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摘  要：采用“重复分析测定-筛上残金比-人工重砂鉴定”的方法判断矿石样品中的金是否以微细

粒级形式均匀分布，此法可用于指导分析样品制样，提高小试样品的代表性。方法用于金厂金矿标

准物质候选物检验，根据小试样品的粒度实验结果选用 180目筛和 50%过筛率进行人工过筛实验，

筛下样品经球磨混匀后可作为该矿金矿石标准物质。 

关键词：分析化学；金矿石；粒金效应；标准物质 

中图分类号：O652.4   文献标识码：A   文章编号：1004-0676(2016)01-0063-05 

 

Gold Particle Size Determination Method and 

Application for the Preparation of Reference Materials 
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Abstract: Adopted a “repeat analysis - sieves residual gold ratio - heavy mineral artificial identification” 

approach to determine whether the gold in ore samples is uniformly distributed in the form of micro fine 

particles. The method can guide the analysis of sample preparation, and improve the representative sample 

test. Selection of 180-mesh sieve and 50% rate for manual sifting experiment, the samples were mixed by 

ball milling and can be used as the reference material of the gold ore. 
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金在矿石中往往可能以自然金状态存在，嵌布

极不均匀，且富有延展性，试样制备困难。金矿试

样的制备要根据自然金在样品中粒度的分布情况，

制定加工流程。目前的金矿石标准物质研制方法中，

用金粒度检验选择微细粒金矿石样品作为标准物质

候选物，而很少用金粒度判定结果指导含有粗粒金

的标准物质制备流程。但目前还没有合适的设备能

将大批量矿石中的粗粒金加工成在样品中均匀分布

的微细粒金。因此，含有粗粒金的典型金矿样品长

期以来都不在金标准物质候选物之列，没有类型一

致的标准物质，此类金矿石的分析质量就难以保证。 

金矿石标准物质样品必须通过均匀性分析检

验，影响均匀性检验的因素包括矿石中金的粒度大

小和分布特征、样品加工方法和分析误差等。熊英

等[1]系统总结了含粗粒金样品采集加工与分析研究

进展，认为这类样品金分析结果严重超差的主要原

因在于样品不均匀性，其次在样品制备和分析过程

中。刘玖芬等[2]认为：金在样品中的均匀性，主要

是指包体金的均匀性，即自然金的均匀性，样品中

金的均匀性与原矿中金粒度大小、粒数多少、脉石

矿物切割(脆韧性)有直接关系。 

2012 年，武警黄金指挥部启动的“金矿石系列

标准物质研制”项目，旨在研制不同类型的系列金

矿石标准物质，满足金矿石标准物质应用需求。黑

龙江金厂金矿是一个典型的火山角砾岩型金矿床，

被选为其中一类代表性类型。该矿平均品位 6~10 

g/t，研究[3-5]表明样品中含有粗粒金。本文结合常用

的金矿石中金的粒度检验规范[6]和常量金标准物质
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均匀性分析检验方法[7]，提出了一套金矿石中金的

粒度检验的循序渐进的判定方法，即：样品中金的

重复分析测定-筛上残金比-人工重砂鉴定，可以先

后判定样品的“粒金效应”、金的粒级和矿石中自然

金的形状及大小。此法用于金厂金矿石粒度检验，

确定了制样样品过筛的技术参数，为制备均匀性合

格的金矿石标准物质提供技术支持。 

 

1 实验 

 

1.1 仪器与试剂 

原子吸收光谱仪(Z5000 型，日立公司)，体视

显微镜(XTB-1 型，南京日嘉仪器有限责任公司)，X

射线荧光光谱仪(PW4400 型，帕拉科公司)振筛机

(600 型，新乡市振动筛机厂 ) ，颚式破碎机

(SP100×100 型，贵阳探矿机械厂 ) ，对辊机

(SPG200×125 型，贵阳探矿机械厂)，棒磨机(ZN 型，

黄石昂立探矿机械公司)，箱式电炉(SRJX-8-13 型，

北京电炉厂)，电子天平(TD50020A 型)；活性炭(化

学纯，北京光华木材厂)，盐酸、硝酸(分析纯，天

津化学试剂三厂)，实验用水为去离子水。 

1.2 实验材料 

实验材料来源于金厂金矿区 J-1 号矿体。大样

(标准物质候选物)包括金矿石 3.06 t 和围岩 1.94 t；

小试样品包括矿石样品 20 件(编号 KY01~KY20)和

围岩样品 10 件(编号 WY01~WY10)，样品量每件

1~2 kg。 

1.3 实验方法 

1.3.1 样品制备 

1) 重砂样品：对 KY01~KY20 小试样品进行

人工重砂实验(委托廊坊市宇能岩石矿物分选技术

服务有限公司进行)。由技术人员根据矿石矿化现象

选择其中 4 件有代表性样品，每件取样 1 kg 左右做

人工重砂实验。 

2） 矿石粉碎加工：其余金矿石和围岩小试样

品加工粉碎至 200 目，加工流程参照规范[6]的《DZ/T 

0130.2-2006 一般岩矿分析试样》和文献[8]制备流

程，粗碎、中碎和细碎分别采用颚式破碎机、对辊

机和棒磨机进行粉碎加工。 

1.3.2 分析步骤 

由武警黄金指挥部测试中心测定。参照金银矿

石分析规程[9]和金标样定值中全湿法分析方法[10]，

步骤为：称样 20 g 置于瓷舟中，放入马弗炉中由低

温升至 400℃保温 0.5 h，继续升温至 700℃保温 1 h，

取出冷却，将样品转移到 400 mL 烧杯中，加入 100 

mL 王水(φ=50%)，盖上表面皿于电热板上微沸溶解

40~60 min，取下，加 10 mL 10 g/L 动物胶，用水稀

释至 200 mL 左右待抽滤。将带有活动滤板的玻璃

吸附柱装于塑料吸附筒上，往吸附柱中加滤纸浆抽

干约 1~2 mm，然后再加活性炭纸浆、抽干，使其

厚度约为 10 mm。将活性炭纸浆层用带有玻璃棒的

胶塞压平，与柱壁贴紧，用水冲下壁柱上的活性炭，

再将布氏漏斗装在吸附柱上，在漏斗内铺上大小适

宜的定性滤纸两张，用水湿润贴紧，再加入少量纸

浆，抽干。分解后的溶液和残渣通过活性炭抽滤吸

附装置，滤液中的金被吸附在活性炭纸浆层中而残

渣被留在布氏漏斗中。分离富集所得的活性炭纸浆

层经过灰化-溶解金-定容-原子吸收光谱法测定金。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 样品采集方法的选择 

中国首批有证金银地质标准参考样品的研制[11]

采用的采样方法是：先对预选矿区开展调研，了解

前人的实验结果，确认金的粒度为微细粒级后，再

去矿区采集需要的金矿石样品作为标准物质候选

物。此后金矿石标准物质的采集大都采用 2 次采样

方法，即先在选定的矿区(段)采集小试样品，小试

样品经过分析和鉴定，得到预期结果后再去原地采

集大样。 

但在含粗粒金的矿区，不同采样时间、同一采

样点，采用同样的方法采集样品，其样品分析结果

也会相差很大。因此，本文采用在采集大样的过程

中，随机采集小试样品的方法采样，以增强小试样

品与大样的一致性和代表性。 

2.2 金粒度实验方法及结果 

规范[6]的《DZ/T 0130.2-2006 一般岩矿分析试

样》附录 A 中介绍了重砂法和筛上残金比法判定金

的粒度的实验方法。这 2 种实验方法实验对象不同：

重砂法的实验材料是金矿石加工到中碎阶段的样品

(1 mm)，筛上残金比法使用分析测试的副样(0.074 

mm)。重砂法的实验结果近似反映金矿石中金的粒

度，筛上残金比法结果反映了制成的样品中金的粒

级分布状况。 

金矿石加工成粉末样品时，样品中金的粒度会

变小，按时序逻辑判断：如果筛上残金比法结果判

断样品中有粗粒金，那么重砂法在镜下肯定能够看

到粗粒金，反过来则不然。如果加工后样品中金的
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粒度足够小，金粒均匀分布在样品中，那么金的重

复分析结果就不会超差。因此，样品重复分析方法

可以定量评价样品均匀性。对于金分析，可以判断

样品是否有“粒金效应”。“粒金效应”是指试样中

颗粒金的不均匀分布引起分析结果重现性很差的现

象。如果没有粒金效应，说明样品是均匀的；如果

有粒金效应，可以先采用筛上残金比法判定粉碎加

工后样品中金的粒度、再采用重砂法依次判定原样

中金的粒度。 

2.2.1 样品重复分析法 

为了减少试验频次并保证试样具有较好代表

性，从 1.3.1 的 KY01~KY20 样品中每样分取 25.00 

g，共 500.00 g 样品，混合后用棒磨机混匀 2 h，制

备成组合样 KZY01 供分析用。KZY01 样品 4 份重

复分析结果见表 1。 

 

表 1 组合样 KZY01 金含量分析结果 

Tab.1 Analytical results of gold content in combined sample 

KZY01                                    /(g/t) 

Au 测定值 5.46, 7.70, 6.06, 5.19 

Au 平均值 6.10 

相对偏差/% -10.5, 26.2, -0.66, -14.9 

相对偏差允许限

YG/% 
±10.04 

合格值区间 (5.49~6.71) 

超差数据 5.46, 7.70, 5.19 

 

从表 1 可见，以算术平均值的允许偏差为判据，

4 份重复分析数据中有 3 个超差数据，说明组合样

品 KZY01 存在粒金效应，可以推断金标准物质候

选物中存在难加工的颗粒金。故采用筛上残金比法

检验颗粒金的粒级。 

2.2.2 筛上残金比法 

对组合样 KZY01 进行过筛实验。取筛前样品

质量 396.00 g，用 2 寸毫毛板刷搅动样品过 200 目

筛，筛下样品质量 388.40 g，筛上样品质量 1.46 g。

计算样品过筛率。 

样品过筛率=388.4/396.0=98.08%      (1) 

过筛率大于 95%，说明样品的加工粒度是符合

规定的。已知筛上样品金品位 261 g/t，筛下样品金

品位 5.25 g/t。计算筛上残金比 B/A： 

A=1.46/(1.46+388.4)=0.00374      (2) 

B=1.46×261/(1.46×261+388.4×5.25)=0.158  (3) 

由式(2)、(3)可得筛上残金比 B/A=42.2。根据判

定依据[DZ/T0130.2 表 A.2-2006]B/A＞4.0，说明样

品中存在粗或巨粒金。粗或巨粒金的大小和形状需

进一步采用重砂法分选后镜下鉴定。 

2.2.3 重砂法 

从 KY01~KY20 件样品中选出 4 件(每件约 1 

kg)，用颚式破碎机破碎原样，全样过 18 目筛后，

先人工淘洗，再分离出金粒，镜下鉴定结果如表 2

所示。 

 

表 2 人工重砂样品鉴定结果 

Tab.2 Identification results of artificial placer samples 

样号 样量/kg 金粒数 鉴定结果 

KY02 1.1 21 
金黄色，多数 0.25~0.8 mm，个别

0.1 mm，尖棱角或不规则粒状。 

KY04 0.7 6 
金黄色，多数 0.2~1.1 mm，有近等

轴粒状，不规则粒状，长条状。 

KY05 1.0 5 
金黄色 0.15~0.8 mm，2 粒片粒状，

3 粒不规则粒状。 

KY06 1.4 0 — 

 

从表 2 可见，观察到的自然金粒大小均在中粗

粒以上，表明金矿石样品存在粗粒金。 

2.2.4 方法小结 

上述 3 种实验方法组合使用，可以形成一套循

序渐进的金粒度的判定方法：样品重复分析法-筛上

残金比法-重砂法。如果样品重复分析结果不超差，

可以认为加工后的样品没有粒金效应，或可不进行

后续实验；或者后续只进行筛上残金比实验，用来

验证重复分析结果。如果样品重复分析结果超差，

表明加工后的样品仍然存在粒金效应，后续必须先

开展筛上残金比法，用来判断加工后样品中金的粒

级。最后用重砂法判断金矿石中金的粒度及形状。 

2.3 方法应用实验 

2.3.1 过筛实验 

对于金粒度为微细粒的金矿石标准物质候选

物，目前常用的加工方案[中国地质科学院地球物理

地球化学勘查研究所金矿石标准物质制备技术服务

合同 IGGEF2012072]是：先采用颚式破碎机粉碎至

小于 2 mm，采用高硬度刚玉球磨机研磨 72 h，至

样品粒度小于 0.074 mm。但对于含有中粗或巨粒金

的样品，难于从粒径 2 mm 加工到 0.074 mm，常规

方案并不适用。文献[12]报道了含粗粒级金粒的极

不均试样加工流程：细碎样品先研磨至 0.147 mm

以下后再粉碎到 0.074 mm 以下，本文作者认为对
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于 0.147 mm 筛上样品就应该分离出来。 

从 2.2.3 重砂法试验结果可知，金厂金矿石中可

见金的粒度在 0.1 mm 以上，0.1 mm 对应的筛号为

150 目，则选择网孔小于 150 目筛的网孔即可。考

虑到既要保证颗粒金保留在筛上，又要保证大量样

品过筛，采用过小网目会影响工作效率，因此选择

180 目筛(0.084 mm)进行以下过筛实验。 

将粗碎后的金矿石 0.1 t 和围岩 1.3 t (ωAu＜0.1 

g/t)配制成大样(JC-1)，估算金品位约 1 g/t。球磨至

样品粒度小于 200 目，共分装成 21 桶，每桶 60~70 

kg。以 1 桶为实验单元，每次取样约 1 kg，置于 φ700 

mm 的 180 目不锈钢质的网筛，用硬质塑料刷子搅

动样品使样品通过筛分离，称量筛上、下样品质量

(以上加工和均匀性检验取样工作委托地科院物化

探所化探分析质量监控站按有关规范进行)。以未过

筛样品为对照，选取过筛率为 98%、83%、50%的

筛下样品，球磨混匀 24 h 后按照样品均匀性检验取

样分析，结果见表 3。 

 

表 3 大样(JC-1)过 180 目筛的筛下样品金含量分析结果    

Tab.3 Analysis results of gold content in sample (JC-1) through 

180 mesh sieve                             /(g/t) 

平均值 
合格值 

区间 

测定值 

区间 

离群值 

个数 
取样数 

样品过 

筛率/% 

0.87 (0.71~1.03) (0.39~3.53) 21 25 未过筛 

0.63 (0.50~076) (0.42~0.93) 14 25 98 

0.52 (0.41~063) (0.37~0.94) 4 25 83 

0.46 (0.36~0.56) (0.39~0.56) 0 25 50 

 

从表 4 可见，当过筛率为 50%时，筛下样品中

金含量均匀。 

2.3.2 应用效果 

应用上述实验结果，采用 180 目筛和 50%过筛

率，应用振筛机对 JC-1 样品共 21 桶样品进行过筛，

得到 10 桶筛下样品，合计 658 kg。将这 10 桶样品

混匀后重新装桶并取样做均匀性初检。取样 2 种方

式取样：桶间取样，即混匀后样品分装成桶装样品

时随机抽取 30 份；桶内取样，即混匀后样品装入某

一桶时在该桶内随机抽取 25 份。2 批样品的分析结

果见表 4。 

根据平均值的一致性检验方法[13]，由表 4 结果

可得： 

|x
__

1-x
__

2|=0.002<0.040=2(s1/ 1n + s2/ 2n )     (4) 

可以判定两组数据一致，即筛后样品是均匀的。 

表 4  均匀性初检结果 

Tab.4 Preliminary test results of homogeneity  

抽样类别 
统计参数 

桶间取样 桶内取样 

测定次数(n) 30 25 

金含量平均值(x
__

) 0.460 0.458 

标准偏差(s) 0.0579 0.0492 

x
__

/ n  0.0106 0.00984 

 

2.4 碎样机理 

实验室分析样品加工规范[14]指出，含粗粒金或

巨粒金样品中碎阶段用圆盘机碎到样品粒度小于

0.149 mm，然后再进行棒磨，才可能够加工出满足

要求的粒度(0.074 mm)。基于 2 种碎磨设备的工作

机理：圆盘粉碎机两盘之间的剪切力将粗粒金加工

成细粒或微细粒金；棒磨机运转中棒与棒接触处的

样品由于受到撞击和摩擦而粉碎。然而对于含有粗

粒金的金矿石大样(样量大于 1 t)，粗碎可以用颚式

破碎机，目前还没有配套的大型圆盘粉碎机和棒磨

机进行中细碎。球磨机可以处理大批量样品，其工

作原理类似棒磨机，常用球磨机进行细碎和混匀。 

助磨剂在棒磨机粉碎样品中发挥着重要的作

用。张连起等[15]的研究表明石英对金助磨粉碎效果

最好，原因是金粒与石英颗粒有强的相互摩擦作用；

索明源[16]认为空矿石英岩达 33%时效果明显。助磨

剂能够磨细金粒的机理可能是：助磨剂颗粒硬度大

于金粒，且与金粒充分混合，助磨剂颗粒大小与金

粒大小相当，使相互接触面较大，在棒磨或球磨过

程中相互剧烈摩擦、剪切而使金粒和助磨剂颗粒一

起变小。如果含金样品基体中含有充当助磨剂的组

分，在细碎(球磨或棒磨)阶段可以产生自磨作用使

样品粉碎。 

JC-1 样品经颚式破碎-球磨细碎-过筛(0.084 

mm)后，取样压片，经 XRF 测得二氧化硅(石英岩

的主要化学成分)含量为 59%。其样品粒度小于

0.147 mm，充当助磨剂的石英含量大于 33%，因此

用球磨机细碎混匀可以加工出粒度和均匀性满足标

准物质制备要求的样品，这一结论已经在 2.3.2 中得

到证实。 

 

3 结论 

 

本文以金厂金矿样品为例，制定了判定样品中

金的粒度的一套循序渐进的实验方法。根据重复分
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析结果判断样品是否存在粒金效应，进而采用筛上

残金比法进行金的粒级分析，最终使用重砂法确定

矿石中金粒的大小和形状。 

进行标准样品制备时，本法可用于制定含有颗

粒金的矿石中标准物质的筛选工艺制定。根据小试

样品结果，样品粗碎后使用 180 目网筛选取过筛率

为 50%的筛下样品，采用球磨的方式处理大批量样

品，所得物料的均匀性和粒度均符合标准物质制备

的要求。 
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