
活性炭吸附-碘量法在邱村金矿的实践

    邱村金矿位于德化县葛坑镇 ，交通便利 ，自  1998

年 6月建成投产以来 ，经调试及改造 ，目前实际采选

生产能力 200 t/d，主要 回收金 及少量的银 ，矿 山建

有化验室 ，测定矿物 含金量 主要采用活性炭吸附 一

碘量法 。测定样 经王水分解 后 ，于酸性溶液 中金被

活性炭 吸附 与大 量干扰 元 素分 离.，经灼烧 除去炭

质 ，残留金再以王水溶解 ，蒸干 。在 pH为 3～4的醋

酸介质 中，以碘化钾还原金析 出相当量 的碘 ，以淀粉

为指示剂 ，用硫代硫酸钠标准溶液滴定碘 ，间接测得

金的含量。

1试验部分
1  .1  分析仪器规格

    天平 1 000 g、马拂炉 1 000  ℃、蒸馏水器 25 cm

×50 cm、电炉盘 25 cm  ×50 cm、电炉丝 3 kW、抽器

桶 、石棉 网 5 cm  ×5 cm、真 空泵 、滴 定架 、烧杯 400

mL、烧杯刷 、洗 瓶 500 mL、表面皿 90 cm、坩 埚 50

mL、100 mL、龙头瓶 10 000 mL、三角锤式瓶 、布氏漏

斗 mL、玻 璃棒 、有柄 塑料 烧杯 1 000 mL、量筒 50、

100 mL、吸饵球 、手术盆 50 cm  ×70 cm、橡胶塞 6”  、

8“  、移液管 2 mL、10 mL、缓冲瓶 、白瓷方舟 14 cm  ×

20 cm、白滴瓶 、酸式滴定管 50 mL、胖肚吸管 10 mL、

100 mL、塑料桶 15 L。

1  .2  分析试剂

    1  .盐酸 。比重 1  .1  9。

    2.硝酸 。比重 1  .42。

    3.王水 （  1  +1  ）  ：将 3份盐酸和 l份硝酸 ，以水稀
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释 1倍，混合、摇匀。
  4.盐酸。5%。

  5.氯化钠。25%。

  6.氟化氢铵。2%。

  7.碘化钾。
  8.淀粉。l n兹。溶液。

  9.EDTA。2.5%溶液。

  10.活性炭。二级或三级，粒度应小于 0.074
mm，必要时应过筛再用。活性炭按以下方法处理：

将活性炭浸入 2%氟化氢铵溶液 3 d  以上，减压过
滤，用20%。盐酸洗涤5～6次，再用水洗5-6次，烘干

备用。在使用前先按分析手续作空白试验。

    1 1  .纸浆。用大张定性滤纸制。
    12.醋酸。7%溶液。

    13.动物胶溶液。p（动物胶）  =1 g/L，称取 0.1
g动物胶于 50 mL热水中，加热至溶解后稀释至
100 mL。

    14.混合萃取剂。取 150 mL异戊醇，加 100

mL甲基异丁基甲酮、100 mL乙酸丁酯。加入 50

mL王水（  lOa弪。）萃取2 min，上层清液备用。

    15.金标准贮存溶液。称取光谱纯金 0.100 0

g，于50 mL烧杯中，加入10 mL新配制的王水，加热
溶解。加5 mL 10%氯化钾溶液，在水浴上蒸干后再

加50 mL盐酸（p=1  .19 g/mL）  ，微热溶解后移入
1 000 mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。此溶液 l

mL含 lOO掀 金。

    16.金标准溶液。准确称取纯金（99.99%）0.1

g于 100 mL烧杯中，加王水5～10 mL，在水浴上加

热溶解，加入25%氯化钠 0.5 mL，继续在水浴上蒸
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干至无酸味。取下稍冷 ，每次加盐 酸 l mL，反复在

水浴上蒸干 2  次，用少量 的 0.1 m01/L盐酸溶解后

移入 1 000 mL容量瓶中，以 0.l m01/L盐酸稀 至刻

度 ，摇匀 ，此溶液每毫升含金 0.000 1 g。

    17.硫代硫酸钠标准溶液。称取硫代硫酸钠 25

g，溶于新煮沸并冷却了的蒸馏水中，加入碳酸钠 0.5

g，以新煮沸并冷却 的蒸馏水稀释至 10 L，摇匀 。

    分别取硫代硫 酸钠标 准溶 液 30 mL和 lOO mL

于两支 1 000 mL容量瓶中，加入碳酸钠 0.1 g，用新

煮沸冷却 的蒸馏水稀 至刻度，摇匀 。此溶液每 毫升

分别约相 当于 0.000 03 g（  30  雠 ）  和 0.00l g（  100

他 ）金。配制好放置 1周后 ，标定使用。

    标定 ：准确吸取金标 准液 5  ～10 mL于瓷坩埚

中，加冰醋酸 2～3滴 ，碘化钾 0.2 g，以硫代硫 酸钠

标准溶液滴定至浅黄 色，加入淀 粉溶液 0.5 mL，继

续滴定至兰色消失至终点。

    按下式计算硫代硫酸钠对金 的滴定度 ：

    r=Cyo/y

式 中   r 为硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶 液 对 金 的 滴 定 度

/g.  mL一1  ；C为吸取金标准溶液的浓度/g.  mL—‘  ；yo

为吸取金标 准溶液 的体积/mL；y为标定时消耗硫

代硫酸钠标准溶液的体积/mL。

1  .3  试验方法

    称样量 ：地质 、尾矿 、选矿 、称取 30.000 g，精矿 、

氰化贵液 、氰化渣 、称取 10.00 g。

    称取试样 10—50 g（视 含金量 而定 ）于 400 mL

烧杯中，用少量水润湿 ，盖表面皿 ，含硫 的试样分次

加入王水（  1  +1  ）80～100 mL，等激烈反应停止后 ，加

入王水（  1  +1  ）  100～120 mL（总体积 在 200 mL）左

右，加热溶解 40  。60 min（在溶解过程中要不时摇动

烧杯）  。控制体积 30  ～40 mL，取下 （含硅高的试样 ，

可加 1  %动物胶溶液 20 mL，摇匀）。放置片刻 ，用温

水洗净表皿 ，并稀释至 200  。250 mL，摇匀 ，待过滤。

    吸附装置的准备 ：先将吸附柱安装在抽滤桶上 ，

放入抽滤隔板 ，开动真空泵 ，加入纸浆至抽干后纸浆

厚度为 4 mL左右时 ，加入混有 0.5  ～1  .0 g活性炭

的纸浆 ，抽干后 再加 少许 纸浆 ，使 总厚 度为 8  ～12

mL，于吸附柱 上端装上 布氏漏 斗 ，漏斗 内铺一 张定

性滤纸 ，用水润湿加入少量纸浆 ，抽干。

    将待抽滤 的试样 溶液慢慢注入 布氏漏斗 中，进

行过滤和吸附。以温度为 40。50℃的 2%的盐酸将

沉淀全部移入布 氏漏斗中 ，并冲洗净烧杯 ，然后洗涤

残渣 6～8次，抽干后取下布氏漏斗 ，用温热的 2%氟

化氢铵洗涤活性炭层 4～5次，用温热的2%盐酸洗

4～5次，最后用温水洗 8～10次。
    拉下真空泵电源开关停止抽滤，取下吸附柱，用

玻璃棒把活性炭与纸浆混合物取出，放入 50 mL瓷
坩锅中，用小块滤纸擦净吸附柱内壁上附着的少量

炭粉，放入坩埚内，于电炉上灰化后，移入预先升温

至700  ℃的高温炉中，进行彻底灰化。取出冷却，加

25DX。氯化钠溶液 3  ～4滴，沿坩埚壁加入王水 1  ～2    9

mL，于水浴上溶解并蒸发至无酸味，取下稍冷，加入
盐酸 l mL，继续蒸发至无酸味，并重复一次，取下，

趁热加 7%醋酸 3  ～5 mL溶解盐酸类，冷却至室温

后加氟化氢铵约 0.1 g，摇匀。加 2%  EDTA溶液 5

滴，碘化钾0.2  —0.5 g，摇匀，以硫代硫酸钠标准溶
液滴定至微黄色，加入淀粉溶液0.5 mL，继续滴定

至兰色消失至终点。

1  .4 分析结果的计算

    按下式计算金的含量 形A..（g/t）  ：

    WA..=丁y/G  ×106

式中  r为硫代硫酸钠标准溶液对金的滴定度

/g.  mL一1  ；y为滴定时消耗硫代硫酸钠标准溶液的

体积/mL；G为称取式样的重量/go

2 注 意 事 项 .

    1  .对含硫较高或含炭、砷的矿样可按下法处理：

称取试样20～30 g于  125 mL瓷皿中，把试样整平，    ‘
放在高温炉中，从低温升至750  ℃，在稍开炉门情况

下保持 1 h。取出冷却，移入烧杯中加王水（  1  +1  ）
200 mL溶解，以下操作同前面分析手续。如果试样

同时含铁较高，经灼烧后的矿样应先加盐酸于电炉

上加热溶解几分钟后，再加入王水（  1  +1  ）分解矿样。

    2.体积在 30～40 mL，经稀释后可保证其酸度    .

在活性炭定量吸附金的范围内。
    3.活性炭用量应视矿样含金量而定，一般金量    .

小于5 mg时，有 0.5～0.8 g活性炭已够了，含活性
炭纸浆层度6。8 mm（活性炭加干纸浆=1  +1  ）  ，总

厚度 10  ～13 mm。

    4.过滤时，吸附柱内液面应保持一定高度，防止
溶液由一点滤过而吸附不完全。

    5.因为停止抽滤，吸附柱内为负压，取布纸漏斗

较费力，当拿下布氏漏斗的瞬间，由于内压的突变，
会导致吸附柱内的活性炭层蹦跳，为防止上述现象

发生，可先用铁钉把漏斗中滤纸划破，再取。    1

    6.使用前对坩埚应进行检查，发现有腐蚀严重
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4 结  语
    物理选矿去 除锆刚玉 中玻 璃渣研究结果表 明，

含Na20 2.75%的锆刚玉经重选法去除玻璃后，
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Na20含量可降至 1  .34%，锆 刚玉回收率 为 83.8%，

其质量达到 SJ一36锆刚玉砖的原料要求。试验获得

的结果是满意的，且流程简单 。在讨论中对几个问题

提出的看法在今后生产或试验中都有参考价值。
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的应换掉，否则能导致分析结果偏低。

    7.灰化时，速度要缓慢，严禁着火。
    8.活性炭经灰化灼烧后应无黑色残渣，灰分含

金应是紫色而不是红色，出现红色表示铁没洗净，紫

色越深含金越高。

    9.加入氯化钠水浴蒸发是使金保持三价状态，
两次加盐酸蒸至近于是为了赶尽氮氧化物，否则影

响滴定总点，蒸发是不能过干，否则会因时间长、温

度过高，使三氯化金分解成一价或单体金，使结果偏
低。同时活性炭带入的铁盐，会转化为红色氧化铁，

此氧化铁不被氟化氢铵络合而掩蔽，影响终点观察。

如果蒸至有红色氧化铁出现应再加入盐酸重复蒸发
至无酸味。

    lO.铜、铅含量高时 EDTA的量可适当增加，但

应在临滴定 前加入 ，加入后立 即滴定 ，不能久放 ，因

EDTA是还原剂 ，放置时间过久会使金还原，导致结

果偏低。

3 结  论
    地质物料 中金含量的测定可用活性炭吸附 一碘

量方法。并适用于选矿 、精矿 、尾矿 、氰化贵液 、氰化

渣 、滤饼等 含金矿石矿物 中金 的分析。锌粉置换 的

金泥 ，含金较低的粗金等也可以用本法测定。
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