１ －０．００２ ０．００３ －０．００１ －０．０００２ －０．００７

ｔ０．０５·ｓ（β１） ０．０４９ ０．０１７ ０．００１ ０．００４ ０．０５２
ｓ（β１） ０．００９ ０．００５ ０．０００３ ０．００１ ０．００８
ｕｓ（ｎｇ／ｇ） ０．１１ ０．０６ ０．００４ ０．０１ ０．１０

注：ＲＳＤ为相对标准偏差；β１为直线的斜率；ｔ０．０５·ｓ（β１）为自由度９５％的学生分布列表值；ｕｓ为稳定性引入的不确定度分量。

３　候选物定值
３．１　定值方法

从全国范围挑选具国家计量认证资格、仪器设

备先进、技术力量强，且长期进行金样品测试、仪器

条件优异、经验丰富的５家优秀实验室，协作完成本
系列金地球化学标准物质定值测试。

矿石金标准物质前处理方法以湿法分解为主，

铅试金法为辅，湿法分解多为王水分解 －活性炭富
集（ＤＡ－Ｃ），个别实验室采用泡沫塑料富集
（ＤＡ－Ｐ）；测试方法采用火焰原子吸收光谱法
（ＦＡＡＳ）和容量法（ＶＯＬ）［１５－１８］。

痕量金标准物质前处理方法以湿法分解为主；

测试方法采取经长期实践检验确证以经典可靠的石

墨炉原子吸收光谱法（ＧＦＡＡＳ）或 ＩＣＰ－ＭＳ法为
主［１９－２１］。定值分析过程中，各定值实验室均采用相

关的标准物质监控分析质量［２２－２３］，采用的痕量金标

准物质包括 ＧＢＷ０７８０５、ＧＢＷ０７２４４ａ、ＧＢＷ０７２４７
等，采用的矿石金标准物质包括 ＧＢＷ０７８０７、
ＧＢＷ０７２９９等，有效保证了分析结果的准确、可靠。
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３．２　溯源性描述
金地球化学标准物质的测试由于含量低，给测

量值的溯源带来困难。虽然不能像绝对法和权威法

的定值方式一样进行确切的量值溯源和不确定度评

定，但我们可以在量值溯源的理念下，通过对测试全

过程的质量监控和误差分析，把握主要误差源，尽可

能地减小测试误差，保证所认定的量值准确、可靠，

在估算的不确定度范围内。

本项研制工作主要采取了以下具体措施：金标

准溶液的标准试剂均采用国家有证标准物质 ＧＢＷ
（Ｅ）０８０６０９配制，其量值可以溯源到基本质量单位；
定值测试过程中所使用的天平、量杯、仪器设备等计

量器具由国家计量检定部门按规定定期进行检定或

校准，可溯源到国家标准；本次研制选用经典方法、

标准方法或经长期实践检验确证可靠的方法为定值

的主体测试方法，均可溯源到基本物理量；采用两种

以上不同原理的测试方法互相核验，以监测未能预

见的干扰和基体成分的影响；分析测试的全过程进

行空白检验，以监测和防止试剂、器具的污染影响分

析结果；定值过程中，实验室均采用相关的一级标准

物质进行分析质量监控，以保证分析结果的准确、可

靠。量值溯源示意图如图３所示。

图３　量值溯源示意图
Ｆｉｇ．３　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｖａｌｕｅｔｒａｃｅａｂｉｌｉｔｙ

３．３　数据处理统计
本次１０个金地球化学标准物质研制工作由

５家实验室参考完成，分别是：黑龙江省第一地质勘
查院，内蒙古第三地质矿产勘查开发院实验室，青海

省岩矿测试应用研究所，中国地质科学院矿产综合

利用研究所，中国地质科学院地球物理地球化学勘

查研究所。每个样品分两份子样进行测定，每份子

样重复测定２次，最终每个样品每种方法提交不得
少于４个测定值，１０个样品共计进行了 ２９２次测

定，共取得７３组实验室平均数据值（表４）。针对全
部数据，首先从技术上进行审核和分析，判断所选用

的分析方法是否合理，如方法的灵敏度、样品分解富

集方法、干扰校正等，剔除方法有缺陷的异常值；其

次，以实验室（及方法）平均值数据为基本单元，分

别进行Ｄｉｘｏｎ检验和 Ｇｒｕｂｂｓ检验，用以判断是否存
在离群数据组，本次共剔除了１１个离群数据，剔除
率为３．７７％；最后用夏皮罗 －威尔克法（Ｓｈａｐｉｒｏ－
Ｗｉｌｋ）进行正态检验，检验结果显示数据集呈正态分
布或近似正态分布。

３．４　标准值与不确定度
根据正态性检验结果，当数据集为正态分布或

近似正态分布时，以算术平均值作为标准值的最佳

估计值；当数据集为偏态分布时，以中位值作为标准

值的最佳估计值。根据《标准物质定值的通用原则

及统计学原理》（ＪＪＦ１３４３—２０１２）和《地质分析标准
物质的研制》（ＪＪＦ１６４６—２０１７）的要求，本项研制标
准物质的不确定度由三部分组成：均匀性引入的不

确定度（ｕｂｂ）、稳定性引入的不确定度（ｕｓ），以及定
值过程引入的不确定度（ｕｃｈａｒ）。将以上三部分不确
定度分量合成为标准物质的合成不确定度（ｕＣＲＭ），
其计算公式为：

ｕＣＲＭ＝ ｕ２ｃｈａｒ＋ｕ
２
ｂｂ＋ｕ

２
槡 ｓ

再乘以包含因子 ｋ（取 ｋ＝２），则为研制的标准
物质特性量值的最终扩展不确定度（Ｕ），即 Ｕ＝ｋ·
ｕＣＲＭ。式中，定值过程引入的不确定度可由公式

ｕｃｈａｒ＝ ｕ２Ａ＋ｕ
２

槡 Ｂ求得。其中Ａ类不确定度计算公式

为ＵＡ＝
ｓ

槡ｎ
（ｎ为数据组数，ｓ为标准偏差）；Ｂ类不确

定度的评定是通过可利用的相关信息，进行科学的

分析判断而得到的标准偏差。本系列标准物质定值

过程中Ｂ类不确定度影响因素主要为用于测量数
据赋值的有证标准溶液［２４－２６］，由标准溶液证书可查

得其相对不确定度为１％，包含因子ｋ＝２，按照公式

ＵＢ＝
Δ
Ｋ，求得Ｂ类相对不确定度为０．５％。１０个金

标准物质的标准值与扩展不确定度见表５。
本次１０个痕量金及矿石金分析标准物质是对

已有标准物质的复制，严格参照原标准物质进行候

选物采集、加工制备和储存，其中 ＧＢＷ０７８０５ａ（ＧＡｕ
－２ｂ）、ＧＢＷ０７８０６ａ（ＧＡｕ－７ｂ）、ＧＢＷ０７２４３ｂ（ＧＡｕ
－９ｂ）、ＧＢＷ０７２４４ｂ（ＧＡｕ－１０ｂ）、ＧＢＷ０７２４５ｂ（ＧＡｕ
－１１ｂ）、ＧＢＷ０７２４６ａ（ＧＡｕ－１２ａ）、ＧＢＷ０７２４７ａ
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表４　痕量金及金矿石标准物质定值数据汇总
Ｔａｂｌｅ４　Ｓｕｍｍａｒｙｏｆｔｅｓｔｄａｔａｏｆｔｒａｃｅｇｏｌｄａｎｄｇｏｌｄｏｒｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

标准物质编号 实验室代码 分析方法
痕量金系列（ｎｇ／ｇ）

测定值１ 测定值２ 测定值３ 测定值４ 组平均值

平均值

（ｎｇ／ｇ）

标准偏差

ｓ（ｎｇ／ｇ）

Ａ类不确

定度（ＵＡ）

１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ０．８５ ０．９２ ０．８１ ０．８７ ０．８６
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ０．８８ ０．８８ ０．８３ ０．８６ ０．８６
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ０．８９ ０．８３ ０．９０ ０．９３ ０．８９

ＧＢＷ０７８０５ａ

（ＧＡｕ－２ｂ）
３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ ０．８０ ０．９１ ０．７８ ０．９４ ０．８６ ０．８７ ０．０１ ０．００４
３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ０．８１ ０．９０ ０．８５ ０．９３ ０．８７
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ０．９５ ０．９４ ０．８３ ０．８１ ０．８８
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ ０．９１ ０．８８ ０．８４ ０．８６ ０．８７
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ３．０５ ３．０８ ３．００ ３．４２ ３．１４
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ３．１４ ３．１４ ３．１１ ３．１５ ３．１４
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ３．１８ ３．３０ ３．３０ ２．９７ ３．１９

ＧＢＷ０７８０６ａ

（ＧＡｕ－７ｂ）
３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ ３．２０ ３．１０ ３．１０ ３．００ ３．１０ ３．１ ０．０７ ０．０３
３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ３．１３ ３．０６ ３．０９ ３．１５ ３．１１
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ２．８８ ３．００ ３．０４ ２．９４ ２．９７
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ ３．４９ ３．０５ ２．９９ ３．１６ ３．１７
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ １．５３ １．４７ １．６２ １．３７ １．５０
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ １．３５ １．３５ １．４１ １．４８ １．４０
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ １．５３ １．５０ １．６６ １．４３ １．５３

ＧＢＷ０７２４３ｂ

（ＧＡｕ－９ｂ）
３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ １．５０ １．６０ １．６０ １．５０ １．５５ １．５ ０．０６ ０．０２
３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ １．５３ １．５１ １．５５ １．５２ １．５３
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ １．６２ １．５０ １．５５ １．６６ １．５８
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ １．４５ １．４２ １．５５ １．６０ １．５１
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ５．０６ ４．７８ ５．２４ ４．８１ ４．９７
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ５．２５ ５．２５ ５．５５ ５．２６ ５．３３
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ４．９７ ５．１９ ５．２８ ５．１７ ５．１５

ＧＢＷ０７２４４ｂ

（ＧＡｕ－１０ｂ）
３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ ５．００ ５．３０ ５．２０ ５．００ ５．１３ ５．１ ０．１０ ０．０４
３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ５．１２ ５．０６ ５．０８ ５．１４ ５．１０
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ５．００ ５．００ ４．８７ ５．００ ４．９７
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ ４．９２ ５．０６ ５．７９ ５．０５ ５．２０
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ９．９７ ９．９３ １１．１７ １０．７１ １０．４５
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ １０．２３ １０．２３ １１．３８ １０．６５ １０．６２
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ １０．１３ １０．６８ １０．１３ １０．０５ １０．２５

ＧＢＷ０７２４５ｂ

（ＧＡｕ－１１ｂ）

３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ １０．３０ １０．６０ １０．３０ １０．６０ １０．４５
１０．４ ０．２３ ０．０８

３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ １０．４６ １０．５３ １０．７０ １０．３０ １０．５０
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ １０．１０ １０．５０ ９．７９ １０．００ １０．１０
４ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ １０．８０ １０．２０ １０．６０ ９．８０ １０．３５
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ １０．５５ １１．０９ １１．７５ ９．９９ １０．８５
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ２１．２３ ２２．２９ ２１．５７ ２０．１４ ２１．３１
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ２２．９５ ２２．９５ ２１．９１ ２１．９８ ２２．４５
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ １９．２８ １９．９８ １８．３７ １９．３６ １９．２５

ＧＢＷ０７２４６ａ

（ＧＡｕ－１２ｂ）

３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ ２０．８０ ２１．５０ ２１．２０ ２１．３０ ２１．２０
２１．３ １．０２ ０．３６

３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ２１．１２ ２１．０８ ２１．４０ ２１．１０ ２１．１８
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ２０．３０ ２２．００ ２１．４０ ２０．７０ ２１．１０
４ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ２３．２０ ２２．３０ ２２．１０ ２２．６０ ２２．５５
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ ２１．３６ ２１．８７ １８．９５ ２１．９１ ２１．０２
１ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ４９．５５ ４９．４７ ４９．０７ ５６．０２ ５１．０３
１ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ５２．２８ ５２．２８ ５０．１０ ４９．４３ ５１．０２
２ ＤＡ－Ｐ－ＧＦＡＡＳ ５１．７９ ４９．２３ ４８．８７ ５０．５６ ５０．１１

ＧＢＷ０７２４７ａ

（ＧＡｕ－１３ｂ）

３ ＤＡ－Ｐ－ＩＣＰＭＳ ４９．６０ ５０．４０ ５０．６０ ４９．８０ ５０．１０
５０．１ ０．５３ ０．１９

３ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ５０．２６ ５０．１８ ５０．５０ ５０．１０ ５０．２６
４ ＤＡ－Ｃ－ＩＣＰＭＳ ５０．２０ ４９．５０ ４９．３０ ５０．００ ４９．７５
４ ＦＡ－ＩＣＰＭＳ ５１．７０ ４９．８０ ４７．３０ ５３．１０ ５０．４８
５ ＤＡ－Ｆ－ＩＣＰＭＳ ４８．１９ ４８．８０ ５１．７２ ４９．５２ ４９．５６

—７５７—
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（续表４）

标准物质编号 实验室代码 分析方法
矿石金系列（μｇ／ｇ）

１－１ １－２ ２－１ ２－２ 组平均值

平均值

（μｇ／ｇ）

标准偏差

（ｓ）

Ａ类不确

定度（ＵＡ）

１ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ ０．３１ ０．３１ ０．３１ ０．３０ ０．３１
１ ＦＡ－ＡＡＳ ０．３１ ０．３１ ０．３２ ０．３０ ０．３１
２ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ ０．３１ ０．３２ ０．３１ ０．３３ ０．３２

ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ

（ＧＡｕ－１５ａ）
５ ＤＡ－Ｐ－ＡＡＳ ０．３４ ０．３６ ０．４０ ０．３２ ０．３６ ０．３２ ０．０２ ０．００７
４ ＦＡ－ＡＡＳ ０．３０ ０．２８ ０．３０ ０．３２ ０．３０
４ ＤＡ－Ｃ－ＶＯＬ ０．３０ ０．３０ ０．３０ ０．３０ ０．３０
４ ＦＡ－ＶＯＬ ０．３０ ０．３５ ０．３０ ０．３０ ０．３１
１ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ １．０７ １．１２ １．１２ １．１３ １．１１
１ ＦＡ－ＡＡＳ １．１６ １．２１ １．１５ １．０６ １．１５
２ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ １．１４ １．１０ １．０９ １．１６ １．１２

ＧＢＷ０７８０７ａ

（ＧＡｕ－１６ｂ）
５ ＤＡ－Ｐ－ＡＡＳ １．０２ １．０５ １．３８ １．２６ １．０４ １．１０ ０．０４ ０．０１５
４ ＦＡ－ＡＡＳ １．１５ １．０９ １．０６ １．０１ １．０８
４ ＤＡ－Ｃ－ＶＯＬ １．１１ １．０６ １．０６ １．０６ １．０７
４ ＦＡ－ＶＯＬ １．１１ １．１６ １．１１ １．１１ １．１２
１ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ ５２．６０ ５１．７３ ５１．９１ ５２．３２ ５２．１４
１ ＦＡ－ＡＡＳ ５２．１３ ５２．０５ ５２．２１ ５１．６２ ５２．００
２ ＤＡ－Ｃ－ＡＡＳ ５２．０６ ５２．７１ ５１．０２ ５１．６９ ５１．８７

ＧＢＷ０７２９９ａ

（ＧＡｕ－２１ａ）
５ ＤＡ－Ｐ－ＡＡＳ ５１．７０ ４８．７０ ５３．９０ ４９．９０ ５１．０５ ５１．８ ０．６５ ０．２５
４ ＦＡ－ＡＡＳ ５２．３０ ５３．５０ ５２．００ ５２．８０ ５２．６５
４ ＤＡ－Ｃ－ＶＯＬ ５１．４０ ５１．２０ ５１．００ ５０．８０ ５１．１０
４ ＦＡ－ＶＯＬ ５２．４０ ５２．００ ５２．５０ ５１．９０ ５２．２０

注：实验室代码１—黑龙江省第一地质勘查院；２—内蒙古第三地质矿产勘查开发院实验室；３—青海省岩矿测试应用研究所；

４—中国地质科学院矿产综合利用研究所；５—中国地质科学院地球物理地球化学勘查研究所。右上角带“”为剔除数据。

分解和富集方法ＤＡ—王水分解；Ｐ—泡沫塑料富集；Ｃ—活性炭富集；ＦＡ—铅试金富集。

测定方法ＧＦＡＡＳ—石墨炉原子吸收光谱法；ＩＣＰ－ＭＳ—电感耦合等离子体质谱法；ＡＡＳ—火焰原子吸收光谱法；ＶＯＬ—容量法。

表５　金标准物质的标准值及扩展不确定度
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓａｎｄｅｘｐａｎｄｅｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｇｏｌｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

标准物质类型 标准物质编号 ｎ Ｘ
（ｎｇ／ｇ）

ｕｃｈａｒ
（ｎｇ／ｇ）

ｕｂｂ
（ｎｇ／ｇ）

ｕｓ
（ｎｇ／ｇ）

Ｕ
（ｎｇ／ｇ）

结果表达

（ｎｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７８０５ａ（ＧＡｕ－２ｂ） ７ ０．８７ ０．００６ ０．０３２ ０．０２２ ０．０８ ０．８７±０．０８
ＧＢＷ０７８０６ａ（ＧＡｕ－７ｂ） ７ ３．１１ ０．０３ ０．０３ ０．０２ ０．１ ３．１±０．１
ＧＢＷ０７２４３ｂ（ＧＡｕ－９ｂ） ７ １．５１ ０．０２ ０．０４ ０．０２ ０．１ １．５±０．１

痕量金分析

标准物质
ＧＢＷ０７２４４ｂ（ＧＡｕ－１０ｂ） ７ ５．０９ ０．０５ ０．０８ ０．０４ ０．２ ５．１±０．２
ＧＢＷ０７２４５ｂ（ＧＡｕ－１１ｂ） ８ １０．４ ０．１０ ０．１８ ０．１０ ０．５ １０．４±０．５
ＧＢＷ０７２４６ａ（ＧＡｕ－１２ａ） ８ ２１．３ ０．３７ ０．２２ ０．１１ ０．９ ２１．３±０．９
ＧＢＷ０７２４７ａ（ＧＡｕ－１３ａ） ８ ５０．１ ０．３１ ０．１３ ０．０６ ０．７ ５０．１±０．７

标准物质类型 标准物质编号 ｎ Ｘ
（μｇ／ｇ）

ｕｃｈａｒ
（μｇ／ｇ）

ｕｂｂ
（μｇ／ｇ）

ｕｓ
（μｇ／ｇ）

Ｕ
（μｇ／ｇ）

结果表达

（μｇ／ｇ）

ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ（ＧＡｕ－１５ａ） ７ ０．３２ ０．００７ ０．００５ ０．００４ ０．０２ ０．３２±０．０２
矿石金分析

标准物质
ＧＢＷ０７８０７ａ（ＧＡｕ－１６ｂ） ７ １．１０ ０．０１５ ０．０１１ ０．００７ ０．０４ １．１０±０．０４
ＧＢＷ０７２９９ａ（ＧＡｕ－２１ａ） ７ ５１．８ ０．３４ ０．１８ ０．１０ ０．８ ５１．８±０．８

注：ｎ—数据组数；ｕｂｂ—均匀性引入的不确定度；ｕｓ—稳定性引入的不确定度；ｕｃｈａｒ—定值过程引入的不确定度；Ｕ—扩展不确定度。

（ＧＡｕ－１３ａ）、ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ（ＧＡｕ－１５ａ）、
ＧＢＷ０７８０７ａ（ＧＡｕ－１６ｂ）等９个标准物质候选物均
在原点位采集，基体与原标准物质保持一致；

ＧＢＷ０７２９９ａ（ＧＡｕ－２１ａ）为金矿石样品，原样品采自
贵州贞丰县水银洞金矿，由于该矿山早已关闭，无法

取得样品，故选择了矿石类型与之相近的辽宁省建

昌金矿采集候选物。本次复制与原批次标准物质的

量值信息见表６，由于原标准物质研制时间较早，技
术规范要求不同，故采用标准偏差表征标准值的分

散性。通过对比发现，两个批次的标准值基本一致，

—８５７—
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表６　本次复制标准物质与原批次标准物质数据对比
Ｔａｂｌｅ６　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｃｅｒｔｉｆｉｅｄｖａｌｕｅｓｏｆｔｈｉｓｓｔｕｄｙｗｉｔｈ

ｏｒｉｇｉｎａｌｇｏｌｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

标准物质编号 单位

本次金成分分析

标准物质

原批次金成分

分析标准物质

标准值 标准偏差 不确定度 标准值标准偏差

ＧＢＷ０７８０５ａ（ＧＡｕ－２ｂ）ｎｇ／ｇ ０．８７ ０．０１ ０．０８ ０．８５ ０．０５
ＧＢＷ０７８０６ａ（ＧＡｕ－７ｂ）ｎｇ／ｇ ３．１ ０．０７ ０．１ ３．１ ０．２
ＧＢＷ０７２４３ｂ（ＧＡｕ－９ｂ）ｎｇ／ｇ １．５ ０．０６ ０．１ １．６ ０．１
ＧＢＷ０７２４４ｂ（ＧＡｕ－１０ｂ）ｎｇ／ｇ ５．１ ０．１０ ０．２ ５．１ ０．２
ＧＢＷ０７２４５ｂ（ＧＡｕ－１１ｂ）ｎｇ／ｇ １０．４ ０．２３ ０．５ １０．５ ０．５
ＧＢＷ０７２４６ａ（ＧＡｕ－１２ａ）ｎｇ／ｇ ２１．３ １．０２ ０．９ ２１．５ １．１
ＧＢＷ０７２４７ａ（ＧＡｕ－１３ａ）ｎｇ／ｇ ５０．１ ０．５３ ０．７ ５０ ２
ＧＢＷ（Ｅ）０７００１２ａ
（ＧＡｕ－１５ａ） μｇ／ｇ ０．３２ ０．０２ ０．０２ ０．３ ０．０１

ＧＢＷ０７８０７ａ（ＧＡｕ－１６ｂ）μｇ／ｇ １．１０ ０．０４ ０．０４ １．１ ０．０３
ＧＢＷ０７２９９ａ（ＧＡｕ－２１ａ）μｇ／ｇ ５１．８ ０．６５ ０．８ ５３ ２．４

本次复制样品的标准偏差大多都小于原有金标准物

质的标准偏差，符合标准物质复制的要求。

４　结论
本次复制的７个痕量金和３个矿石金分析标准

物质，于２０１９年被审批为国家一级标准物质，研制
过程严格按照国家一级标准物质研制的技术规范。

参照原批次标准物质进行侯选物样品采集及加工制

备，样品的均匀性和稳定性良好。采用多家实验室

联合定值的方式，利用电感耦合等离子体质谱法、火

焰原子吸收光谱法及石墨炉原子吸收光谱法等不同

原理、准确可靠的分析方法完成定值测试，并建立了

合理的量值溯源链，最终给出了１０个标准物质的标
准值与不确定度。本次复制标准物质的标准值与原

批次相近，不确定度由均匀性、稳定性和定值三部分

引起的不确定度合成，不确定度评定合理，符合标准

物质复制的要求。

本系列金标准物质金的含量范围宽，跨越近５
个数量级（０．８７ｎｇ／ｇ～５１．８μｇ／ｇ），包括背景、中等
和高等强度地球化学异常含量的痕量金和矿化、边

界品位及精矿等不同品级矿石金，含量梯度设计合

理，系列性好。量值准确可靠，标准偏差大多都小于

原批次标准物质，适用于区域地球化学调查、矿产勘

查与评价、采矿与选冶等多领域对金标准物质的需

求，有效解决了金标准物质库存短缺的现状，进而可

为中国区域地球化学调查、矿产勘查与评价等工作

提供可靠的支撑。
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［Ｊ］．世界有色金属，２０２０（２）：１３４－１３６．
ＹｕＭ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇｏｌｄｉｎｇｏｌｄ－ｂｅａｒｉｎｇｏｒｅ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙｆｌａｍｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＷｏｒｌｄＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０２０（２）：１３４－１３６．

［１９］　王红月，刘艳红，薛丁帅．氨基泡塑的合成及其应用
于富集地质样品中的痕量金［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５
（４）：４０９－４１４．
ＷａｎｇＨ Ｙ，ＬｉｕＹＨ，ＸｕｅＤＳ．Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆａｍｉｎｏ
ｐｏｌｙｕｒｅｔｈａｎｅｆｏａｍ ａｎｄｉｔｓａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎｔｒａｃｅｇｏｌｄ
ｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（４）：４０９－４１４．

［２０］　ＺｈａｏＬＣ，ＷａｎｇＪＧ，ＬｉＸ，ｅｔａｌ．Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｉｎｄｕ－
ｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ／
ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｔｏｐｈａｓｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｇｏｌｄｉｎｇｏｌｄｏｒｅｓ
［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，４６
（２）：ｅ１８０１－ｅ１８０９．

［２１］　ＰａｎＨＪ，ＺｈｏｕＧＨ，ＣｈｅｎｇＺＺ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｓｉｎｇｅｏ－
ｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙｏｆｍｉｎｅｔａｉｌｉｎｇｓｐｒｏｊｅｃｔｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，２０１４，１３９：１９３－２００．

［２２］　ＢａｈａｒｕｎＮ，ＯｎｇＰＬ，ＣｈａｎＣＭ．Ｍｉｎｉｍｉｚｉｎｇｍａｔｒｉｘ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｉｎｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇｏｌｄ［Ｊ］．
ＰｒｏｃｅｄｉａＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，１９：７０９－７１４．

［２３］　芦新根，陈永红，洪博，等．金矿石和金精矿国家标准
物质的研制［Ｊ］．黄金，２０１６，３７（２）：７５－７９．
ＬｕＸＧ，ＣｈｅｎＹＨ，ＨｏｎｇＢ，ｅｔａｌ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆ
ｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ ｍａｔｅｒｉａｌｓｆｏｒｇｏｌｄ ｏｒｅａｎｄ ｇｏｌｄ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ［Ｊ］．Ｇｏｌｄ，２０１６，３７（２）：７５－７９．

［２４］　罗学辉，李红霞，张勇，等．矿石金分析结果不确定度
评定的几点思考［Ｊ］．化学分析计量，２０１１，２０（４）：
２３－２５．
ＬｕｏＸＨ，ＬｉＨＸ，ＺｈａｎｇＹ，ｅｔａｌ．Ｓｏｍｅｔｈｏｕｇｈｔｓｏｎｔｈｅ
ｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｏｒｅｇｏｌｄａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄ Ｍｅｔｒｏｌｏｇｙ，２０１１，２０（４）：
２３－２５．

［２５］　赵可迪，芦新根，洪博．不确定度评定在金矿石、金精
矿铜成分分析标准物质定值中的应用［Ｊ］．中国金属
通报，２０１９（１１）：１３７－１３８．
ＺｈａｏＫＤ，ＬｕＸＧ，ＨｏｎｇＢ．Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ
ｅｖａｌｕａｔｉｏｎｉｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｆｏｒ
ｃｏｐｐｅｒｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｇｏｌｄ ｏｒｅａｎｄ ｇｏｌｄ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｅｔａｌＢｕｌｌｅｔｉｎ，２０１９（１１）：
１３７－１３８．

［２６］　杨理勤．常量金标准物质标准值的不确定度评定方
法［Ｊ］．黄金，２０１５，３６（９）：８０－８２．
ＹａｎｇＬＱ．Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｅｖａｌｕａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｓｔａｎｄａｒｄ
ｖａｌｕｅｏｆｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｏｆｃｏｎｓｔａｎｔｇｏｌｄ［Ｊ］．Ｇｏｌｄ，
２０１５，３６（９）：８０－８２．

—０６７—

第５期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２１年



ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＧｏｌｄａｎｄＧｏｌｄＯｒｅＲｅｆｅｒｅｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌｓ

ＹＡＮＧＲｏｎｇ１，ＹＩＮＷｅｉ－Ｇａｎｇ２，ＺＨＡＮＧＪｕ－ｘｉａ２，ＰＡＮＨａｎ－ｊｉａｎｇ１

（１．ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＧｅｏｐｈｙｓｉｃａｌａｎｄＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅ，
Ｌａｎｇｆａｎｇ０６５０００，Ｃｈｉｎａ；

２．ＨｅｂｅｉＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＷｏｒｋｅｒｓＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｓｈｉｊｉａｚｈｕａｎｇ０５００００，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｓｅｖｅｎｔｒａｃｅｇｏｌｄａｎｄｔｈｒｅｅｏｒｅｇｏｌｄｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｗｅｒｅｃｏｐｉｅｄ，ａｎｄｔｈｅＲＳＤｏｆｔｈｅｆｉｘｅｄ

ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ６％，ｗｉｔｈｇｏｏｄｓｔａｎｄａｒｄｖａｌｕｅａｎｄｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ．
（２）Ｔｈｅｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｖａｌｕｅｗａｓｃｏｍｐｏｓｅｄｏｆｕｎｉｆｏｒｍｉｔｙ，ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄｆｉｘｅｄｖａｌｕｅ．
（３）Ｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆｔｈｉｓｓｅｒｉｅｓｏｆｇｏｌｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｗａｓｓｍａｌｌｅｒｔｈａｎｔｈａｔｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｂａｔｃｈ，ａｎｄ

ｔｈｅｆｉｘｅｄｖａｌｕｅｌｅｖｅｌｗａｓｂｅｔｔｅｒｔｈａｎｔｈａｔｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｂａｔｃｈ，ｗｈｉｃｈｍｅｔｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍａｔｅｒｉａｌｒｅｐｌｉｃａｔｉｏｎ．

（４）Ｔｈｉｓｓｅｒｉｅｓｏｆｇｏｌｄｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｓｃｏｖｅｒｅｄａｗｉｄｅｃｏｎｔｅｎｔｒａｎｇｅ（０．８７ｎｇ／ｇ－５１．８μｇ／ｇ），ｗｈｉｃｈｃａｎ
ｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙｍｏｎｉｔｏｒｔｈｅｗｈｏｌｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｓａｍｐｌｅａｎａｌｙｓｉｓｉｎｅａｃｈｓｔａｇｅｏｆｇｏｌｄｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ．

—１６７—

第５期 杨榕，等：痕量金及金矿石标准物质复制 第４０卷



ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｆｒｏｍ１９８６ｔｏ２００７，ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｇｒａｄｅｓｏｆｔｒａｃｅｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ（ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ
ｇｒａｄｅ，ａｎｏｍａｌｙｇｒａｄｅ，ｍｅｄｉｕｍ ｇｒａｄｅａｎｄ ｈｉｇｈ ｇｒａｄｅ） ａｎｄ ｍｉｎｅｒａｌｇｏｌｄ ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
（ｍｉｎｅｒａｌｉｚａｔｉｏｎｇｒａｄｅ，ｃｕｔｏｆｆｇｒａｄｅａｎｄｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｇｒａｄｅ）ｈａｄｂｅｅｎｄｅｖｅｌｏｐｅｄｂｙＩＧＧＥａｎｄｕｓｅｄｆｏｒｒｅｇｉｏｎａｌ
ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙ，ｍｉｎｅｒａｌｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄｅｖａｌｕａｔｉｏｎ，ｍｉｎｉｎｇａｎｄｓｍｅｌｔｉｎｇ．Ｗｉｔｈｔｈｅｉｎｃｒｅａｓｅｏｆｔｈｅｓｅｒｖｉｃｅｌｉｆｅ
ｐｅｒｉｏｄａｎｄｔｈｅｃｏｎｓｕｍｐｔｉｏｎｏｆｒｅｃｅｎｔｙｅａｒｓ，ｍｏｓｔｏｆｔｈｅｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｈａｓｂｅｅｎｕｓｅｄｕｐｏｒ
ａｌｍｏｓｔｕｓｅｄｕｐ．Ｎｅｗｇｏｌｄｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌｓｎｅｅｄｔｏｂｅｄｅｖｅｌｏｐｅｄｕｒｇｅｎｔｌｙ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｄｅｖｅｌｏｐａｎｅｗｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌａｎｄｃｏｍｐａｒｅｉｔｗｉｔｈｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｔｈｅｔｒａｃｅｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｉｎ７ｌｅｖｅｌｓａｎｄｍｉｎｅｒａｌｇｏｌｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
ｉｎ３ｌｅｖｅｌｓｗｅｒｅｐｒｅｐａｒｅｄｉｎｓｔｒｉｃｔａｃｃｏｒｄａｎｃｅｗｉｔｈｒｅｌｅｖａｎｔｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ．Ｔｈｅｃｏｌｌｅｃｔｅｄｃａｎｄｉｄａｔｅｓｗｅｒｅｓａｍｐｌｅｄ
ｆｒｏｍｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｙｐｅｓｏｆｄｅｐｏｓｉｔｓａｎｄｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｔｒｉｃｅｓ．Ｔｈｅｃｏｌｌｅｃｔｅｄｃａｎｄｉｄａｔｅｓｗｅｒｅｐｒｅｐａｒｅｄｔｈｒｏｕｇｈｃｏａｒｓｅ
ｃｒｕｓｈｉｎｇ，ｄｒｙｉｎｇ，ｃｏｍｐｏｓｉｔｅｃｏｎｆｉｇｕｒａｔｉｏｎ，ｆｉｎｅｃｒｕｓｈｉｎｇ，ｓｉｅｖｉｎｇ，ｂｌｅｎｄｉｎｇａｎｄｏｔｈｅｒｓｔｅｐｓ．Ａｆｔｅｒｔｈｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ
ｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎ，ｔｈｅｃｕｍｕｌａｔｉｖｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｗｉｔｈａｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｆ０．７４μｍｒｅａｃｈｅｄｍｏｒｅｔｈａｎ９９％，ｗｈｉｃｈ
ｍｅｔｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｔｈｅｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ．２５ｂｏｔｔｌｅｓａｍｐｌｅｓｏｆｅａｃｈｇｒａｄｅｗｅｒｅｒａｎｄｏｍｌｙｓｅｌｅｃｔｅｄ．Ｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ
ｔｅｓｔｉｎｇｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｂｙＩＣＰ－ＭＳ，ＦＡＡＳａｎｄＧＦＡＡＳ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ）ｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ１０％，ａｎｄｔｈｅＦｖａｌｕｅｓｏｆｔｈｅｖａｒｉａｎｃｅｔｅｓｔｗｅｒｅ
ｌｅｓｓｔｈａｎｔｈｅｏｎｅ－ｔａｉｌｅｄｃｒｉｔｉｃａｌｖａｌｕｅＦ０．０５（２４，２５）ｏｆ１．９８，ｉｎｄｉｃａｔｉｎｇｔｈａｔｔｈｅｓａｍｐｌｅｕｎｉｆｏｒｍｉｔｙｗａｓｇｏｏｄ．Ｄｕｒｉｎｇ
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