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摘  要  样品经高温灼烧去除易挥发组分及有机物后，用食盐(氯化钠)和硝酸分解，泡沫塑料分离富集，原

子吸收法测定金。用国家标准物质分析验证，其精密度和准确度均符合规范要求。经不同样品处理方法测定结果

比较，其测定结果基本一致。该法可降低成本，减少环境污染。 
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采用王水溶样，活性炭动态吸附或聚胺聚醚脂型泡塑静态吸附原子吸收法测定金，是岩石及化探样品

中测定金的常用方法（岩石矿物分析编写组，1991；薛光，1990）。然而，一些资料显示，采用低成本的

NaCl（分析纯）可以代替王水中的HCl进行分解试样 （杨明荣等，2004；谢新潮等，2003；洪飞等，2002）。
本文就是在此基础上进行的条件试验，通过试验发现，用食盐（主要成分为NaCl）代替盐酸分解试样与用

分析纯NaCl代替盐酸分解试样结果基本一致，其精密度和准确度均符合规范要求，并且与王水分解法相比，

不仅大大降低了成本，也改善了分析测试人员的工作条件，减少了对环境的污染。 
 

1  实验部分 

 
1.1  主要试剂与材料 

（1）金标准溶液：称取金粉（99.99%）0.2500 g于 150 ml小烧杯中，加入 9 ml HCl和 3 ml HNO3于电

热板上加热溶解 40 min，转移至 500 ml容量瓶中，王水（1+9）定容，摇匀。该溶液浓度为ρ(Au)=500 μg/ml。 
（2）试剂：主要有硝酸、加碘食盐、硫脲。硝酸、硫脲均为分析纯，食盐为中盐河北盐业专营有限

公司产海晶牌加碘精制盐。 
（3）泡沫塑料的准备：将市售聚胺脂型泡沫塑料剪去边皮，剪成 7×2×1 cm(常量金用)和 1×1×2 cm(微

量金用)的小块，用 2 %～3 % HCl 冷浸 24 h 后以水漂洗，挤干后放入塑料瓶中备用。 
1.2  仪器及工作条件 

1.2.1 仪器   
日本日立公司 Z-5000 型原子吸收分光光度计。 
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1.2.2  工作条件 
选定优化后的仪器工作条件。 
测定常量金工作条件（聂凤莲等，2007）：波长 242.8 nm，狭缝宽度 0.4 nm，偏振塞曼背景校正，灯

电流 5 mA，空气-乙炔火焰，燃气流量 1.8 L/min，助燃气压力 140 kPa，燃烧器高度 5 mm。 
测定微量金工作条件（艾晓军等，2006）：波长：242.8 nm，狭缝宽度 0.4 nm，灯电流 5 mA，偏振塞

曼背景校正，斜坡升温，峰高测量方式，样品溶液 15 μ l，抗坏血酸基体改进剂 5 μ l。石墨炉 佳升温程序

见表 1。 
 

表 1  石墨炉升温程序表 

程序 温度/℃ 时间/s 

干燥 起始 100  终止 105 35 

灰化 起始 105  终止 300 20 

原子化 2200 3 

清除 2400 4 

 
1.3  样品处理 

将试样置于 40 ml 瓷坩埚或瓷舟中，经 650～700 ˚C 高温灼烧 1 h 以上（常量金在 450 ˚C 保温 0.5 h）,
取出冷却。将样品移入俱塞锥形瓶中，用水湿润，加 10 ml 浓硝酸及浓度为 15 %的加碘食盐 50 ml，摇匀

于电热板上低温加热溶解 40～60 min，体积约剩 20 ml，用自来水稀释至 150 ml 左右，投入事先准备好的

泡塑，盖上塞子放在振荡器上振荡 20 min,取出泡塑，用浓度为 5 %的 HCl 洗液洗净，挤干，放入盛有 20 ml 
ρ=30 g/l 硫脲的比色管中，在微沸的水浴中保持 20 min，取下，用筷子将泡塑提离液面并反复挤压 5～6 次，

弃去泡塑。解脱液在 Z-5000 型原子吸收分光光度计上测定。 
 

2  结果与讨论 

 
2.1  加碘食盐溶液浓度实验 

平行称取标准物质 GAu-16、GAu-18、GAu-21 各 8 份，置高温炉内灼烧后，固定加入硝酸 10 ml，分

别加入 5%、10%、15%、20%浓度的加碘食盐溶液 50 ml，按样品处理步骤进行操作，测定结果见表 2。 
 

表 2  加碘食盐用量实验结果 (μg·g-1) 

标准物质 c(食盐)/% 测定值 标准值 标准物质 c(食盐)/% 测定值 标准值 标准物质 c(食盐)/% 测定值 标准值

GAu-16 5 1.10 1.09 GAu-18 5 9.64 10.0 GAu-21 5 49.9 53.0 

  1.10    9.70    47.6  

 10 1.10   10 10.0   10 52.9  

  1.09    10.2    51.3  

 15 1.10   15 10.1   15 52.5  

  1.10    10.3    53.2  

 20 1.12   20 10.2   20 53.0  

  1.09    10.1    52.2  

 
从测定结果可以看出，除高含量的 GAu-21 在加入浓度为 5%的加碘食盐溶液后结果偏低外，其他的标

准物质在不同的溶液浓度中的测定值均与标准值吻合。从测定结果还可以看出浓度为 15%、20%的加碘食

盐溶液的测定值与结果更吻合，故选择浓度为 15 %的加碘食盐溶液 50 ml 作为样品的分解条件。 
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2.2  硝酸用量实验 

平行称取 GAu-16、GAu-18、GAu-21 各 6 份，方法步骤同上，固定加入 15%的加碘食盐溶液，改变

硝酸用量分别为 5 ml、10 ml、15 ml，按样品处理步骤进行操作，测定结果见表 3。 
 

表 3  硝酸用量实验结果 (μg·g-1) 

标准物质 浓硝酸 测定值 标准值 标准物质 浓硝酸 测定值 标准值 标准物质 浓硝酸 测定值 标准值 

GAu-16 5 ml 1.00 1.09 GAu-18 5 ml 9.68 10.0 GAu-21 5 ml 49.3 53.0 

  1.08    9.90    51.9  

 10 ml 1.06   10 ml 9.90   10 ml  53.4  

  1.05    10.0    52.7  

 15 ml 1.04   15 ml 9.92   15 ml 54.0  

  1.08    9.96    52.8.  

 
从测定结果可以看出，在加入 5 ml 浓硝酸的情况下测定结果偏低，其他的测定结果与标准值相吻合，

因此选择加入 10 ml 浓硝酸作为样品分解的条件。 
 

3  方法精密度及准确度试验 
 
3.1  方法精密度试验 

平行称取国标 GAu-10（标准值为 5.3 ng/g）、GAu-17（标准值为 3.14 μg/g）各 12 份，按样品处理方

法进行处理，在 佳仪器工作条件下用标准曲线法测定，测定结果见表 4。 
 

表 4  方法精密度试验结果 (μg·g-1) 

样品编号 测定值 平均值 RSD/% 

GAu-10 5.6 4.6 4.7 5.3 4.8 9.58 

 4.4 4.3 4.2 4.2   

 5.1 4.9 4.6 5.2   

GAu-17 3.28 3.08 3.16 3.04 3.02 4.15 

 2.92 2.90 3.16 3.00   

 2.90 2.94 2.94 2.92   

 
3.2  方法准确度试验 

为充分考证本法所用试剂对不同岩性样品前处理的效果，特称取不同岩性标样 GAu-9、GAu-10、
GAu-12、GAu-14 、GAu-15 、GAu-16、GAu-17、GAu-18、GAu-21 各 2 份，具体结果见表 5。 

从表 5 可以看出,采用本法获得金的分析结果均在标准值允许误差范围之内，其准确度能满足岩石及

化探样品中金的分析测定要求。 

4  样品分析 

平行称取 2005-W1批室内编号为WJ03、WJ13、WJ26、WJ41、WJ37 的样品，采用本实验样品处理方

法进行样品处理，测定结果与 1+1 王水溶样、泡塑静态吸附及活性炭动态吸附结果进行比较，结果基本一

致。具体见表 6。 
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表 5  方法准确度试验结果 

样品号 样品简述 标准值 测定值 

GAu-9 花岗岩坡积土 1.5 ng/g 1.2 ng/g 

GAu-10 卡林型金矿区土壤 5.3 ng/g 5.6 ng/g 

GAu-12 含金低温硫化物矿区水系沉积物 21.5 ng/g 20.1 ng/g 

GAu-14 碳酸盐岩微细粒金矿区土壤 100 ng/g 93.6 ng/g 

GAu-15 含金多金属硫化物矿床上方土壤 0.30 μg/g 0.30 μg/g 

GAu-16 蚀变砂岩金矿贫矿石 1.09 μg/g 1.06 μg/g 

GAu-17 蚀变砂质页岩金矿石 3.14 μg/g 3.02 μg/g 

GAu-18 断裂破碎带热液交代型金矿石 10.0 μg/g 9.96 μg/g 

GAu-21 石英脉型金矿 53.0 μg/g 52.8 μg/g 

 
表 6  不同样品处理方法分析结果对照 (μg·g-1) 

样品编号 方法 1 方法 2 本法 

WJ03 0.91 0.95 0.90 

WJ13 6.46 6.37 5.95 

WJ26 11.4 11.8 11.1 

WJ41 34.7 35.0 34.4 

WJ37 94.4 92.6 93.6 

方法 1：1+1 王水溶样，泡塑静态吸附；方法 2：1+1 王水溶样，活性炭动态吸附。 

5  结  论 

综上所述，采用食盐（NaCl）代替HCl分解样品，可达到样品分析要求，还可降低成本，减少环境污

染。当然对于一些特殊样品，如含氧化铁及含锰、含石墨等的难处理样品应特殊情况特殊对待，必要的时

候还要用到HCl、KClO3、HClO3、KMnO4及NH4HF2等，否则容易造成结果偏低。 
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