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金的野外现场快速分析!
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（南京地质矿产研究所，江苏南京 !4##45）

摘要：利用甲基异丁基酮的易挥发性，从富集了金的磷酸三丁酯—甲基异丁基酮组合萃取

剂中自然挥发除去甲基异丁基酮后，使金高度富集在不易挥发的磷酸三丁脂少量有机相中。加

入硫代米蚩酮显色剂，可以野外现场目视比色测定金。方法的精密度（$&;，< = 4#）> :?。
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近年来，随着国家对金矿资源勘查力度的加大，全国各地相继发现了许多含金的异常点

（区）。在对这些异常点（区）进行异常查证及异常源追踪的工作中，野外现场分析技术的运

用就显得尤为必要。其意义不仅在于可加快勘查工作的步伐，而且对现场工作中认识上存

在的问题可提供一定的参考和帮助。但到目前为止，有关这方面的研究报道尚不多见。

利用某些有机萃取剂在常温下极易挥发，而另一些很少挥发或不易挥发的特性，筛选出

二种具有良好萃取性能，萃取介质条件相似的萃取剂，组成萃取组合，对金进行萃取分离富

集。富集了金的有机相使其自然挥发，挥发掉占绝大多数的易挥发组分后，金便高度富集在

少量不易挥发的组分中。加入适量显色剂，使有机相显出金的有色络合物颜色。通过与标

准显色系列的比较，从而实现金的野外现场快速分析。

4 实验部分

4 34 主要试剂及器皿

组合萃取剂："= 63A?的磷酸三丁酯（0C@）的甲基异丁基酮（/.CD）溶液

掩蔽剂缓冲溶液：!# E 磷酸二氢钾、! E 尿素、! E 乙二胺四乙酸二钠盐、" E 柠檬酸溶于

4## FG 水中，以氨水调节溶液的 HI = " J 8。

有机相清洗剂：4##E 磷酸二氢钾、!# E 尿素用水溶解，加入 5# FG 盐酸后，用水稀释至

4### FG，溶液的 HI"4，以组合萃取剂饱和之。

0/D 显色剂：#= #34 E K G3称取 # 3#4 E 硫代米蚩酮（0/D）、# 3A E 三水乙酸钠，加入 4A FG
冰乙酸、9A FG 无水乙醇溶解，转入棕色瓶中保存。
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表面活性剂：!! "# $ % & 的十二烷基苯磺酸钠溶液。

聚碳酸酯溶矿瓶（"’# (&）、分液漏斗（)# (&）、*## + "###"& 可调微量移液器。

" ,* 标准色阶

" ,* ," 萃取标准色阶

分取!（-.）! #,"#"$ % (&，!（-.）! ",##"$ % (& 及!（-.）! "#,##"$ % (& 的标准溶液配制

萃取标准色阶：# , ##、# , "#、# , ’#、" , ##、* , ##、/ , ##、0 , ##、’ , ##、) , ’#、1 , ’#、2 , ’# 及 "# , ##"$
-.，以#! *#3王水补足体积 *’ (4，以下操作同分析手续。

" ,* ,* 显色标准色阶

分取萃取标准色阶五分之二的有机相形成显色标准色阶：# , ##、# , #0、# , *#、# , 0#、# , 2#、

" ,*#、" ,)#、* ,##、* ,)#、/ ,##、/ ,0#、0 ,##"$ -.,
" ,/ 分析手续

称取样品 "# $（含碳、硫较高的样品预先于 )##5灼烧 " + * 小时）于聚碳酸酯溶矿瓶中，

加入#! ’#3的王水 ’# (&，待激烈反应停止后，旋上盖子，冷浸取 2 + "# 小时或沸水浴 " 小

时 ,加入!! *# $ % & 的聚乙二醇 "#### 溶液 ’ (&，加水至体积 "## (&，摇匀。不溶性残渣下沉

后干过滤，分取滤液 *’ (& 于 )# (& 的分液漏斗中，准确加入组合萃取剂 ’ (&，摇动萃取约 "
分钟，静止分层后放出水相，加入有机相清洗剂 "# (&，再摇动萃取约 " 分钟，静止分层后弃

去水相，加入 # , " (64 % & 盐酸溶液 "# (&，摇动洗涤有机相后使其静止分层。用微量移液器

准确移取有机相 * (& 于 "’ (& 瓷坩埚中，将其置于室外通风处，使其自然挥发。待甲基异

丁基酮组分挥发完成后，向坩埚中加入含掩蔽剂缓冲溶液 "## + *##"&，转动坩埚使其掩蔽

络合完全，加入 789 显色剂 "##"&，* 滴表面活性剂溶液，转动坩埚使微小有机相聚集并显

色。与同时进行的显色标准色阶对照比色。

* 结果与讨论

* ," 组合萃取剂的选择

磷酸三丁酯（7:;）［"］作为金的萃取剂，其特点是常温下不易挥发，化学性质稳定，萃取

金的速度快，而且可在较稀的王水介质中进行。选择其作为组合萃取剂的不易挥发组分，是

较为合适的。乙醚、甲基异丁基酮、乙酸乙酯以及乙酸丁酯常温下都具有挥发性［*］，都存在

着作为组合萃取剂中易挥发组分的可能性。对上述四种试剂在常温下进行的挥发性试验，

表明乙醚的易挥发性最好，余下三种的易挥发性依次为乙酸乙酯、甲基异丁基酮及乙酸丁

酯。如果仅从易挥发性方面考虑，乙醚和乙酸丁酯可能是较满意的选择。但综合考虑萃取

金时的介质条件、酸度、萃取速度、萃取容量等方面的因素，最后选择了甲基异丁基酮［"，/］。

* ,* 组合萃取剂组成比例的选择

以参加萃取的组合萃取剂量 ’ (& 为母体，配制不易挥发组分占不同比例的一系列萃取

剂组合，各分取 * (& 进行挥发后的比较。结果发现磷酸三丁酯在萃取组合中含量较高时，

挥发后留下的磷酸三丁酯相体积较大。一方面不利于形成微小的比色相，另一方面更达不

到使金进一步富集提高方法检出限的目的。但磷酸三丁酯在萃取组合中的比例也不宜过

小，应充分兼顾到磷酸三丁酯的饱和萃取容量。实验最终选择磷酸三丁酯含量在 1 , ’3的

水平上，这样可使最终参与比色的萃取有机相体积在 " + * (& 时都可进行。

* ,/ 有机相的挥发试验
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选择一组金含量由低至高的溶液，以组合萃取剂萃取后进行挥发试验，结果表明随着金

含量的增高易挥发有机相的挥发速度变慢，挥发完全的时间延长。但这一变化对不易挥发

的有机相不构成影响，也就是说尽管易挥发有机相挥发完全的时间随着金量增高延长了，但

最后余留的不易有机挥发相的大小仍是一致的，不会给测定结果带来影响。

! "# 干扰的消除

硫代米蚩酮显色测定金时的干扰情况前人已作了充分的研究工作［#，$，%，&］。本文试验中

充分吸取了前人的成功经验，同时根据方法特点进行了适当的补充，以便最大限度地消除可

能存在的干扰。

! "$ 方法的精密度和准确度试验

用本方法对新疆地矿局实验室的两个二级标样进行了 ’( 次测试，实验结果见表 ’。

表 ’ 方法精密度和准确度

)*+,- ’ ).- /-01,20 34 2.- -56-/78-92
样品号 原定值 单 次 测 定 结 果 平均值 变动系数

:3" !（ ;1 ）< ’( = % !> ?@AB
;1（"） ’"C! ’ "! ’ "C ’ "C ’ "# ’ "! ’ "C ’ "! ’ "’ ’ "C ’ "! ’ "! D "CC
;1（#） &"!! % "D & "! & "( % "# % "D % "# & "! & "% & "( & "# & "( $ "%C
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（!"#$%#& ’#()%)*)+ ,- .+/,0,&1 "#2 3%#+4"0 5+(,*4/+(，!"#$%#& !’((’%，67%#"）
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NM-" S20 6/-O70739（?@A，9 W ’(）70 X FB，).- N*2* 34 *9*,M070 */- O390702-92 U72. 3/7L79*, N*2* 34
02*9N*/N 0*86,-0 "

6#/ 2%)’0：L3,N；47-,NU3/V；R3,*27,-；O3,3/78-2/7O *9*,M070
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