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一 、工作简况 

1 任务来源

2013年12月，在北京召开的黄金标准化技术委员会2013年度年会上审议通过《活性炭吸附金容量及速率的测定》推荐性国家标准项目的申请。全国黄金标准化技术委员会下达制定国家标准《活性炭吸附金容量及速率的测定》的任务，国家标准委“国家标准委关于下达2014年第一批国家标准制修订计划的通知”（国标委综合〔2014〕67号），国家标准计划编号为20140571-T-469。技术归口单位为全国黄金标准化技术委员会，负责起草单位为福建紫金矿冶测试技术有限公司，计划于2015年底完成标准制定任务。

2 标准编制的目的和意义

金湿法冶炼工艺中，矿物中的金被碱性氰化物溶液提取，活性炭作为金的良好吸附剂被广泛应用。自上世纪八十年代引进炭浆法并推广后，活性炭吸附工艺已是我国黄金生产主要的生产手段之一。在提金工艺中，具有高效吸附金性能的活性炭是保证生产的核心之一，活性炭吸附金性能的优劣将影响着对金的回收效率，进而影响生产成本。目前国内外尚没有直接测定活性炭吸金性能的国家/行业方法标准，而是通过测定其它吸附参数（如碘吸附值、亚甲基蓝吸附值等）间接反映活性炭的吸金能力。但由于活性炭吸附金的机制与吸附碘等分子的机制存在明显的区别，因而采用间接碘值参数无法准确而有效的反映出活性炭的实际吸附金的能力。因此，亟需建立测定活性炭吸附金容量及吸附速率的方法标准，以便准确地评价活性炭吸附金的性能，为生产提供可靠的数据指标，有效的指导生产。
经过标准查询，目前国内外尚没有测定活性炭吸附金容量及速率的国家/行业方法标准，建立该方法的国家标准，将使检测有统一的方法可依，能够提供准确评价活性炭吸附金性能的方法，为矿山金湿法冶炼的提金工艺提供可靠的数据指标，将对黄金生成起到积极而重要的作用。
3 主要工作过程
3.1 起草工作

接到标准制订任务后，福建紫金矿冶测试技术有限公司成立了标准起草小组，制订了标准项目推进计划。
首先，起草小组向黄金行业相关企业、矿山和科研院所等19家单位发出《活性炭吸附金工艺及活性炭性能调查表》，收到回执11份，完成调研统计分析，并形成报告。
同时，查阅了国内外有关活性炭吸附性能评价的资料，起草小组设计了方法草案：
一、活性炭吸附金溶液中的金后，用原子吸收光谱仪测定溶液中残余的金浓度，绘制活性炭吸附金的饱和曲线，得到活性炭吸附金的最大容量Q；

二、基于Freundlich吸附等温方程，用原子吸收光谱仪测定不同试样量的活性炭吸附平衡后的金溶液中金的浓度，绘制双对数坐标吸附等温线，得到活性炭吸附金的K值。

三、活性炭吸附溶液中的金，利用原子吸收光谱仪分析测定溶液中的剩余的金浓度，通过归一化为原始浓度的百分比，绘制剩余浓度百分比与时间的曲线，从图中读取或计算出活性炭吸附50%金的初始浓度的时间t。
根据上述方法草案，试验人员按照制定的试验计划进行了试验，在最初方案中测定Q的意义很大一部分也是在于为测定吸附金容量值提供一个平衡时间。但从试验及文献来看，在活性炭制成200目以下后，吸附金的速率很快，因此，没有必要进行Q值这部分的测定，只要吸附时间够长，能够保证吸附达到平衡即可。如果先测平衡Q值，再测吸附金容量值，过程冗繁，也没有必要。所以在吸附金容量值测定时确定了足够长的吸附时间。

根据原定方法草案，进行第三部分吸附速率试验时，发现因实际吸附情况比较复杂，原设计草案中第三部分吸附速率的测定采用一级动力学模型，过于理想，实际活性炭吸附金的过程无法很好的满足此模型。同时，因为活性炭吸附金的速率较快，因此将草案中第一部分的吸附容量与第三部分吸附速率统一起来。具体分析报告见附件。测定方案更改成两部分，如下：

一、活性炭在吸附溶液中经过充分振摇和吸附，利用原子吸收光谱仪测定吸附溶液中剩余的金浓度，绘制Freundlich吸附等温线，计算得到活性炭吸附金容量。
二、活性炭在吸附溶液中经过60分钟的振摇和吸附，利用原子吸收光谱仪测定吸附溶液中剩余的金浓度，计算出活性炭吸附金的速率。
根据新调整方法草案，试验人员系统地进行了各项条件试验，提交了方法试验报告以及方法初审稿。

3.2初审会会议纪要
2014年12月3日全国黄金标准化技术委员会在辽宁丹东召开了国家标准《活性炭吸附金容量及速率的测定》初审会，参加会议的黄金标委会的委员、委员代表及专家共67人（名单附后），会议形成纪要如下：

1）、《活性炭吸附金容量及速率的测定》起草单位进行了完整的试验，提交的会议资料齐全。

2）、标准的结构编排、文字表述基本符合GB/T1.1-2009的编写要求。

3）、会议通过了《活性炭吸附金容量及速率的测定》标准方法初审稿。

建议标准起草单位按照与会专家与代表提出的意见补充完善，可进入下一阶段标准预审(专家意见见附表)。
根据初审会上专家提出的意见，试验人员对方法进行了补充方法试验，将起草方法试验报告交由一验和二验单位进行方法验证。

二、标准编制原则和标准主要工作内容的确定

1.编制原则

本标准格式按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第一部分：标准的结构与编写规则》以及GB/T 2001.1-2001《标准编写规则 第4部分:化学分析方法》的规定格式进行编写。

2.确定标准主要内容的论据

2.1 活性炭吸附金容量的测定
2.1.1 振荡吸附时间的确定
以200目以下粉末为试样，吸附液中金初始浓度为100 ug/mL，吸附液体积为250 mL，振荡温度为25 ℃，转速为200 r/min。考察振摇不同时间对吸附金容量的影响，分别测定了振摇4h、8h、12h、16h和24h吸附金容量的情况（试验结果见试验报告，以下所有试验结果均见试验报告），从结果可以看出，随着振荡时间的增加，吸附金容量值也随之增加，到12h后基本达到平台，因此选择16小时（不小于16小时）作为吸附金容量值测定的吸附平衡时间。
2.1.2 吸附液体积的确定
采用单一变量法，考察振摇吸附液用量对吸附金容量值的影响。分别测定了吸附液体积为50mL、100mL、150mL、200mL和250mL吸附金容量的情况，从结果可以看出，不同吸附液体积对吸附金容量值得测定没有太大影响。因此，选用较少量体积的吸附液来完成测定，可节约试剂用量，节约成本。同时，综合考虑操作的便利行等因素，选用吸附液体积为150 mL作为测定条件。
2.1.3 活性炭测定粒度的确定
采用单一变量法，考察活性炭粒度大小对吸附金容量值的影响。从结果可以看出，不同粒度的活性炭其吸附金容量值有明显不同。随着颗粒越小，吸附金容量值越大，这与随着颗粒越小，比表面积越大的趋势一致。当粒度降至-180目以下后，吸附金容量值结果基本相同。这是因为制样粒度比较均匀，颗粒大小比较一致，比表面积相差不大，所以测得结果比较一致。因此，选用-200目的试样进行测定。
同时，补充了活性炭试样在大颗粒情况下（6～16目），扩大取样量及延长吸附时间的试验，从结果可以看出，随着振摇时间的增长，吸附金容量逐渐增加，在长时间吸附（72 h）后达到平台。在吸附振荡时间为96 h条件下，按方法取用量与双倍取用量进行比对，吸附金容量测定值基本一致。活性炭在-6~+16目粒度范围在长时间吸附后的吸附金容量（按方法取用量为7.06 g/kg，按方法双倍取用量为6.72 g/kg）与粉末测得的吸附金容量（6.95 g/kg）能够基本一致。虽然，在长时间振荡吸附时，活性炭互相摩擦形成少量粉末，使得吸附金容量有少许增加。但，此结果依然能够说明采用粉末进行测定的方法是可行的。并且，能够大大缩短采用颗粒进行测定的时间。
2.1.4 振荡器转速的确定
采用单一变量法，考察振荡器转速对吸附金容量值的影响。从结果可以看出，在较高转速范围内，吸附金容量值不随转速的变化而变化，但在较低转速下，随着转速的降低，吸附吸附金容量值降低。这是由于活性炭在低转速下没有与吸附液充分接触造成的。因此，需要较高的转速以保证活性炭与吸附液的充分接触，故选择200 r/min作为测定条件。
2.1.5 吸附液pH的确定
采用单一变量法，考察吸附液pH对吸附金容量值的影响。从结果可以看出，吸附液pH从9.5到11.0，随着pH的增大，，吸附金容量值减小吸附液的pH对吸附金容量值的影响显著。但在pH较高时，pH从11.0到11.5，增加变得不明显，pH 11.5与12.0的没有显著区别。可能是因为随着pH的升高，活性炭微孔表面的基团逐渐被OH-包裹，使得表面呈负电性，对Au(CN)2-阴离子有一定的排斥力，从而导致平衡吸附量降低。但到高pH值时，孔表面已经基本完全被OH-包裹，故在高pH范围，随着pH的增加吸附金容量值变化不明显。同时，从安全使用氰化钠的角度考虑，选择pH 11.5左右作为吸附金容量值测定条件。
2.1.6 振摇温度的确定
采用单一变量法，考察振摇温度对吸附金容量值的影响，振摇温度从20℃到35℃。从结果可以看出，温度对吸附金容量值得影响显著。随着温度降低，吸附吸附金容量值增加。因活性炭吸附金是一个放热过程，所以，在一定温度范围内，随着温度的降低会造成吸附量的增加。因此，温度对吸附吸附金容量值得测定有重要影响，在测定时需要较好的控制温度。在30~35℃间的差距相对较小。进一步考察29℃、30℃、31℃三个点，可以看出三个结果相差不太大，从结果及实验操作综合考虑，需要严格控制温度，选择30±1℃为测定温度。
2.1.7 吸附液中氰根浓度的影响
采用单一变量法，通过初始加入氰化钠浓度（质量分数）来调节吸附液中氰根浓度，考察吸附液中氰根浓度对吸附金容量值的影响。从结果可以看出，初始加入吸附液中氰化钠浓度在0.005%、0.01%、0.02%、0.05%四个点的吸附金容量值没有明显区别，在0.10%和0.50%的吸附金容量值明显增大，且随着浓度的增加而增大。氰根在低浓度下对吸附金容量值的影响不明显，在高浓度下影响显著。综合考虑调研情况，矿山上使用氰化钠浓度约在0.005%~0.6%左右，因此，选择氰根0.02%为测定条件。
2.1.8 精密度

按拟定的方法试验条件进行精密度试验，对两个不同活性炭测定11次，统计标准偏差和相对标准偏差，从结果可知，活性炭吸附金能够很好的符合Freundlich吸附等温方程，线性相关系数均大于0.99，其RSD值为4.22%～4.76%。考虑到活性炭颗粒、孔径、比表面积的不均匀性，此方法的精密度满足测定需求。
2.1.9 不同活性炭吸附金容量及其与其他方法（如碘值）的比对
    进行了不同厂家碘值椰壳活性炭吸附金容量与碘值的比对试验，选用了三个不同的样品。结果表明，不同厂家生产的活性炭具有不同的吸附金容量与碘值，吸附金容量与碘值大小趋势相一致，碘值大的活性炭其吸附金容量也大。说明本方法是能够准确反映活性炭吸附金容量的能力。
进行了不同种类活性炭吸附金容量与碘值的比对，对三种不同类型活性炭进行考察。从结果中可以看出不同种类活性炭具有不同的吸附金容量与碘值。碘值高的煤质炭，其吸附金容量也高。虽然椰壳炭的碘值比杏壳炭的高一些，但椰壳炭的吸附金容量却比杏壳炭的稍低一些，造成这种原因可能是由于不同种类活性炭的微孔表面性能不同引起的，比如表面电荷的不同、官能团的不同，这都会对活性炭吸附金产生影响。
综合不同厂家椰壳炭和不同种类活性炭的对比结果来看，说明碘值并不能完全很好的说明活性炭吸附金容量的性能。因此，有必要建立直接测定活性炭吸附金容量的方法。本试验中建立方法能够有效直接的测定和反映活性炭吸附金容量的能力，是可行的方法。
2.1.10 吸附金容量试验测定中金测定的回收率
通过测定初始溶液中含金量与加入活性炭吸附后吸附余液及载金炭中含金量的比较，考察方法测定的准确性。从结果可以看出，在不同活性炭质量情况下，吸附液中剩余的金量与活性炭中吸附的金量合计测定回收率在95.1～100.5%之间，说明本方法具有较好的准确性。
2.1.11 采用不同溶金的方式配制吸附液对测定结果的影响
分别采用以下三种不同溶解方式进行配制金吸附液：1）方法一：按拟定方法，采用氰化钠直接溶解进行配制；2）方法二：用王水溶解金后，蒸至近干，加相应量的氰化钠溶液进行配制；3）方法三：用王水溶解后蒸至尽干，再进一步加热分解后，加入相应量的氰化钠溶液进行配制。
从试验结果来看，采用王水溶解蒸干后再加氰化钠转换的方式测定的结果与直接用氰化钠溶解的结果不一样。这应该是由王水溶解蒸发再加氰化钠配制出来的吸附液中存在多种形式的金，可能存在三价金、一价金、以及氯配体、氰根配体，成分复杂，导致结果完全不一样。所以，不采用王水加热蒸发后加氰化钠进行配制的方式。
2.2 活性炭吸附金速率的测定（Qv）
2.2.1 活性炭粒度和振摇吸附时间确定
以吸附液中金初始浓度为10 ug/mL，吸附液体积为250 mL，称取1.0000±0.0010 g活性炭试验，振荡温度为25±1 ℃，转速为200 r/min，考察活性炭粒度和吸附时间对吸附量的影响。从结果可以看出，随着时间的延长，活性炭吸附量逐渐增加。在颗粒状态下（40目以上条件），随着时间的变化，活性炭吸附量变化较大，即使在3小时后仍有增加趋势。而在粉末状态（180目以下条件）很快就达到吸附平衡，在1小时后变化不明显，基本平衡。因此，对于吸附速率和Qt可以统一起来，即选用在粉末状态下（-200目）吸附60分钟的吸附量来表示表观吸附速率和平衡吸附量。
2.2.2 活性炭试样量的确定
以200目以下粉末为试样，吸附液中金初始浓度为10 ug/mL，吸附液体积为250 mL，吸附振荡时间为60分钟，振荡温度为25±1 ℃，转速为200 r/min，考察不同活性炭试样量对吸附速率的影响。从结果可以看出，不同的活性炭试样量测得的Qv不同，随着试样量的增加，吸附量逐渐降低，这是因为在不同试样质量下，终点的吸附液溶度不同，随着试样量的增加，终点溶度越低，Qv也就越小。试样量从0.2 g到1.0 g其结果的RSD都不大，说明即使在较低试样量下，样品的均匀性能够满足测定。考虑到吸附金容量值的测定中，是以平衡溶度为1 ug/mL时计算的吸附溶度，从吸附速率测定结果来看，在试样量为0.4 g时，其吸附液溶度在1 ug/mL附近，故考虑采用此质量为试样量。
2.2.3 振摇温度对吸附速率的影响
    采用单一变量法，考察振摇温度对吸附速率的影响。从结果可以看出，温度对活性炭的速率Qv的影响较大，随着温度的升高，结果降低。因活性炭吸附金是一个放热过程，所以，在一定温度范围内，随着温度的降低会造成吸附量的增加。因此，在测定时需要较好的控制温度。从结果看，在29℃、30℃和31℃间的差距相对较小。同时，与吸附金容量值测定的温度相统一，因此，选择30±1 ℃作为测定条件。
2.2.4 振荡器转速对速率的影响
采用单一变量法，考察振荡器转速对吸附速率的影响。从结果可以看出，低转速下（100 r/min）活性炭吸附速率明显降低，在较高转速下（150 r/min、200 r/min、230 r/min）得到的结果基本一致。在低速下，因活性炭不能够很好的被振摇起来，与吸附液接触不充分，导致结果偏低。因此，需要较高的转速以保证活性炭与吸附液的充分接触，选择200 r/min作为测定条件。
2.2.5 吸附液中金的初始浓度对速率的影响
采用单一变量法，考察吸附液中金的初始浓度对速率的影响。从结果可以看出，初始浓度对活性炭的吸附速率影响较大。随着吸附液中金的初始浓度的增加，结果随之增大。造成的原因是，初始浓度增大，吸附平衡的浓度就增大，从而导致吸附量的增加。因此需要很好的控制吸附液中金的初始浓度。从结果来看，在10.0±0.2 ug/mL范围对结果影响不大。因此，在测定时，要使得吸附液中金的初始浓度控制在10.0±0.2 ug/mL。
2.2.6 吸附液pH对吸附速率的影响
采用单一变量法，考察吸附液pH对吸附速率的影响。从结果可以看出，吸附液的pH对吸附速率的测定结果影响不大，从安全使用氰化钠的角度考虑，及与吸附金容量值测定条件的一致，选择pH 11.5作为吸附速率的测定条件。
2.2.7 吸附液中氰根浓度对吸附速率的影响
采用单一变量法，通过初始加入氰化钠浓度（质量分数）来调节吸附液中氰根浓度，考察吸附液中氰根浓度对吸附速率的影响。从结果可以看出，随着初始加入吸附液中氰化钠浓度的增加，吸附速率随之增大，在高浓度下影响显著。但在0.01%、0.02%、0.05%三个点的结果没有太大的差距。综合考虑调研情况，矿山上使用氰化钠浓度约在0.005%~0.6%左右，因此，选择氰根0.02%为测定条件。

2.2.8 精密度试验
按拟定的方法试验条件进行精密度试验，对两个不同活性炭试样测定11次，统计标准偏差和相对标准偏差，其 RSD值为1.17%～1.80%，具有较好的精密度，满足测定需求。

2.2.9 不同活性炭吸附金速率及其与其他方法（如碘值）的比对
不同厂家碘值椰壳炭吸附金速率Qt与碘值的比对，测定结果表明，不同厂家生产的活性炭具有不同的吸附速率与碘值，吸附金速率与碘值大小趋势相一致，碘值大的活性炭其吸附速率值也大。这说明本方法是能够准确反映活性炭吸附金速率的大小。
不同种类活性炭吸附金速率与碘值的比对，从结果中可以看出不同种类活性炭具有不同的吸附速率与碘值。碘值高的煤质炭，其吸附速率值也高。虽然椰壳炭的碘值比杏壳炭的高一些，但椰壳炭的吸附速率却比杏壳炭的稍低一些，造成这种原因可能是由于不同种类活性炭的微孔表面性能不同引起的，比如表面电荷的不同、官能团的不同，这都会对活性炭吸附金产生影响。

综合不同厂家椰壳炭和不同种类活性炭的对比结果看，此结果与前面部分吸附金容量结果趋势相一致。本方法具有较好的前后一致性。
2.2.10 吸附金速率方法测定中金测定的回收率

通过测定初始溶液中含金量与加入活性炭吸附后吸附余液及载金炭中含金量的比较，考察方法测定的准确性。从结果可以看出，吸附液中剩余的金量与活性炭中吸附的金量合计回收率在96.8～101.3%之间，说明本方法具有较好的准确度。
2.3 验证数据

选取两个不同吸附能力的活性炭作为试样，由长春黄金研究院进行一验，厦门紫金矿冶技术有限公司、北京矿冶研究总院，山东国大黄金股份有限公司、灵宝黄金有限公司、河南中原黄金冶炼厂有限责任公司进行二验，其中灵宝黄金有限公司数据还在进行中，其他验证统计结果如下。
2.3.1 吸附金容量
	序号
	1#活性炭

	
	紫金矿业集团股份有限公司
	长春黄金研究院
	厦门矿冶技术有限公司
	北京矿冶研究总院
	山东国大黄金股份有限公司
	河南中原黄金冶炼厂有限责任公司

	1
	5.89 
	8.82 
	6.44 
	9.64 
	6.11 
	5.70

	2
	5.28 
	8.81 
	5.92 
	8.32 
	5.65 
	5.81

	3
	5.74 
	8.48 
	5.60 
	8.16 
	5.63 
	5.31

	4
	5.53 
	9.70 
	6.22 
	9.10 
	6.03 
	5.23

	5
	5.77 
	9.62 
	6.43 
	9.59 
	5.92 
	5.30

	6
	5.32 
	9.64 
	5.50 
	7.46 
	5.93 
	5.55

	7
	6.03 
	　
	6.10 
	8.05 
	5.61 
	5.82

	8
	5.47 
	　
	6.37 
	7.76 
	5.83 
	5.47

	9
	5.72 
	　
	5.98 
	8.71 
	5.66 
	5.79

	10
	5.50 
	　
	6.02 
	　
	6.05 
	5.63

	11
	5.80 
	　
	6.11 
	　
	6.06 
	5.52

	平均值
	5.64 
	9.18 
	6.06 
	8.53 
	5.86 
	5.557 

	SD
	0.238 
	0.535 
	0.310 
	0.780 
	0.194 
	0.214 

	RSD%
	4.22 
	5.83 
	5.11 
	9.14 
	3.31 
	3.84 

	序号
	2#活性炭

	
	紫金矿业集团股份有限公司
	长春黄金研究院
	厦门矿冶技术有限公司
	北京矿冶研究总院
	山东国大黄金股份有限公司
	河南中原黄金冶炼厂有限责任公司

	1
	10.66 
	12.58 
	11.17 
	12.19 
	10.71 
	11.43

	2
	10.26 
	12.37 
	10.63 
	10.69 
	10.82 
	11.02

	3
	11.44 
	12.98 
	10.81 
	10.50 
	10.51 
	11.28

	4
	11.60 
	14.38 
	10.63 
	11.53 
	11.74 
	10.49

	5
	11.31 
	14.06 
	10.50 
	10.14 
	10.90 
	10.30

	6
	10.83 
	13.89 
	10.51 
	11.83 
	11.38 
	9.80

	7
	10.52 
	　
	10.95 
	11.45 
	11.12 
	10.44

	8
	10.23 
	　
	11.27 
	9.68 
	10.34 
	9.38

	9
	11.59 
	　
	11.09 
	9.63 
	10.72 
	10.52

	10
	11.21 
	　
	11.61 
	　
	11.46 
	9.70

	11
	11.44 
	　
	11.68 
	　
	11.70 
	9.58

	平均值
	11.01 
	13.38 
	10.99 
	10.85 
	11.04 
	10.358 

	SD
	0.524 
	0.842 
	0.418 
	0.941 
	0.477 
	0.693 

	RSD%
	4.76 
	6.29 
	3.80 
	8.68 
	4.32 
	6.69 

	
	
	
	
	
	
	


2.3.2 吸附金速率

	序号
	1#活性炭

	
	紫金矿业集团股份有限公司
	长春黄金研究院
	厦门矿冶技术有限公司
	北京矿冶研究总院
	山东国大黄金股份有限公司
	河南中原黄金冶炼厂有限责任公司

	1
	5.33 
	5.02 
	5.03 
	5.48 
	5.19 
	5.280 

	2
	5.27 
	5.03 
	4.97 
	5.59 
	5.38 
	5.160 

	3
	5.30 
	4.97 
	5.01 
	5.64 
	5.22 
	5.210 

	4
	5.39 
	5.12 
	5.00 
	5.68 
	5.26 
	5.180 

	5
	5.38 
	5.11 
	4.99 
	5.61 
	5.42 
	5.290 

	6
	5.39 
	5.07 
	5.02 
	5.56 
	5.21 
	5.150 

	7
	5.19 
	5.15 
	4.98 
	5.43 
	5.32 
	5.110 

	8
	5.29 
	5.11 
	4.99 
	5.36 
	5.23 
	5.200 

	9
	5.13 
	5.05 
	5.01 
	5.35 
	5.41 
	5.200 

	10
	5.15 
	5.18 
	4.99 
	　
	5.21 
	5.130 

	11
	5.20 
	5.06 
	5.01 
	　
	5.38 
	5.070 

	平均值
	5.27 
	5.08 
	5.00 
	5.52 
	5.29 
	5.180 

	SD
	0.095 
	0.062 
	0.018 
	0.122 
	0.090 
	0.067 

	RSD%
	1.81 
	1.21 
	0.36 
	2.21 
	1.69 
	1.29 

	序号
	2#活性炭

	
	紫金矿业集团股份有限公司
	长春黄金研究院
	厦门矿冶技术有限公司
	北京矿冶研究总院
	山东国大黄金股份有限公司
	河南中原黄金冶炼厂有限责任公司

	1
	5.98 
	5.77 
	5.98 
	5.71 
	6.11 
	5.890 

	2
	6.01 
	5.74 
	6.00 
	5.79 
	5.99 
	5.990 

	3
	6.03 
	5.84 
	5.98 
	5.82 
	6.01 
	5.930 

	4
	6.10 
	5.80 
	5.97 
	5.57 
	6.10 
	5.970 

	5
	6.06 
	5.82 
	5.98 
	5.79 
	5.99 
	6.040 

	6
	6.08 
	5.82 
	5.98 
	5.76 
	6.07 
	6.070 

	7
	6.12 
	5.87 
	6.00 
	5.50 
	6.18 
	5.920 

	8
	5.96 
	5.86 
	6.00
	5.78 
	6.10 
	6.050 

	9
	5.93 
	5.82 
	5.98 
	5.72 
	6.22 
	6.110 

	10
	5.95 
	5.83 
	6.00 
	　
	5.69 
	6.000 

	11
	5.93 
	　
	5.98 
	　
	6.01 
	5.940 

	平均值
	6.01 
	5.82 
	5.99 
	5.72 
	6.04 
	5.992 

	SD
	0.069 
	0.039 
	0.011 
	0.109 
	0.139 
	0.070 

	RSD%
	1.15 
	0.67 
	0.19 
	1.91 
	2.31 
	1.16 


2.3.3 从验证单位反馈的问题主要如下：

1）“试验报告中logQe 与前后文中出现的logQt 格式不统一，建议修改；另外建议以lg代替log。”采纳，均改为lgQe。

2）“此项目要求严格控温在30℃±1℃。采用气浴震荡，实验中温度只能控制在30℃±2.5℃，建议进行此实验用水浴震荡。”各单位可根据实际情况，在达到严格控制温度的情况下采用水浴及空气浴均可。不予采纳。
3）“根据海南样品测定结果,0.1g取样会导致结果偏差较大，从而导致曲线线形较差，因此建议加大取样量，以0.2~1g为参考范围。”在实际测定中，可根据活性炭吸附金的能力，适当调整取样量，完成五个不同试样量吸附容量测定并绘制等温吸附方程即可。采纳意见，在方法中增加注：“可根据活性炭吸附金能力适当调整试样量”。
2.4 方法精密度的确定

按照GB/T 6379.2-2004 《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法 》，对方法精密度数据进行统计和取舍，确定本方法的重复性和再现性限见下表：

2.4.1吸附金容量
	Qe（g/kg）
	5.77
	11.01

	r/%
	12.17
	12.08

	R/%
	16.44
	12.08


重复性限与再现性限没有与吸附金容量值有依赖关系，因此采用它们的平均值，即：同实验室内，两个平行测定结果的相对标准偏差应不大于12.1%（拟调整为8.6%）；两个实验室间测定结果的相对标准偏差应不大于14.3%（拟调整为10.2%）。
2.4.2吸附金速率

	Qt（g/kg）
	5.17
	5.91

	r/%
	3.89
	3.14

	R/%
	7.76
	3.14


重复性限与再现性限没有与吸附金容量值有依赖关系，因此采用它们的平均值，即：同实验室内，两个平行测定结果的相对标准偏差应不大于3.5%；两个实验室间测定结果的相对标准偏差应不大于5.5%。
2.5 结论及方法注意事项

本方法建立了测定活性炭吸附金容及速率的方法，且通过X家单位的一验和二验数据表明，本方法的精密度能够达到测定需求。本方法是一个可行的方法，能够有效评价活性炭吸附金的性能。

本方法采用在碱性条件下，含有一定量的氰化钠作为吸附液，通过测定吸附液中剩余金的浓度来得到吸附金容量和速率。由于氰化钠是剧毒物质，在使用时必须十分注意安全防护，必须在通风良好的条件下进行，保证操作人员的安全。
三、标准水平分析

1. 采用国际标准和国外先进标准的程度

无

2. 国际、国外同类标准水平的对比分析

经调研，目前国内外尚没有测定活性炭吸附金容量及速率的国家/行业方法标准。本方法为首次制定，填补了国际、国内活性炭吸附金容量及速率的测定方法标准空白，达到了国际先进水平。

四、标准作为强制性或推荐性标准的建议

    建议本标准为推荐性国家标准。

五、预期效果

    本标准的出台，填补了国内外测定活性炭吸附金容量及速率的方法标准的空白，能够提供准确评价活性炭吸附金性能的方法，为矿山金湿法冶炼的提金工艺提供可靠的数据指标，有效的指导生产，对黄金生产起到积极而重要的作用。
附件：

附件1、《活性炭吸附金容量及速率的测定》方法调整报告
附件2、国家标准《活性炭吸附金容量及速率的测定》初审意见汇总表
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附件1：   《活性炭吸附金容量及速率的测定》方法调整报告
在最初提交的项目建议书中，拟定了初步的技术内容，如下：
一、活性炭吸附金溶液中的金后，用原子吸收光谱仪测定溶液中残余的金浓度，绘制活性炭吸附金的饱和曲线，得到活性炭吸附金的最大容量Q；
二、基于Freundlich吸附等温方程，用原子吸收光谱仪测定不同试样量的活性炭吸附平衡后的金溶液中金的浓度，绘制双对数坐标吸附等温线，得到活性炭吸附金容量的K值。
三、活性炭吸附溶液中的金，利用原子吸收光谱仪分析测定溶液中的剩余的金浓度，通过归一化为原始浓度的百分比，绘制剩余浓度百分比与时间的曲线，从图中读取或计算出活性炭吸附50%金的初始浓度的时间t。
根据上述方法草案，试验人员按照制定的试验计划进行了试验，在最初方案中测定Q的意义很大一部分也是在于为测定吸附金容量值提供一个平衡时间。但从试验及文献来看，在活性炭制成200目以下后，吸附金的速率很快，因此，没有必要进行Q值这部分的测定，只要吸附时间够长，能够保证吸附达到平衡即可。如果先测平衡Q值，再测吸附金容量值，过程冗繁，也没有必要。所以在吸附金容量值测定时确定了足够长的吸附时间。
根据原定方法草案，进行第三部分吸附速率试验时，发现因实际吸附情况比较复杂，原草案中吸附速率的测定方法过于理想，实际吸附测定中无法满足。试验结果如下图：
从ln(C0/Ct)对t作图的结果来看，在较大粒径时（6～18目之间）能够出现近似于直线，但都在去除几个点以后。在粒径小（20目以下）就越来越偏离这一理想模型。在-6～+10 目，在去除几个时间点之后，45分钟前的四个点能够较好的拟合成线性，但重现性并不理想。在-6～+10 目，在去除15、30分钟这两个时间点后，线性拟合的很好，重现性也较好。但因为前面时间对吸附动力学来说是非常重要的，而且几次都是偏离了线性，说明并不是因为检测时出现偏差，而是本身吸附就存在这样的现象，所以，并不能将前面两个点舍去而来计算结果，这样是不严谨和科学的。综合来说，此一级动力学模型过于理想化，实际的活性炭吸附并不能非常好的符合这一模型。因此，此模型不适合于活性炭吸附金速率的实际测定。
因此，需要调整吸附速率的测定方法。拟采用表观速率来表征活性炭吸附速率，即在一定时间内活性炭吸附金的容量来表示吸附速率大小。

经过调整，标准方法更改成两部分，如下：
一、活性炭吸附金容量的测定：活性炭在吸附溶液中经过充分振摇和吸附，利用原子吸收光谱仪测定吸附溶液中剩余的金浓度，绘制Freundlich吸附等温线，计算得到活性炭吸附金容量。
二、活性炭吸附金速率的测定：活性炭在吸附溶液中经过60分钟的振摇和吸附，利用原子吸收光谱仪测定吸附溶液中剩余的金浓度，计算出活性炭吸附金的速率。
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附件2

表1
国家标准《活性炭吸附金容量及速率的测定》初审意见汇总表

	序号
	章条
	意见内容
	采纳与否
	备注

	1
	
	增加吸附金容量、吸附速率、Freundlich吸附等温线的定义
	采纳
	

	2
	2.2和3.2
	试剂中先列出固体试剂，后列出液体试剂；液体试剂浓度的表达，采用质量浓度 
	采纳
	

	3
	2.3.3和3.3.3
	振荡器的性能要求，列出仪器的控温范围、精度、转速范围等，非列出具体试验条件值
	采纳
	

	4
	2.6和3.6
	计算结果中单位用英文小写字母，并表述为如下结构“单位为：g/kg”
	采纳
	

	5
	
	增加补充试样制备步骤
	采纳
	

	6
	
	补充不同活性炭吸附金容量和速率，及其与其他方法（如碘值）的比对试验。
	采纳
	

	7
	
	补充活性炭试样在大颗粒情况下（6～16目），扩大取样量及延长吸附时间的试验，与200目的结果比对。
	采纳
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