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氰化液化学分析方法金量的测定

警示：氰化物为剧毒物质，操作时应按规定要求佩带防护器具，避免接触皮肤和衣服；所有操作

应在通风厨中完成；若取样后不能立即测定，应加碱固定防止氰化物挥发，检测后的残渣废液应做妥

善的安全处理。本文件未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保

证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

本文件规定了氰化液中金量的测定方法。

本文件适用于氰化液中金量的测定。方法 1 测定范围：0.050 mg/L～300 mg/L；方法 2 测定范围：

0.001 0 mg/L～0.100 mg/L。

2 规范性引用文件

本文件没有规范性引用文件。

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 方法 1 火焰原子吸收光谱法

4.1 原理

样品经王水溶解，金以氯金酸形式进入溶液中，用活性炭吸附富集金，并与干扰元素分离，灰化

后王水溶解金，在酸性介质中，用火焰原子吸收光谱仪在波长 242.8 nm处测定金量。

4.2 试剂或材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

4.2.1 盐酸（ρ=1.19 g/mL）。

4.2.2 硝酸（ρ=1.42 g/mL）。

4.2.3 王水：三份体积盐酸（4.2.1）、一份体积硝酸混合（4.2.2），现用现配。

4.2.4 王水溶液（5+95）。

4.2.5 盐酸溶液（5+95）。

4.2.6 硝酸溶液（2+98）。

4.2.7 氟化氢铵溶液（20 g/L）。

4.2.8 氯化钠溶液（200 g/L）。

4.2.9 活性炭：粒度为不大于 0.074 mm，将分析纯或化学纯活性炭放入氟化氢铵溶液（4.2.7）中

浸泡 3 天后抽滤，以盐酸溶液（4.2.5）及水各洗涤 3 次。
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4.2.10 定性滤纸。

4.2.11 活性炭-纸浆混合物：称取 40 g活性炭（4.2.9）与 80 g定性滤纸放入 2 L塑料烧杯中，加入

1 L水，搅碎混匀，备用。

4.2.12 金标准贮存溶液（1.00 mg/mL）：称取 0.500 0 g金（ωAu≥99.99%），置于 100 mL烧杯中，

加入 20 mL王水（4.2.3），低温加热至完全溶解，取下冷却至室温，移入 500 mL容量瓶中，用水稀

释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 1.00 mg金。

4.2.13 金标准贮存溶液 I（100 μg/mL）：移取 50.00 mL 金标准贮存溶液（4.2.12），于 500 mL
容量瓶中，加入 10 mL王水（4.2.3），用水稀释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 100 μg金。

4.3 仪器、设备

4.3.1 活性炭吸附抽滤装置：将玻璃吸附柱插入抽滤筒孔中，柱内放一片多孔塑料板，并放入一片与

多孔塑料板直径等大的滤纸片。倾入纸浆抽滤，滤干后纸浆层厚约 3 mm～4 mm，再加入活性炭-纸浆

混合物（4.2.11），抽干后厚度为 5 mm～10 mm，以水吹洗柱壁，加入一层薄纸浆。装上布氏漏斗，

在漏斗上垫两张定性滤纸并加入纸浆，抽干后厚度为 5 mm～8 mm，使滤纸边缘与布氏漏斗壁没有缝

隙。抽滤装置见图 1 所示。

1
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标引序号说明：

1——布氏漏斗； 2，5———胶塞； 3——吸附玻璃柱； 4——多孔塑料板；

6——抽气孔； 7——抽滤筒； 8——排废液口。

图 1 抽滤装置示意图

4.3.2 火焰原子吸收光谱仪：附金空心阴极灯。

在火焰原子吸收光谱仪最佳工作条件下，凡能达到下列指标均可使用。

灵敏度：在与测量试料溶液的基体相一致的溶液中，金的特征浓度应不大于 0.23 μg/mL。

精密度：用最高浓度的标准溶液测量 11 次，其标准偏差应不超过平均吸光度的 1.5%；用最低浓

度的标准溶液（不是“零”标准溶液）测量 11次，其标准偏差应不超过标准溶液的平均吸光度的 0.5%。

标准曲线的线性：将标准曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之

比，应不小于 0.8。

4.3.3 容量瓶、移液管、比色管、坩埚、吸附柱、布氏漏斗、多孔塑料板，以上器具需要在王水溶液

（4.2.4）中浸泡 12 h，清洗干净后使用。

4.4 样品

取样后若不能立即测定，应加入少量氢氧化钠，搅拌，调节溶液 pH至大于 11。
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4.5 试验步骤

4.5.1 试液

根据试液中待测元素的含量按表 1 量取试液体积。

独立进行两次测定，取其平均值。

4.5.2 空白试验

随同试液做空白试验，平行测定两份，结果取其平均值。

表 1 定容分取体积

金质量浓度

mg/L

分取体积

mL

容量瓶体积

mL

分取体积

mL

稀释体积

mL

0.050～0.300 200.0 10 — —

＞0.300～1.00 50.0 10 — —

＞1.00～5.00 100.0 100 — —

＞5.00～10.0 50.0 100 — —

＞10.0～50.0 10.00 100 — —

＞100～300 10.00 100 10.00 50

4.5.3 测定

4.5.3.1 将试液（4.4.1）置于 400 mL 烧杯中，样品体积低于 100 mL 时加水补充至 100 mL，于通

风橱中滴加王水（4.2.3），边滴加边搅拌至溶液 pH＜2，再过量 50 mL，盖上表面皿，置于电热板上

煮沸 30 min，取下，用热水冲洗表面皿和杯壁，搅拌并冷却至 40℃～60℃。

4.5.3.2 将试料溶液倾入已准备好的活性炭吸附柱上的布氏漏斗中进行抽滤及动态吸附，漏斗内溶液

全部滤干后，用 40℃～60℃盐酸溶液（4.2.5）洗涤烧杯 2 次～3 次，洗涤残渣和漏斗 4 次～5 次，

取下布氏漏斗，用 40℃～60℃氟化氢铵溶液（4.2.7）洗涤吸附柱 4 次～5 次，用 40℃～60℃盐酸

（4.2.5）洗涤 4 次～5次，用 40℃～60℃水洗涤 4次～5 次，滤干后停止抽气。

若试液溶解后无沉淀生成，可直接用活性炭吸附柱过滤，无需加布氏漏斗过滤。

4.5.3.3 取出吸附柱内的活性炭纸浆块，放入50 mL瓷坩埚中，在电炉上烘干，放入马弗炉中于700℃
灰化完全，取出冷却。加入 2 滴～3 滴氯化钠溶液（4.2.8），1 mL~2 mL王水（4.2.3），置于水浴

上溶解，蒸至近干，取下冷却，用盐酸（4.2.5）浸出，按表 1移入相应体积容量瓶中，用盐酸（4.2.5）

稀释至标线，混匀。

4.5.3.4 于火焰原子吸收光谱仪波长 242.8 nm 处，分别测量试液（4.4.3.3）及随同空白溶液的吸

光度，在标准曲线上查出相应金的质量浓度。

4.5.4 工作曲线的绘制

移取 0 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、3.00 mL、4.00 mL、5.00 mL、6.00 mL 金标准溶

液（4.2.13），分别置于一组 100 mL容量瓶中，加入 5 mL盐酸（4.2.1），以水稀释至标线，混匀。

与试液相同条件下测量标准溶液的吸光度。减去“零”浓度的吸光度，以金浓度为横坐标，吸光度为

纵坐标，绘制工作曲线。

4.6 试验数据处理
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按式（1）计算金的质量浓度：

1 0
u

0

)=A
c c V

V


（
........................................................................（1）

式中：

Au——金的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；

c1 ——自工作曲线上查得试液的金浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

c0 ——自工作曲线上查得空白试液的金浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

v ——试液的体积，单位为毫升（mL）；

v0 ——试料的取样体积，单位为毫升（mL）。

测定结果大于等于 1 mg/L保留三位有效数字；小于 1 mg/L时保留至小数点后三位。

4.7 精密度

4.7.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值,在以下给出的平均值范围内,这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过 5%，重复性限（r）按表 2 数据

采用线性内插法求得。

表 2 重复性限

Au/（mg/L） 0.050 0.098 0.498 4.98 49.7 296

r/（mg/L） 0.005 0.007 0.013 0.18 2.1 11

4.7.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值,在以下给出的平均值范围内,这两个测试结果

的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过 5%，再现性限（R）按表 3 数据

采用线性内插法求得。

表 3 再现性限

Au/（mg/L） 0.050 0.098 0.498 4.98 49.7 296

R/（mg/L） 0.007 0.010 0.016 0.19 2.2 14

5 方法 2 电感耦合等离子体质谱法

5.1 原理

试料经王水溶解，金以氯金酸形式进入溶液中，用活性炭吸附富集金，并与干扰元素分离，经灰

化提取金，通过加入内标元素校正法，在酸性介质中用电感耦合等离子体质谱仪测定金的含量。

5.2 试剂或材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

5.2.1 盐酸（ρ=1.19 g/mL），优级纯。

5.2.2 硝酸（ρ=1.42 g/mL），优级纯。
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5.2.3 王水：三份体积盐酸、一份体积硝酸混合，现用现配。

5.2.4 王水溶液（5+95）。

5.2.5 盐酸溶液（5+95）。

5.2.6 硝酸溶液（2+98）。

5.2.7 氟化氢铵溶液（20 g/L）。

5.2.8 氯化钠溶液（200 g/L）。

5.2.9 活性炭：粒度为不大于 0.074 mm，将分析纯或化学纯活性炭放入氟化氢铵溶液（5.2.6）中

浸泡 3 天后抽滤，以盐酸溶液（5.2.4）及水各洗涤 3 次。

5.2.10 定性滤纸。

5.2.11 活性炭-纸浆混合物：称取 40 g 活性炭与 80 g定性滤纸放入 2 L 塑料烧杯中，加入 1 L水，

搅碎混匀，备用。

5.2.12 金标准贮存溶液（1.00 mg/mL）：称取 0.500 0 g金（ωAu≥99.99%），置于 100 mL烧杯中，

加入 20 mL王水（5.2.3），低温加热至完全溶解，取下冷却至室温，移入 500 mL容量瓶中，用水稀

释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 1.00 mg金。

5.2.13 金标准贮存溶液 I（100 g/mL）：移取 50.00 mL金标准贮存溶液（5.2.12），于 500 mL容

量瓶中，加入 10 mL王水（5.2.3），用水稀释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 100 μg金。

5.2.14 金标准贮存溶液Ⅱ（10 μg/mL）：移取 10.00 mL金标准贮存溶液（5.2.13），于 100 mL 容

量瓶中，加入 2 mL硝酸（5.2.2），用水稀释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 10 μg金。

5.2.15 金标准贮存溶液 III（1 μg/mL）：移取 10.00 mL 金标准贮存溶液（5.2.14），于 100 mL容

量瓶中，加入 2 mL硝酸（5.2.2），用水稀释至标线，混匀。此溶液 1 mL含 1 μg金。

5.2.16 内标元素：分析过程采用加入内标元素的方法校正仪器，以消除仪器漂移和物理干扰，表 4

为推荐使用的内标元素。建议内标元素浓度为 10 μg/L~20 μg/L。

表 4 推荐内标元素

内标元素 相对原子质量

铑 103

铯 133

铼 186

内标元素应选择试液中不含有的元素，建议在分析未知样品时先对样品中可能存在的内标元素进行扫描测量后选择

合适的内标元素

5.3 仪器、设备

5.3.1 活性炭吸附抽滤装置：将玻璃吸附柱插入抽滤筒孔中，柱内放一片多孔塑料板，并放入一片与

多孔塑料板直径相同的滤纸片。倾入纸浆抽滤，滤干后纸浆层厚约 3 mm～4 mm，再加入活性炭-纸浆

混合物（5.2.11），抽干后厚度为 5 mm～10 mm，以水吹洗柱壁，加入一层薄纸浆。装上布氏漏斗，

在漏斗上垫两张定性滤纸并加入纸浆，抽干后厚度为 5 mm～8 mm，使滤纸边缘与布氏漏斗壁没有缝

隙。抽滤装置见图 1 所示。

5.3.2 电感耦合等离子体质谱仪。仪器工作环境和对电源的要求应按仪器说明书规定执行。

5.3.3 容量瓶、移液管、比色管、坩埚、吸附柱、布氏漏斗，多孔塑料板，以上器具需要在王水溶液

（5.2.4）中浸泡 12 h，清洗干净后使用。

5.4 样品



YS/T ××××—202×

6

取样后若不能立即测定，应加入少量氢氧化钠，搅拌，调节溶液 pH至大于 11。

5.5 试验步骤

5.5.1 试液

根据试液中待测元素的含量按表 5 量取试液体积。

独立进行两次测定，取其平均值。

5.5.2 空白试验

随同试液做空白试验，平行测定两份，结果取其平均值。

表 5 定容体积

金质量浓度

mg/L

分取体积

mL

容量瓶体积

mL

0.001～0.005 200.0 10

＞0.005～0.010 100.0 10

＞0.010～0.100 100.0 100

5.5.3 测定

5.5.3.1 将试液（5.4.1）置于 400 mL 烧杯中，样品体积低于 100 mL 时加水补充至 100 mL，于通

风橱中滴加王水（5.2.3），边滴加边搅拌至溶液 pH＜2，再过量 50 mL，盖上表面皿，置于电热板上

煮沸 30 min，取下，用热水冲洗表面皿和杯壁，搅拌并冷却至 40℃～60℃。

5.5.3.2 将试料溶液倾入已准备好的活性炭吸附柱上的布氏漏斗中进行抽滤及动态吸附，漏斗内溶液

全部滤干后，用 40℃～60℃盐酸溶液（5.2.5）洗涤烧杯 2 次～3 次，洗涤残渣和漏斗 4 次～5 次，

取下布氏漏斗，用 40℃～60℃氟化氢铵溶液（5.2.7）洗涤吸附柱 4 次～5 次，用 40℃～60℃盐酸

（5.2.5）洗涤 4 次～5次，用 40℃～60℃水洗涤 4 次～5 次，滤干后停止抽气。

若试液溶液后无沉淀生成，可直接用活性炭吸附柱过滤，无需加布氏漏斗过滤。

5.5.3.3 取出吸附柱内的活性炭纸浆块，放入50 mL瓷坩埚中，在电炉上烘干，放入马弗炉中于700℃
灰化完全，取出冷却。加入 2滴～3 滴氯化钠溶液（5.2.8），1 mL～2 mL王水（5.2.3），置于水浴

上溶解，蒸至近干，取下冷却，用硝酸（5.2.6）浸出，按表 5移入相应体积容量瓶中，用硝酸（5.2.6）

稀释至标线，混匀。

5.5.3.4 将试液（5.4.3.3）通过加入内标元素校正法，于电感耦合等离子体质谱仪测定金的含量。

5.5.4 工作曲线的绘制

移取 0 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL、6.00 mL、8.00 mL、10.0 mL金标准溶液

（5.2.15），分别置于一组 100 mL容量瓶中，加入 2 mL硝酸（5.2.2），以水稀释至标线，混匀。

与试液在相同条件下测定，将测得到的被测元素与内标元素的强度比值作为纵坐标、被测元素的浓度

为横坐标绘制工作曲线。

5.6 试验数据处理

按式（2）计算金的质量浓度：
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式中：

Au——金的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；

c1 ——自工作曲线上查得试液的金浓度，单位为微克每升（μg/L）；

c0 ——自工作曲线上查得空白试液的金浓度，单位为微克每升（μg/L）；

v ——试液的体积，单位为毫升（mL）；

v0 ——试料的取样体积，单位为毫升（mL）。

测定结果大于等于 0.010 mg/L保留至小数点后三位，小于 0.010 mg/L时保留两位有效数字。

5.7 精密度

5.7.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值,在以下给出的平均值范围内,这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过 5%，重复性限（r）按表 6 数据

采用线性内插法求得。

表 6 重复性限

Au/（mg/L） 0.001 0 0.005 0 0.010 0.049 0.098

r/（mg/L） 0.000 3 0.000 8 0.002 0.006 0.010

5.7.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值,在以下给出的平均值范围内,这两个测试结果

的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过 5%，再现性限（R）按表 7 数据

采用线性内插法求得。

表 7 再现性限

Au/（mg/L） 0.001 0 0.005 0 0.010 0.049 0.098

R/（mg/L） 0.000 4 0.000 9 0.003 0.007 0.011


	前    言
	1  范围
	2  规范性引用文件
	3  术语和定义
	4  方法1  火焰原子吸收光谱法
	4.1  原理
	4.2  试剂或材料
	4.3  仪器、设备
	4.4  样品
	4.5  试验步骤
	4.5.1  试液
	4.5.2  空白试验
	4.5.3  测定
	4.5.4  工作曲线的绘制

	4.6  试验数据处理
	4.7   精密度
	4.7.1  重复性
	4.7.2  再现性


	5  方法2  电感耦合等离子体质谱法
	5.1  原理
	5.2  试剂或材料
	5.3  仪器、设备
	5.4  样品
	5.5  试验步骤
	5.5.1  试液
	5.5.2  空白试验
	5.5.3  测定

	5.6  试验数据处理
	5.7   精密度
	5.7.1  重复性
	5.7.2  再现性



