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一、工作简况 

1.1  任务来源 

2022年 2 月 18日，国家标准委下达《国家标准化管理委员会关

于开展推荐性国家标准复审工作的通知》（国标委发〔2022〕10 号）

文件，GB/T 20899.9—2007《金矿石化学分析方法  第 9部分：碳量

的测定》位列其中，经技术归口全国黄金标准化技术委员会组织，该

标准牵头单位长春黄金研究院有限公司提出修订的复审建议意见，并

提交修订标准草案与项目建议书，由 TC 379 按流程发起并通过委员

表决后于 2022 年 5月 21日报国家标准委审核。 

2023年 12 月 28 日，国家标准化管理委员会关于下达 2023 年国

家标准复审修订计划的通知（国标委发〔2023〕64 号），立项《金

矿石化学分析方法  第 9部分：碳量的测定》推荐性国家标准修订项

目，计划号 20233663-T-469，技术归口全国黄金标准化技术委员会。 

全国黄金标准化技术委员会组织长春黄金研究院有限公司牵头

成立《金矿石化学分析方法  第 9部分：碳量的测定》国家标准项目

修订工作组，工作组对项目工作进行计划安排。起草单位、主要起草

人及主要工作见表 1。 
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表 1  任务安排 

项目 单位名称 主要起草人 主要工作 

牵头

单位 

长春黄金研究院有限公司 芦新根、杨星、关国军、

张越、赵可迪、李彦红、

逄文好、李延吉 

负责标准验证单位的

协调、标准方案的审定，

与标委会的沟通 

负责试验方案的设

计、文本的编写、审核 

负责试验工作、报告

编写、数理统计、标准

文本的编制 

第一

验证

单位 

河南中原黄金冶炼厂有限责任

公司 

王夏 负责标准第一验证工

作、一验报告的编写 

第二

验证

单位 

内蒙古太平矿业有限公司、长

春国检（济源）检测科技有限

公司、紫金矿业集团股份有限

公司、山东黄金地质矿产勘查

有限公司、深圳市金质金银珠

宝检验研究中心有限公司、国

投金城冶金有限责任公司、山

东黄金矿业科技有限公司选冶

实验室分公司、河南黄金产业

技术研究院有限公司、江西三

和金业有限公司、长春黄金研

究院烟台贵金属材料研究所有

限公司、云南黄金矿业集团贵

金属检测有限公司 

张维滨、任丽芳、穆岩、

林翠芳、杜媛媛、李倩

倩、秦广林、李建政、

陈宇、邬帅、刘鹏、王

少熙、杨玲、陈晓科 

负责精密度试验的验

证工作、提交试验报告

及精密度结果 

1.2  工作过程 

1.2.1  预阶段（2022年5月） 

工作组结合 GB/T 20899.9—2007 实施过程中行业反馈意见，检

索和收集国内外相关标准和文献资料，并进行整理分析，确定本标准

的修订方案。 

1.2.2  起草阶段（2024年1月—2024年7月） 
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1.2.2.1  前期试验工作 

2024年 1 月～3月，工作组开展了相关试验的探索，包括对碳测

定条件的摸索与优化，干扰元素的排除方法。基于以上工作，工作组

完成部分方法探索试验，形成了试验方案和标准草案。 

1.2.2.2  后期试验工作 

2024年 4 月～5月，根据标准修订的技术路线，完成条件试验及

仪器测定条件的优化，确定最佳试验条件，并进行了方法精密度和准

确度的试验，最终，确定了本方法分析流程及各项参数指标。 

1.2.2.3  方法验证 

2024年 5月，组织了 11家有资质的实验室进行方法验证，于 2024

年 6 月收回了全部的验证报告，在此基础上进行了数据的汇总和分析

整理工作，并编写完成《金矿石化学分析方法  第 9部分：碳量的测

定》验证汇总报告。 

1.2.2.4  数据统计 

2024年 6 月，完成数据统计工作，并完成标准初稿和编制说明。 

1.2.2.5  标准初审 

2024年 6 月 26日，在重庆市召开的标准审查会上，对本标准进

行了初审，工作组汇总审查组提出的意见并分析后对标准进行了修改，

形成征求意见稿，提交黄金标委会秘书处审核。 

1.2.3  征求意见阶段（2024年8月—2024年10月） 
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2024年 8 月 19日，全国黄金标准化技术委员会对标准公开进行

意见征求，并发送征求意见材料至 60家相关单位，公示期 60天。 

二、标准编制原则和标准主要工作内容的确定 

2.1  标准编制原则 

按照 GB/T 1.1—2020 和 GB/T 20001.4—2015 的规定开展本标准

的修订工作，本标准修订过程遵循以下基本原则。 

1）本标准的编制既参考国外最新和应用最广的技术方法，又考

虑国内现有检测机构的检测能力和实际情况，方法的检出限和测定范

围满足黄金行业对碳测定的工作要求。 

2）修订的方法准确可靠，标准的制修订过程中一切结论的获得

均有充分的科学论据给予支持。 

3）方法具有一定普遍适用性，所用试剂价格合理，相关仪器设

备国内运用较广泛，验证仪器覆盖市面上主流仪器设备，易于推广使

用。 

2.2  新旧国家标准水平的对比 

《金矿石化学分析方法  第 9 部分：碳量的测定》国家标准各部

分相关条款的主要技术内容作如下说明。 

本部分与 GB/T 20899.9—2007 相比，除结构性调整和编辑性改

动外，主要技术变化如下： 

a） 增加了非水滴定法干扰情况介绍及消除方式（见 4.5.3.1）； 
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b） 增加了高频燃烧红外吸收法（见第 5 章）。 

本项目是修订标准，主要根据国内外黄金企业对金矿石中碳量的

检测要求，结合我国仪器设备现状和检测能力现状，起草黄金行业金

矿石化学分析方法碳量测定的非水滴定法和红外碳硫仪法。 

目前金矿石检测标准中，国内标准测定碳的标准方法采用非水滴

定法的 GB/T 20899.9—2007《金矿石化学分析方法  第 9 部分：碳

量的测定》，该方法测定范围 0.10％～5.00％，而黄金行业金矿石

中碳的实际含量远远大于该方法的测定范围，高频燃烧红外吸收法测

碳的使用也越来越广泛，本次修订针对黄金行业金矿石的特点，研究

了对碳的测定有干扰的影响因素，并一一排除，最后确定了准确测定

碳的方法。 

2.3  方法研究报告 

2.3.1  方法研究的目标 

通过本标准的修订，使标准方法的测定下限、精密度、准确度等

满足黄金行业对碳的测定要求。 

本修订标准对碳含量在 0.10％～5％范围的样品进行测定，满足

高含量和低含量都能准确测定的要求，介绍了试验仪器、试验试剂和

溶液、仪器分析条件等情况，阐述了分析测定程序以及结果计算公式。 

2.3.2  方法原理 

方法 1：试料在 1 200 ℃～1 250 ℃髙温氧气流中燃烧，使碳转

化成二氧化碳，以百里酚酞为指示剂，用乙醇-乙醇胺-氢氧化钾溶液

吸收并滴定二氧化碳。 
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方法 2：试样于高频感应炉的氧气流中加热燃烧，生成的二氧化

碳由氧气载至红外线分析器的测量室，二氧化碳吸收某特定波长的红

外能，其吸收能与其浓度成正比，根据检测器接受能量的变化可测得

碳的含量。 

2.3.3  分析步骤 

2.3.3.1  试料的制备 

1）试样粒度不大于 0.074 mm。 

2）试样应在 100 ℃～105 ℃烘干 1 h后，置于干燥器中，冷却

至室温。 

2.3.3.2  试验方案设计及条件试验 

目前行业内矿石中的碳检测主要有非水滴定法、高频燃烧红外吸

收法，不同品位的碳适合不同的检测方法，本次修订将两种方法的测

定范围细化，并通过试验说明两种方法的测定范围。非水滴定法中硫

对碳的影响较大，本次修订拟消除硫对碳测定的影响。 

本标准选用 8 个梯度样品作为试验样品，具体含量见表 2。 

表 2  样品表 

编号 1# 2# 3# 4# 5# 6# 7# 

含量（％） 0.08 0.10 0.50 1.00 2.00 3.00 5.00 

2.3.4  高温燃烧-非水滴定法条件试验 

2.3.4.1  标定 
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标定是容量法中重要的一部分，决定着检测结果的准确性。非水

滴定法存在滴定终点突变不明显的，人员之间标定结果差异大的问题，

为解决这一问题，采用准确称取标准物质的方式，使检测人员在临近

终点时能够集中注意力，更好地判断终点的颜色变化。 

（1）标定物质的称样量的确定 

标定对象选择性质稳定的碳酸钙基准物质，分别准确称取 0.0100 

g±0.0005 g、0.0500 g±0.0005 g、0.1000 g±0.0005 g碳酸钙基

准物质，按样品检测步骤进行标定。 

测定条件：氧气流量为 0.15 L/min～0.20 L/min，温度为 1250 ℃，

氧化铜量为 0.2 g～0.3 g，前端洗瓶：高锰酸钾-氢氧化钠溶液，浓

硫酸洗液，变色硅胶，后端无洗瓶，瓷管瓷舟均在 1000 ℃的高温中

灼烧 2 h。标定结果见下表。 

氢氧化钾标准滴定溶液[c(KOH)≈0.03 mol/L]。本试验准确称取

不同的碳酸钙基准物质进行标定。具体标定结果见下表。 

表 3  不同碳酸钙基准物质标定结果 

称样量/g 
滴定度/(mol/L) 平均值

/(g/mL) 
RSD/％ 

1 2 3 4 

0.0100 0.02469 0.02416 0.02433 0.02360 0.02420 1.88 

0.0500 0.02451 0.02468 0.02449 0.02490 0.02464 0.77 

0.1000 0.02451 0.02445 0.02434 0.02430 0.02440 0.39 

结论：由上表可以看出，碳酸两种称样质量为 0.0100 g 时（原

标准）标定对象的标定结果波动大，0.0500 g和 0.1000 g 的平均值

无显著差异，但 0.1000 g 时 RSD 小，结果最稳定，所以为了避免由
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于天平精度带来的误差，采用准确称取 0.1000 g 碳酸钙基准物质的

标定方式。 

（2）百里香酚酞指示剂浓度的确定 

在测定碳的过程中终点颜色判断不准可能与标准吸收滴定溶液

中百里香酚酞指示剂的浓度有关，若指示剂太少，一滴两滴引起的颜

色变化不足以引起视觉观察范围内的突变，那么需要考虑增加滴指示

剂的量。 

试验操作方法：将配置好的滴定溶液（含 75 mg 百里香酚酞指示

剂）分为三份，向其中两份滴定液中分别补加 75 mg、225 mg 百里香

酚酞指示剂，混匀后备用。准确取称取 0.1000 g 碳酸钙基准物质，

按照按样品检测步骤进行标定。具体标定结果见下表。 

表 4  不同百里香酚酞指示剂标定结果 

百里香酚

酞量/mg 

滴定度/(mol/L) 平均值

/(g/mL) 
RSD/％ 备注 

1 2 3 4 

75 0.02486 0.02408 0.02433 0.02377 0.02426 1.91 
灵敏度不太

好 

150 0.02451 0.02445 0.02434 0.02430 0.02440 0.39 突变明显 

300 0.02491 0.02399 0.02433 0.02543 0.02467 2.58 
有点浑浊

感，不太亮 

结论：当百里香酚酞指示剂含量为 75 mg/L 时，终点不易观察，

灵敏度不好，造成标定结果偏低；指示剂含量为 300 mg/L 时，由于

颜色太深会有浑浊感，颜色不太亮，重点不好判断，标定结果精密度

不好；当指示剂含量为 150 mg/L 时，可以很好的解决上述问题。综

上所述，百里香酚酞指示剂含量为 150 mg/L。 
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2.3.4.2  称样量 

（1）最大称样量的考察 

考察最大称样质量为多少，以碳含量最小的样品为试验对象，分

别采取不同的称样量试验，观察试验结果，以此确定最大称样量。具

体试验结果见下表。 

表 5  最大称样量试验 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿石

2#-C 

0.2000 0.22 0.22 0.26 0.23 0.23 7.38 

0.3000 0.19 0.24 0.20 0.21 0.21 9.60 

0.5000 0.23 0.22 0.19 0.21 0.21 7.53 

1.0000 0.17 0.19 0.19 0.18 0.18 5.15 

结论：结论：最大称样量为 1.000 g时，RSD最小，但此时样品

太多，铺满整个瓷舟，有燃烧不完全的可能，因此确定最大称样量为

0.5000 g。 

（2）最小称样量的考察 

考察最小称样质量为多少，以碳含量最高的样品为试验对象，分

别采取不同的称样量试验，观察试验结果，以此确定最小称样量。具

体试验结果见下表： 

表 6  最小称样量试验 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿石

7#-C 

0.0500 4.74 4.64 4.84 4.74 4.74 1.72 

0.1000 4.77 4.86 4.84 4.82 4.82 0.80 

0.2000 4.87 4.93 4.89 4.9 4.90 0.51 

0.3000 4.67 4.96 4.72 4.74 4.77 2.69 
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结论：确定称样量为 0.1000 g 时，RSD 最小，在此含量下，如

果继续提高称样量，会将加长反应时间，增大滴定体积，增加人眼对

颜色判断的疲劳，造成 RSD偏大；若减少称样量，则也会造成 RSD 偏

大，因此确定最小称样量为 0.1000 g。 

根据滴定度和称样量、含量的关系，确定称样量。 

表 7  称样量的确定 

碳的质量分数/％ 试料量/g 

＞0.10～0.50 0.5000 

＞0.50～2.00 0.2000 

＞2.00～5.00 0.1000 

2.3.4.3  测定条件的确定 

本方案依然采用 GB/T 20899.9—2007 方法中髙温氧气流中燃烧

的方式，对灼烧温度、氧气流量、氧化铜的加入量进行验证，以确定

最佳的试验条件。 

（1）氧化铜的加入量 

氧化铜在样品燃烧过程中起到助溶的作用，本试验对氧化铜的加

入量，加入与否做了研究，试验对象为金矿石 5#。 

测定条件：氧气流量为 0.15 L/min～0.20 L/min，温度为 1250 ℃，

前端洗瓶：高锰酸钾-氢氧化钠溶液，浓硫酸洗液，变色硅胶，后端

一级吸收瓶为 30％过氧化氢，二级吸收瓶为活性二氧化锰（固液比

1:1）。 

表 8  氧化铜加入量研究 
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试样编号 
氧化铜加

入量/g 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测量值 1 测量值 2 测量值 3 测量值 4 平均值 

金矿石

6# 

0.00 2.99 2.89 3.05 2.98 2.98 2.22 

0.20 3.06 3.08 3.03 3.06 3.06 0.67 

0.50 2.97 2.95 3.06 3.00 3.00 1.60 

1.00 2.97 3.26 2.94 2.95 3.03 5.08 

结论：氧化铜加入量在 0.2 g 左右时结果精密度良好，不加时反

应缓慢，加入量过高或过低均会引起结果偏低，选择加入量为 0.2 g

左右最佳。 

（2）氧气流量的确定 

碳在充足的氧气流中燃烧才能生成二氧化碳，本试验对加入量进

行研究，试验对象为金矿石 5#。 

测定条件：温度为 1250 ℃，氧化铜量为 0.2 g～0.3 g，前端洗

瓶：高锰酸钾-氢氧化钠溶液，浓硫酸洗液，变色硅胶，后端一级吸

收瓶为 30％过氧化氢，二级吸收瓶为活性二氧化锰（固液比 1:1）。 

表 9  氧气加入量研究 

试样

编号 

氧气流量

/L/min 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测量值 1 测量值 2 测量值 3 测量值 4 平均值 

金矿

石 6# 

0.1 2.87 3.05 3.02 2.98 2.98 2.64 

0.15 3.00 2.99 2.84 2.94 2.94 2.49 

0.2 2.85 3.02 2.95 2.94 2.94 2.37 

0.5 2.81 2.92 2.98 2.90 2.90 2.43 

结论：气流过小，反应迟缓，颜色不敏锐，气流过大，反应过快，

气流量为 0.15～0.2 时，结果精密度良好，但氧气流量为 0.2 L/min

时，变色灵敏，因此氧气流量选择 0.2 L/min。 

（3）燃烧温度的确定 
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温度太低可能导致样品燃烧不完全，试验对象为金矿石 5#，试

验结果见下表。 

测定条件：氧气流量为 0.15～0.20 L/min，氧化铜量为 0.2 g～

0.3 g，前端洗瓶：高锰酸钾-氢氧化钠溶液，浓硫酸洗液，变色硅胶，

后端一级吸收瓶为 30％过氧化氢，二级吸收瓶为活性二氧化锰（固

液比 1:1）。 

表 10  燃烧温度研究 

结论：温度低于 1100 ℃时，可能造成燃烧不完全，结果偏低，

温度太高结果精密度不好，温度为 1200 ℃～1250 ℃时结果精密度

良好，因此选择温度为 1200 ℃～1250 ℃。 

2.3.4.4  干扰试验 

（1）硫干扰的消除 

大多数金矿石样品中均含有硫，且硫属于正干扰，使结果偏高。

本次试验采用二级吸收的方式消除硫干扰，一级吸收瓶为 30％的过

氧化氢，二级吸收为活性二氧化锰（固液比 1:1），用金矿石 6#号样

品为试验对象，其中 6#号样品硫含量在 26％左右。对比吸收前后结

试样编号 
燃烧温度

(℃) 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测量值 1 测量值 2 测量值 3 测量值 4 平均值 

金矿石 5# 

1000 3.09 2.84 2.59 2.84 2.84 7.19 

1100 2.96 2.95 2.87 2.93 2.93 1.38 

1200 3.08 3.16 3.12 3.06 3.11 1.43 

1250 3.09 3.12 3.14 3.16 3.13 0.95 

1300 3.04 3 3.13 2.99 3.04 2.10 
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果的差异，以及两种吸收方式吸收效果，具体结果见下表。 

具体操作：将盛有试样的瓷舟送入燃烧管温度最高处后试样开始

分解，释放二氧化碳气体，标准吸收溶液开始褪色，待标准吸收溶液

蓝色退去后，立即滴定碳标准吸收滴定溶液，由于反应时间较长，约

10 分钟，当反应至出现与滴定前一致的稳定蓝色，且该蓝色至少保

持一分钟不褪色即为终点。具体结果见下表。 

表 11  吸收方式研究 

试样

编号 

吸收方

式/g 

w（C） ％ 
RSD/％ 现象 

测量值 1 测量值 2 测量值 3 测量值 4 平均值 

金矿

石

6#-C 

无吸收 7.87 9.52 8.5 6.1 8.00 17.96 

溶液浑

浊，无

终点 

活性二

氧化锰

二级吸

收 

4.94 4.86 4.71 4.90 4.85 2.07 
溶液澄

清，反

应慢 

过氧化

氢-活性

二氧化

锰二级

吸收 

4.97 5.06 4.91 4.95 4.97 1.28 
溶液澄

清 

结论：可以看出，在不加硫吸收剂时，非水滴定吸收剂中会出现

浑浊的现象，结果偏高，没有终点，采用活性二氧化锰二级吸收时反

应时间比过氧化氢-活性二氧化锰二级吸收长，而采用过氧化氢-活性

二氧化锰二级吸收方式对硫有很好的吸收效果，结果的精密度良好，

所以选择一级 30％过氧化氢，二级活性二氧化锰的吸收方式除去硫

干扰。 

2.3.4.5  精密度试验 
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确定最佳测定条件，将预制备的各品位样品平行测定 11 次，考

察方法的精密度。具体试验结果见下表。 

表 12  精密度试验 

序

号 
试样编号 测定值（％） 

平均值

（％） 

RSD

（％） 

1 金矿石 2# 
0.14 0.14 0.14 0.13 0.12 0.15 

0.14 6.02 
0.14 0.14 0.13 0.14 0.13 — 

2 金矿石 3# 
0.41 0.45 0.42 0.40 0.39 0.43 

0.41 3.91 
0.42 0.41 0.41 0.40 0.41 — 

3 金矿石 4# 
0.95 0.98 0.96 0.95 0.96 0.90 

0.95 3.50 
0.93 0.98 1.00 0.95 0.89 — 

4 金矿石 5# 
1.93 1.95 1.96 2.00 1.98 1.92 

1.95 1.32 
1.95 1.97 1.95 1.93 1.92 — 

5 金矿石 6# 
2.96 2.96 2.93 3.01 2.99 2.93 

2.97 1.16 
2.91 2.98 2.96 2.99 3.02 — 

6 金矿石 7# 
4.84 4.84 4.80 4.78 4.88 4.87 

4.85 0.71 
4.84 4.84 4.80 4.78 4.88 — 

2.3.4.6  准确度试验 

确定最佳测定条件后，用标准样品确定方法的准确度。具体试验

结果见下表。 

表 13  准确度试验 

标样编号 
测定值

1（％） 

测定值

2（％） 

测定值

3（％） 

测定值

4（％） 

平均值

（％） 

RSD％ 参考值

（％） 

GBW01205 0.43 0.45 0.45 0.47 
0.44 0.45 

0.45 

GBW01118 2.91 2.92 2.78 2.88 3.01 2.90 2.88 

GSB(ZGJI-2012-1) 7.37 7.15 7.18 7.12 7.13 7.19 7.37 

2.3.4.7  试验数据处理 

按式（2）计算碳的质量分数 wc： 
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      ……………………（2） 

式中： 

wc——碳的质量分数，用百分数（％）表示； 

c ——氢氧化钾标准滴定溶液的物质的量浓度，单位为摩尔每升

（mol/L）； 

V3——滴定试料溶液消耗标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）； 

V2——滴定空白溶液消耗标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）； 

M2 ——碳的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol），（M=12.01）。 

m0——试料的质量，单位为克（g）。 

计算结果表示至小数点后两位。 

2.3.5  高频燃烧红外吸收法条件试验 

2.3.5.1  标准曲线的建立 

标定曲线的绘制是仪器法中重要的一部分，决定着检测结果的准

确性，采用性质稳定钢铁标样进行标准曲线的绘制，选择 7 个不同品

位的标准物质建立标准曲线，其参考值在最好能含盖所得样品的范围，

金矿石 1#～8#样品范围为 0.03～10％之间。 

标准曲线 1（通道 1）：在经过热处理后的空白坩埚内依次加入

0.05 g 标准物质，0.6 g 左右的纯铁屑助熔剂，再覆盖一层 2 g 左右

的纯钨助熔剂。将坩埚置于高频红外碳硫仪的坩埚托上，按步骤进行

测定。测定完成后，由仪器自动绘制校准曲线并存储数据。 

2.3.5.2  称样量 
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样品称样量最好与用于校准的标准物质称样量一致。 

（1）最大称样量的考察 

考察最大称样质量为多少，以碳含量最小的样品为试验对象，分

别采取不同的称样量试验，观察试验结果，以此确定最大称样量。具

体试验结果见下表。 

表 14  最大称样量研究 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿石

1#-C 

0.0100 0.17 0.30 0.17 0.20 0.21 29.35 

0.0500 0.054 0.058 0.060 0.057 0.057 4.37 

0.1000 0.039 0.0428 0.0404 0.038 0.040 5.20 

0.2000 0.029 0.032 0.028 0.03 0.030 5.74 

0.3000 0.026 0.025 0.025 0.025 0.025 1.98 

0.4000 0.027 0.023 0.025 0.025 0.025 6.53 

0.5000 0.023 0.024 0.023 0.023 0.023 2.15 

结论：当称样量太少时，谱图中峰形曲折不平缓，分析误差大，

随着称样量增大，谱图曲线逐渐平缓，且结果趋于稳定，当称样量在

0.3000 g 时，结果精密度最好，此时样品称样量与校准样品称样量

相同。因此确定最大称样量为 0.3000 g。 

（2）最小称样量的考察 

考察最大称样质量为多少，以碳含量最高的 8#样品为试验对象，

分别采取不同的称样量试验，观察试验结果，以此确定最大称样量。

具体试验结果见下表。 

表 15  最小称样量研究 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 
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金矿石

7#-C 

0.0100 4.54 4.40 4.47 4.54 4.49 1.49 

0.0500 4.64 4.74 4.68 4.62 4.67 1.13 

0.1000 4.64 4.71 4.72 4.76 4.71 1.06 

0.2000 4.51 4.68 4.63 4.54 4.59 1.72 

结论：随着称样量的增加，结果先增后减，当称样量为 0.1000 g

时，结果最高，且精密度最好，因此确定金矿石样品最大称样量为

0.1000 g。 

根据标准曲线、校正标样最佳称样量、样品含量的关系，确定称

样量。 

表 16  称样量确定试验 

碳的质量分数/％ 试料量/g 

＞0.08～0.50 0.3000 

＞0.50～2.00 0.2000 

＞2.00～5.00 0.1000 

2.3.5.3  仪器参数选择 

根据试验过程统计碳含量最的样品 10％的金矿石样品，且称样

量为 0.2 g 时，在第 5s开始出峰，25 s 内峰值达到最低点且趋于平

缓，所以在 20 s 内就能完成检测；对于最低含量 0.03％的金矿石样

品，称 0.3 g 样品时，在第 5 s 开始出峰，35 s 时峰值达到最低点

且趋于平缓，所以在 30 s 内就能完成检测，所以碳硫仪的样品分析

时间一般在 20 s～30 s 范围内，故设置仪器分析时间为 40 s。其余

参数分别为：冲洗时间 30 s、延迟时间 2 s、燃烧时间 15 s、分析

时间 40 s、吹氧流量 2000 mL/min、分析流量 3600 mL/min。 

2.3.5.4  坩埚的处理 
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坩埚在 1000 ℃马弗炉里灼烧 2 h 后取出，冷却到室温待用。对

比灼烧和未灼烧过的坩埚，结果见下表。 

表 17  坩埚是否灼烧对比研究 

试样编

号 

处理与

否 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

坩埚 
灼烧 0.000405 0.000431 0.000388 0.000477 0.000425 9.05 

未灼烧 0.000508 0.000391 0.000460 0.000517 0.000469 12.32 

结论：未经前处理的坩埚，空白值有小有大，很不稳定。而灼烧

过的坩埚，测定值均小于 0.0005％，因此试验证明再在测低含量的

碳样品时，坩埚要在马弗炉中至少灼烧 2 h，以最大程度降低坩埚空

白对分析结果稳定性的影响。 

2.3.5.5  助溶剂加入量考察 

在碳分析中，助熔剂是必不可少的。加入一定量的助熔剂，一方

面可降低样品的熔点，使样品易于燃烧；另一方面助熔剂在燃烧过程

中，有氧化放热作用，有助于样品燃烧温度的提高。 

（1）助溶剂铁屑的加入量考察 

称取 0.1 g 金矿石 5#样品进行试验，分别用定量勺加入 0.3 g、

0.6 g、0.9 g、1.2 g 纯铁，考察纯铁屑的加入量对试验结果的影响，

结果见下表。 

表 18  纯铁屑加入量研究 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿石

6#-C 

0.3 4.64 4.74 4.68 4.62 4.67 1.13 

0.6 4.72 4.68 4.70 4.74 4.71 0.55 
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0.9 4.68 4.67 4.62 4.69 4.67 0.67 

1.2 4.54 4.59 4.59 4.64 4.59 0.89 

结论：试验结果发现，当纯铁加入量为 0.6 g，结果最高，RSD

最小，因此选择助溶剂铁的加入量为 0.6 g。 

（2）助溶剂纯钨粒的加入量考察 

称取 0.1g 金矿石 7#样品进行试验，采用定量勺加钨粒，试验中

发现在多加钨时，坩埚壁面干净，几乎无迸溅的现象，考察纯钨粒的

加入量对试验结果的影响。 

表 19  纯钨粒加入量研究 

试样编号 
称样量

（g） 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿石

7#-C 

1 4.79 4.68 4.73 4.70 4.73 1.01 

2 4.74 4.77 4.74 4.75 4.75 0.30 

4 4.78 4.73 4.72 4.77 4.75 0.65 

结论：根据试验结果发现，纯钨粒加入量为 2 g 时，结果最高，

RSD 最小。因此测定过程中选择钨的加入量为 2 g。 

2.3.5.6  试样和助溶剂的叠放顺序 

考察试样、纯铁屑、纯钨粒的叠放顺序。金矿石 5#样品作为试

验对象，考察样品叠放顺序，结果见下表。 

表 20  样品叠放顺序研究 

试样

编号 
叠加顺序 

w（C） ％ 
RSD/％ 

测定值 1 测定值 2 测定值 3 测定值 4 平均值 

金矿

石

7#-C 

试样+纯铁屑+

纯钨粒 
4.74 4.77 4.74 4.75 4.75 0.30 

纯铁屑+试样+ 4.64 4.74 4.68 4.62 4.67 1.13 
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纯钨粒 

纯钨粒+试样+

纯铁屑 
4.72 4.68 4.70 4.74 4.71 0.55 

纯铁屑+纯钨

粒+试样 
4.68 4.67 4.62 4.69 4.67 0.67 

试样+加纯钨+

纯铁 
4.54 4.59 4.59 4.64 4.59 0.89 

结论：根据试验发现，当叠加顺序为试样+纯铁屑+纯钨粒时，结

果最高，RSD最小，样品与直接接触时结果均有偏低趋势，因此叠加

顺序为试样+纯铁屑+纯钨粒。 

2.3.5.7  精密度试验 

确定最佳测定条件，将预制备的各品位样品平行测定 11 次，考

察方法的精密度。具体试验结果见下表。 

表 21  精密度试验 

序

号 
试样编号 测定值（％） 

平均值

（％） 

RSD

（％） 

1 金矿石 1# 
0.088 0.078 0.085 0.084 0.080 0.078 

0.080 4.42 
0.080 0.078 0.078 0.078 0.078 — 

1 金矿石 2# 
0.116 0.120 0.116 0.121 0.122 0.120 

0.12 4.18 
0.116 0.121 0.11 0.12 0.13 — 

2 金矿石 3# 
0.36 0.37 0.37 0.36 0.37 0.37 

0.37 2.09 
0.38 0.37 0.36 0.38 0.38 — 

3 金矿石 4# 
0.93 0.92 0.95 0.95 0.93 0.93 

0.93 1.36 
0.94 0.92 0.91 0.92 0.92 — 

4 金矿石 5# 
1.91 1.94 1.94 1.94 1.93 1.93 

1.93 0.58 
1.94 1.92 1.95 1.94 1.94 — 

5 金矿石 6# 
2.98 3.00 3.01 2.98 2.93 2.94 

2.97 0.85 
2.96 2.94 2.98 2.97 2.98 — 

6 金矿石 7# 
4.78 4.73 4.72 4.77 4.78 4.87 

4.78 0.95 
4.79 4.85 4.76 4.75 4.77 — 
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2.3.5.8  准确度试验 

确定最佳测定条件后，用标准样品确定方法的准确度。具体试验

结果见下表。 

表 22  准确度试验 

标样编号 
测定值

1（％） 

测定值

2（％） 

测定值

3（％） 

测定值

4（％） 

平均值

（％） 

RSD％ 参考值

（％） 

GSBH40108-1996 0.153 0.152 0.154 0.153 
0.153 0.53 

0.153 

GBW01205 0.44 0.45 0.45 0.46 
0.45 1.81 

0.45 

GBW01118 2.85 2.87 2.88 2.88 2.87 0.49 2.88 

GSB(ZGJI-2012-1) 7.37 7.36 7.35 7.34 7.36 0.18 7.37 

2.3.5.9  试验数据处理 

根据吸收能与碳的浓度关系，从工作曲线上得出碳的含量。 

当碳含量小于 0.10％时，计算结果表示到小数点后三位；当碳

含量大于等于 0.10％时，计算结果表示至小数点后两位。 

三、主要试验（或验证）情况分析 

3.1  方法 1：非水滴定法验证数据统计分析 

3.1.1  原始数据 

所有起草单位的测定结果列于下表。 

表 23  原始数据表 

单位为％ 

实验室 
水平 j 

2# 3# 4# 5# 6# 7# 

实验室 1 
0.14 0.41 0.95 1.93 2.96 4.84 

0.14 0.45 0.98 1.95 2.93 4.80 
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0.14 0.42 0.96 1.96 3.00 4.91 

0.14 0.40 0.94 1.92 2.89 4.70 

实验室 2 

0.22 0.36 1.01 2.05 3.04 4.96 

0.21 0.36 1.00 2.05 3.10 4.99 

0.21 0.36 1.03 2.05 3.09 5.02 

0.22 0.37 1.06 2.07 3.06 4.99 

实验室 3 

0.14 0.41 0.96 1.97 2.91 4.80 

0.14 0.45 0.95 1.95 2.98 4.78 

0.13 0.42 0.96 1.93 2.96 4.88 

0.12 0.40 0.90 1.92 2.99 4.87 

实验室 4 

0.17 0.50 1.06 2.20 3.16 5.03 

0.15 0.51 1.08 1.99 3.25 5.12 

0.16 0.54 1.10 2.23 3.13 5.10 

0.15 0.55 1.04 2.16 3.20 5.08 

实验室 5 

0.14 0.42 1.04 1.99 2.96 4.89 

0.14 0.44 1.03 2.05 3.04 4.93 

0.12 0.42 0.99 2.00 2.94 4.85 

0.16 0.44 0.96 1.96 3.02 4.87 

实验室 6 

0.12 0.38 0.92 2.03 2.93 4.91 

0.14 0.37 0.93 1.96 3.00 4.80 

0.12 0.33 1.01 2.03 2.90 4.75 

0.12 0.33 0.90 1.90 3.03 4.82 

实验室 7 

0.17 0.43 0.96 2.01 3.14 4.84 

0.19 0.44 0.99 2.03 2.96 4.84 

0.17 0.42 1.02 2.04 3.11 4.87 

0.15 0.45 1.01 2.05 3.01 4.78 

实验室 8 

0.11 0.51 1.04 2.03 2.98 4.95 

0.10 0.48 0.99 1.95 2.94 4.94 

0.11 0.54 0.99 2.07 2.93 5.01 

0.12 0.49 1.02 1.94 3.03 4.90 

实验室 9 

0.11 0.48 0.98 1.98 2.96 4.98 

0.14 0.46 0.92 1.99 2.93 4.96 

0.12 0.46 0.97 1.97 2.94 4.96 

0.16 0.46 0.98 1.91 2.98 4.99 

3.1.2  单元平均值的计算 

单元平均值列于下表中，nij=4。 

表 24  单元平均值 

单位为％ 
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实验室 
水平 j 

2# 3# 4# 5# 6# 7# 

实验室 1 0.14 0.42 0.96 1.94 2.95 4.81 

实验室 2 0.22 0.36 1.03 2.06 3.07 4.99 

实验室 3 0.13 0.42 0.94 1.94 2.96 4.83 

实验室 4 0.16 0.53 1.07 2.15 3.19 5.08 

实验室 5 0.14 0.43 1.00 2.00 2.99 4.88 

实验室 6 0.12 0.35 0.94 1.98 2.97 4.82 

实验室 7 0.17 0.44 1.00 2.03 3.06 4.83 

实验室 8 0.11 0.51 1.01 2.00 2.97 4.95 

实验室 9 0.14 0.42 0.96 1.94 2.95 4.81 

3.1.3  单元内标准偏差sij的计算 

单元内标准偏差列于下表中，nij=4。 

表 25  单元标准偏差 

单位为％ 

实验室 
水平 j 

2# 3# 4# 5# 6# 7# 

实验室 1 0.0000 0.0187 0.0148 0.0158 0.0403 0.0760 

实验室 2 0.0050 0.0043 0.0229 0.0087 0.0238 0.0212 

实验室 3 0.0083 0.0187 0.0249 0.0192 0.0308 0.0432 

实验室 4 0.0081 0.0206 0.0224 0.0929 0.0450 0.0334 

实验室 5 0.0119 0.0104 0.0327 0.0338 0.0427 0.0326 

实验室 6 0.0077 0.0197 0.0432 0.0543 0.0522 0.0579 

实验室 7 0.0141 0.0112 0.0229 0.0148 0.0730 0.0327 

3.1.4  测定结果的一致性和离群值的检查 

（1）柯克伦检验 

n=4，p=9，柯克伦检验 5％临界值为 0.403；1％临界值为 0.481。 

柯克伦检验结果见下表。 
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表 26   柯克伦检验结果表 

水平1统计

值 

水平2统计

值 

水平3统计

值 

水平4统计

值 

水平5统计

值 

水平6统计

值 

水平7统计

值 

0.361 0.297 0.278 0.431 0.357 0.394 0.361 

由表 24 可知，水平 3 一个岐离值，无离群值，经研究保留所有

数据进入下一步计算中。 

（2）格拉布斯检验 

n=4，p=9，格拉布斯检验最大值 5％临界值为 2.215；1％临界值

为 2.387。最小值 5％临界值为 2.215；1％临界值为 2.387。 

n=4，p=9，格拉布斯检验最大值 5％临界值为 2.020；1％临界值

为 2.139。最小值 5％临界值为 2.215；1％临界值为 2.387。 

格拉布斯检验结果见下表。 

表 27  格拉布斯检验结果 

水平 单个低值 单个高值 检验类型 

2 0.386 0.427 

格拉布斯检验统计量 

3 1.512 1.323 

4 1.062 1.039 

5 1.577 1.517 

6 1.451 2.066 

7 0.571 0.285 

*统计岐离值。 

**
 
统计离群值。 

格拉布斯检验无离群值。 

（3）重复性限 r 和再现性限 R 的计算 
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重复性限 r 和再现性限 R 计算结果见下表。 

表 28  复性限 r 和再现性限 R 计算结果表 

水平 j mj r R 

2 0.14 0.04 0.06 

3 0.44 0.05 0.13 

4 0.97 0.09 0.16 

5 2 0.12 0.17 

6 2.99 0.15 0.22 

7 4.89 0.19 0.24 

3.2  方法 2：红外碳硫法验证数据统计分析 

3.2.1  原始数据 

所有起草单位的测定结果列于下表。 

表 29  原始数据表 

单位为％ 

实验室 
水平 j 

1# 2# 3# 4# 5# 6# 7# 8# 

实验室 1 

0.025 0.088 0.12 0.36 0.93 1.91 2.98 4.79 

0.026 0.078 0.12 0.37 0.92 1.94 3.00 4.85 

0.025 0.085 0.12 0.37 0.95 1.94 3.01 4.76 

0.025 0.084 0.12 0.36 0.95 1.94 2.98 4.75 

实验室 2 

0.024 0.122 0.21 0.37 0.97 1.96 2.95 4.87 

0.023 0.115 0.22 0.38 0.97 1.98 2.95 4.81 

0.023 0.119 0.22 0.36 0.97 1.95 2.94 4.76 

0.024 0.116 0.21 0.37 0.97 1.96 2.94 4.76 

实验室 3 

0.025 0.078 0.12 0.36 0.91 1.93 2.99 4.78 

0.025 0.084 0.12 0.36 0.95 1.94 3.00 4.85 

0.025 0.084 0.12 0.38 0.93 1.94 3.01 4.76 

0.024 0.080 0.13 0.38 0.93 1.93 2.98 4.75 

实验室 4 

0.026 0.09 0.15  0.97 2.11 2.89 4.86 

0.028 0.08 0.15 0.45 0.92 2.15 3.03 5.06 

0.027 0.09 0.13 0.46 0.91 2.08 2.96 5.00 

0.028 0.08 0.14  0.98 2.21   

实验室 5 0.025 0.080 0.12 0.38 0.94 1.92 2.99 4.78 
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0.026 0.078 0.12 0.38 0.92 1.94 2.97 4.80 

0.024 0.084 0.12 0.36 0.96 1.95 3.00 4.76 

0.026 0.078 0.12 0.38 0.94 1.93 3.01 4.80 

实验室 6 

0.025 0.082 0.12 0.36 0.93 1.95 3.02 4.79 

0.022 0.083 0.11 0.36 0.94 1.96 3.01 4.80 

0.022 0.077 0.12 0.38 0.95 1.89 3.00 4.73 

0.023 0.086 0.13 0.36 0.95 1.94 2.95 4.75 

实验室 7 

0.034 0.093 0.17 0.39 1.01 2.07 3.14 4.72 

0.035 0.090 0.17 0.39 0.98 2.12 3.04 4.86 

0.033 0.092 0.17 0.38 0.98 2.15 3.02 4.86 

0.033 0.098 0.17 0.39 0.99 1.98 3.05 4.83 

3.2.2  单元平均值的计算 

单元平均值列于下表中，nij=4。 

表 30  单元平均值 

单位为％ 

实验室 
水平 j 

1# 2# 3# 4# 5# 6# 7# 8# 

实验室 1 0.025 0.084 0.12 0.37 0.94 1.93 2.99 4.79 

实验室 2 0.024 0.118 0.22 0.37 0.97 1.96 2.95 4.80 

实验室 3 0.025 0.082 0.12 0.37 0.93 1.94 3.00 4.79 

实验室 4 0.027 0.085 0.14 0.46 0.95 2.14 2.96 4.97 

实验室 5 0.025 0.080 0.12 0.38 0.94 1.94 2.99 4.78 

实验室 6 0.023 0.082 0.12 0.37 0.94 1.94 3.00 4.77 

实验室 7 0.034 0.093 0.17 0.39 0.99 2.08 3.06 4.82 

3.2.3  单元内标准偏差sij的计算 

单元内标准偏差列于下表中，nij=4。 

表 31  单元标准偏差 

单位为％ 

实验室 
水平 j 

1# 2# 3# 4# 5# 6# 7# 8# 
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实验室 1 0.0004 0.0042 0.0026 0.0058 0.0150 0.0150 0.0150 0.0450 

实验室 2 0.0005 0.0032 0.0058 0.0082 0.0000 0.0126 0.0058 0.0523 

实验室 3 0.0004 0.0030 0.0050 0.0115 0.0163 0.0058 0.0129 0.0451 

实验室 4 0.0008 0.0022 0.0092 0.0071 0.0351 0.0562 0.0700 0.1026 

实验室 5 0.0008 0.0028 0.0026 0.0104 0.0150 0.0140 0.0200 0.0209 

实验室 6 0.0012 0.0037 0.0078 0.0100 0.0096 0.0311 0.0311 0.0330 

实验室 7 0.0008 0.0034 0.0000 0.0050 0.0141 0.0744 0.0532 0.0665 

3.2.4  测定结果的一致性和离群值的检查 

（1）柯克伦检验 

n=4，p=7，柯克伦检验 5％临界值为 0.403；1％临界值为 0.481。 

柯克伦检验结果见下表。 

表 32  柯克伦检验结果表 

水平 1统

计值 

水平 2统

计值 

水平 3统

计值 

水平 4统

计值 

水平 5统

计值 

水平 6统

计值 

水平 7统

计值 

水平 8统

计值 

0.361 0.234 0.389 0.258 0.550 0.539 0.515 0.453 

由表 24 可知，水平 3 一个岐离值，无离群值，经研究保留所有

数据进入下一步计算中。 

（2）格拉布斯检验 

n=4，p=7，格拉布斯检验 5％临界值为 2.020；1％临界值为 2.139。 

格拉布斯检验结果见下表。 

表 33  格拉布斯检验结果 

水平 单个低值 单个高值 检验类型 

1 1.386 0.927 

格拉布斯检验统计量 
2 1.412 1.823 

3 1.062 1.039 

4 1.577 1.517 
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5 1.451 2.066 

6 0.571 0.285 

7 0.386 0.427 

8 1.433 1.011 

*统计岐离值。 

** 统计离群值。 

格拉布斯检验无离群值。 

（3）重复性限 r 和再现性限 R 的计算 

重复性限 r 和再现性限 R 计算结果见下表。 

表 34  复性限 r 和再现性限 R 计算结果表 

水平 j mj r R 

1 0.026 0.003 0.01 

2 0.083 0.009 0.015 

3 0.12 0.02 0.03 

4 0.37 0.03 0.05 

5 0.95 0.05 0.07 

6 1.95 0.06 0.12 

7 4.79 0.10 0.20 

四、标准涉及专利说明 

本标准不涉及专利。 

五、采用国际标准和国外先进标准情况，与国际、国外同类标准水平

的对比情况，国内外关键指标对比分析或与测试的国外样品、样机的

相关数据对比情况 

目前金矿石检测标准中，国内标准测定碳的标准方法采用非水滴

定法的 GB/T 20899.9—2007《金矿石化学分析方法  第 9 部分：碳
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量的测定》，该方法测定范围 0.10％～5.00％，而黄金行业金矿石

中碳含量远远大于该方法的测定范围，高频燃烧红外吸收法测碳的使

用也越来越广泛，本标准针对黄金行业金矿石的特点，研究了对碳的

测定有干扰的影响因素，并一一排除，最后确定了准确测定碳的方法。 

六、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系 

本标准与有关现行法律、法规、规章及相关标准协调一致，没有

冲突。 

七、重大分歧意见的处理经过和依据 

本标准在修订过程中未出现重大分歧意见。 

八、作为强制性标准或推荐性标准的建议 

建议本标准作为推荐性国家标准发布实施。 

九、贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过渡办

法等内容） 

建议本标准在批准发布 6 个月后实施。 

本文件发布后，应向黄金行业生产单位进行宣贯，向所有从事黄

金检测工作的相关人员推荐执行本文件。 

十、废止现行有关标准的建议 
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本标准化文件代替现行版本 GB/T 20899.9—2007《金矿石化学

分析方法  第 9部分：碳量的测定》。 

十一、其他应予说明的事项 

无。 


