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摘要：矿石中银物相分析是指分析银在各载体矿物中的含量，通过实验确定矿石中银物相主要

包括菱锌矿中银、含铁锰矿物中银、自然银、硫化银、铁氧化物中银和硅酸盐中银６相。选取醋酸浸
取菱锌矿中银，氯化钠－盐酸羟胺浸取含铁锰矿物中银，硝酸铁溶液浸取自然银，硫脲 －硫酸溶液
浸取硫化银，盐酸－氯化亚锡浸取铁氧化物中银，剩余残渣测定硅酸盐中银。本方法测定各相态银
的相对标准偏差为０．２２％ ～５．３６％，各相态银加和与总银测定结果吻合良好，表明方法分相正
确，测试结果准确度和精密度满足要求。
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引　言

物相分析是指利用化学或物理方法测定矿物组

成及其存在状态的分析方法。矿石中银主要存在形

式有以独立矿物状态存在的硫化物，如辉银矿、脆硫

锑银矿、深红银矿等；自然银及银的金属互化物，如银

金矿、金银矿；方铅矿、硫化铜矿物中银，可以类质同

象或以微细粒包裹体状态存在；在表生条件下有次生

矿物角银矿（ＡｇＣｌ）；一些铁锰氧化物和脉石矿物也
可包裹或吸附银［１－５］。目前，银物相分析的文献报道

较少，且存在银物相分类不全，广泛使用性较差，分析

方法较落后，没有与现代化仪器相结合等一系列问

题［６－８］。

研究建立了适用于大部分矿石中银物相分析的

方法，并优化了适合各物相的浸提剂，确定了浸提剂

用量、浸出温度、浸出时间、水平振荡时间、副反应的

防止措施及浸出促进剂和抑制剂等参数，确保分析结

果准确。

１　实验部分

１．１　试　剂
盐酸（１．１９ｇ／ｍＬ）、硝酸（１．４２ｇ／ｍＬ）、高氯酸

（１．６７ｇ／ｍＬ）、氢氟酸（１．１５ｇ／ｍＬ）、王水（盐酸与硝
酸体积比为３∶１）。

浸提剂１：６％醋酸。
浸提剂２：１５０ｇ氯化钠和５０ｇ盐酸羟胺溶于１Ｌ

水中。

浸提剂３：１０ｇ九水合硝酸铁溶于１Ｌ水中。
浸提剂４：６０ｇ／Ｌ硫脲、５％硫酸混合液。
浸提剂５：盐酸（１＋２）中加入１％氯化亚锡。
硫酸汞溶液：称量０．０４０ｇ硫酸汞溶于５０ｍＬ硝

酸铁（７０ｇ／Ｌ）溶液中，用蒸馏水定容到１Ｌ。
银标准贮存溶液：称取 ０．５０００ｇ纯银（ｗ≥

９９．９９％）置于１００ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ硝酸（１＋
１），加热至完全溶解，煮沸去除氮氧化物至红棕色气
体消失，取下冷却，用不含氯离子水移入１０００ｍＬ棕
色容量瓶中，加入３０ｍＬ硝酸，用不含氯离子水稀释
至刻度，混匀。该标准贮存溶液中银质量浓度为

０．５００ｍｇ／ｍＬ。
银标准溶液：移取５０．００ｍＬ银标准贮存溶液于

５００ｍＬ棕色容量瓶中，加入１０ｍＬ硝酸，用不含氯离
子水稀释至刻度，混匀。该标准溶液中银质量浓度为

５０μｇ／ｍＬ。
１．２　仪　器

ＩＣＥ３５００火焰原子吸收光谱仪（美国热电公
司），最佳工作参数见表１。ＩＲＩＳＩｎｔｒｅｐｉｄⅡ电感耦合
等离子体光谱仪（ＩＣＰ，美国热电公司），最佳工作参
数见表２。

表１　火焰原子吸收光谱仪最佳工作参数
Ｔａｂｌｅ１　Ｏｐｔｉｍａｌｏｐｅｒａｔｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒｆｌａｍｅ

ａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ

元素
波长／

ｎｍ

光谱通带／

ｎｍ

灯电流／

ｍＡ

空气流量／

（Ｌ·ｈ－１）

乙炔流量／

（Ｌ·ｈ－１）

燃烧头高度／

ｍｍ

Ａｇ ３２８．０６ ０．７ １５ ５００ ５０ ６
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表２　电感耦合等离子体光谱仪最佳工作参数
Ｔａｂｌｅ２　Ｏｐｔｉｍａｌｏｐｅｒａｔｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ

指标 参数

　　功率／Ｗ １１５０

　　雾化器压力／Ｐａ ３２

　　泵速／（ｒ·ｍｉｎ－１） １．５０

　　辅助气体流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） １．０

　　积分时间／ｓ ２０

　　观测方式 径向

　　分析谱线／ｎｍ ３２８．０６

１．３　实验方法
１．３．１　菱锌矿中银的测定

称取０．１０００～０．２０００ｇ粒度小于０．０７５ｍｍ的
矿石试样于１５０ｍＬ锥形瓶中，加入５０ｍＬ浸提剂１，
盖上表面皿，放在１８０℃电热板上加热５０ｍｉｎ，冷却
至室温。采用双层定量滤纸过滤到４００ｍＬ烧杯中，
洗涤至滤液体积为 １５０～２００ｍＬ，加热浓缩滤液至
２０ｍＬ左右，烧杯中加入 １５ｍＬ盐酸、１０ｍＬ硝酸、
３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消解。消解结束后加
入盐酸浸出，酸度控制在１５％～２０％。根据样品含
量定容，火焰原子吸收光谱法测定。

需要注意的是，浓缩时不能蒸干，且需盖表面皿；

过滤时必须采用双层定量滤纸。

１．３．２　含铁锰矿物中银的测定
将１．３．１中过滤后的滤渣连同滤纸放入１５０ｍＬ

锥形瓶中，加入５０ｍＬ浸提剂２，水平振荡２５ｍｉｎ，振
荡 频率 １８０次／ｍｉｎ。采用单层定量滤纸过滤到
４００ｍＬ烧杯中，洗涤至滤液体积为１５０～２００ｍＬ，加
热浓缩滤液至２０ｍＬ左右，烧杯中加入１５ｍＬ盐酸、
１０ｍＬ硝酸、３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消解。消
解结束后加入盐酸浸出，酸度控制在１５％ ～２０％。
根据样品含量定容，ＩＣＰ测定。
１．３．３　自然银的测定

将１．３．２中过滤后的滤渣连同滤纸放入１５０ｍＬ
锥形瓶中，加入５０ｍＬ浸提剂３，再加入５ｍＬ硫酸汞
溶液，水平振荡３０ｍｉｎ，振荡频率１８０次／ｍｉｎ。采用
单层定量滤纸过滤到４００ｍＬ烧杯中，洗涤至滤液体
积为１５０～２００ｍＬ，加热浓缩滤液至２０ｍＬ左右，烧
杯中加入１５ｍＬ盐酸、１０ｍＬ硝酸、３ｍＬ高氯酸，于
电热板上加热消解。消解结束后加入盐酸浸出，酸度

控制在１５％～２０％。根据样品含量定容，原子吸收
光谱法测定［２－４］。

需要注意的是，在浓缩时不能蒸干，且需盖表面

皿；过滤时采用单层定量滤纸过滤。

１．３．４　硫化银的测定
将１．３．３中过滤后的滤渣连同滤纸放入１５０ｍＬ

锥形瓶中，加入１００ｍＬ浸提剂４，水平振荡４５ｍｉｎ，
振荡频率 １８０次／ｍｉｎ。采用单层定量滤纸过滤到
４００ｍＬ烧杯中，洗涤至滤液体积为２５０～３００ｍＬ，加
热浓缩滤液至５０ｍＬ左右，取下稍冷，加入１ｍＬ硫
酸，置于１８０℃电热板上，加入浓硝酸调节至溶液变
为黄色，不再产生大量气泡为止；取下置于３５０℃高
温炉盘上蒸至冒白烟，取下稍冷，烧杯中加入１５ｍＬ
盐酸、１０ｍＬ硝酸、３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消
解。消解结束后加入盐酸浸出，酸度控制在１５％ ～
２０％。根据样品含量定容，火焰原子吸收光谱法测
定样品。

需要注意的是，浓缩时不能蒸干，且需盖表面皿；

硝酸添加方式为滴加，不能大量快速加入；过滤时采

用单层定量滤纸过滤；加入三酸消解样品，否则结果

偏低。

１．３．５　铁氧化物中银的测定
将１．３．４中过滤后的滤渣连同滤纸放入１５０ｍＬ

锥形瓶中，加入８０ｍＬ浸提剂５，置于８０℃电热板上
加热４０ｍｉｎ。采用单层定量滤纸过滤至４００ｍＬ烧杯
中，洗涤至滤液体积为２５０～３００ｍＬ，加热浓缩滤液
至５０ｍＬ左右，取下稍冷，烧杯中加入１５ｍＬ盐酸、
１０ｍＬ硝酸、３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消解。消
解结束后加入盐酸浸出，酸度控制在１５％ ～２０％。
根据样品含量定容，火焰原子吸收光谱法测定。

需要注意的是，浓缩时体积不能蒸干，且需盖表

面皿；过滤时必须采用单层定量滤纸过滤。

１．３．６　硅酸盐中银的测定
将１．３．５中过滤后的滤渣连同滤纸放入１００ｍＬ

刚玉坩埚中，置于马氟炉中，升温至７００℃，灰化结束
后，坩埚中加入１５ｍＬ盐酸、１０ｍＬ硝酸、５ｍＬ氢氟
酸、３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消解。消解结束后
加入盐酸浸出，酸度控制在１５％～２０％。根据样品
含量定容，火焰原子吸收光谱法测定。

１．３．７　总银的测定
称取０．１～０．５ｇ矿石试样于聚四氟乙烯坩埚

中，加水润湿，再加入１５ｍＬ盐酸、１０ｍＬ硝酸、５ｍＬ
氢氟酸、３ｍＬ高氯酸，于电热板上加热消解。消解结
束后加入盐酸浸出，酸度控制在１５％～２０％。根据
样品含量定容，采用火焰原子吸收光谱法测定。

２　结果讨论与分析

２．１　醋酸用量
醋酸用量直接影响浸出效果，用量过低导致浸出

不完全。实验设计醋酸用量分别为２％、４％、６％、
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８％，每个用量平行测定４次，结果见表３。从表３可
以看出：当醋酸用量为２％时，用量不足，菱锌矿中银
没有全部浸出；当醋酸用量达到４％ ～８％时，测定
结果基本稳定。综合考虑浸出效果及成本，醋酸用量

选择６％。
表３　不同醋酸用量实验结果

Ｔａｂｌｅ３　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆａｃｅｔｉｃａｃｉｄ

醋酸用量／

％

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

２ １２８．１２１４４．１８１３３．２１１３８．１６ １３５．９２ ５．０５

４ １４８．１５１５０．２５１４９．２８１５１．１６ １４９．７１ ０．８６

６ １５１．３５１５０．３６１５１．３０１５０．３１ １５０．８３ ０．３８

８ １４９．３６１５０．２１１５１．３３１５２．３３ １５０．８１ ０．８６

２．２　浸出温度
在测定菱锌矿中银时，实验设计浸出温度分别为

５０℃、１００℃、１５０℃、１８０℃、２００℃，每个温度平行
测定４次，结果见表４。从表４可以看出：当浸出温
度为５０℃～１００℃时，菱锌矿中银没有全部浸出，测
定结果偏低；当浸出温度达到１５０℃ ～２００℃时，菱
锌矿中银浸出完全。综合考虑，浸出温度选择１８０℃。

表４　不同浸出温度实验结果
Ｔａｂｌｅ４　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｌｅａｃｈｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

浸出温度／

℃

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

５０ １０５．１２１２４．１８１２２．２１１０１．１６ １１３．１７ １０．０４

１００ １３１．１５１４５．２５１３５．２８１２２．１６ １３３．４６ ７．１８

１５０ １４９．３５１５１．３９１５２．４１１５０．９８ １５１．０３ ０．８４

１８０ １５１．３４１５０．２８１５１．３２１４９．３１ １５０．５６ ０．６４

２００ １５１．３２１４８．９１１５０．３８１５２．２２ １５０．７１ ０．９４

２．３　 浸出时间
实验考察了浸出时间对菱锌矿中银测定的影响，

设计浸出时间分别为２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、４０ｍｉｎ、５０ｍｉｎ、
６０ｍｉｎ，每个时间平行测定４次，结果见表５。从表５
可以看出：浸出时间较少时，反应不完全，测定结果偏

低；当浸出时间为 ４０～６０ｍｉｎ时，测定结果基本稳
定，表明菱锌矿中银浸出完全。因此，浸出时间选择

５０ｍｉｎ。
２．４　浸提剂２用量

浸提剂２中含有大量的钠盐，会严重影响火焰原
子吸收光谱法测定结果的准确度和精密度，而ＩＣＰ法
测定含钠盐样品的抗干扰能力更强，因此采用ＩＣＰ法
测定含铁锰矿物中银。实验设计浸提剂２用量分别
为２０ｍＬ、３０ｍＬ、４０ｍＬ、５０ｍＬ、６０ｍＬ，每个用量平行
测定４次，结果见表６。从表６可以看出：当浸提剂２

表５　不同浸出时间实验结果
Ｔａｂｌｅ５　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｌｅａｃｈｉｎｇｔｉｍｅ

浸出时间／

ｍｉｎ

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

２０ １２５．１２１１４．１８１２２．２１１３８．１６ １２４．９２ ７．９８

３０ １４０．１５１３０．２５１３５．２８１３８．１６ １３５．９６ ３．１６

４０ １４９．２５１５１．２９１５２．１１１５０．２１ １５０．７２ ０．８３

５０ １５１．３８１５０．２５１５１．３３１５０．３５ １５０．８３ ０．４０

６０ １５１．３２１５３．３０１５０．３０１５０．２０ １５１．２８ ０．９５

用量为４０～６０ｍＬ时，测定结果的相对标准偏差较
小。综合考虑，浸提剂２用量选择５０ｍＬ。

表６　不同浸提剂２用量实验结果
Ｔａｂｌｅ６　ＴｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＡｇｅｎｔ２

浸提剂２

用量／ｍＬ

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

２０ ５０．１５ ４０．１７ ４５．２８ ３５．１８ ４２．７０ １５．１２

３０ ５５．１５ ６４．２５ ５１．２８ ５８．１６ ５７．２１ ９．５６

４０ ８５．１５ ７９．９９ ８３．１１ ８２．２１ ８２．６２ ２．５９

５０ ８５．１８ ８４．０８ ８５．１９ ８６．２２ ８５．１７ １．０３

６０ ８５．１２ ８４．０９ ８３．２０ ８５．２０ ８４．４０ １．１２

２．５　 浸提剂３用量
实验考察了浸提剂３用量对测定结果的影响，设

计用量分别２０ｍＬ、３０ｍＬ、４０ｍＬ、５０ｍＬ、６０ｍＬ，每个
用量平行测定４次，结果见表７。从表７可以看出：
当浸提剂３用量为４０～６０ｍＬ时，测定结果稳定。综
合考虑，浸提剂３用量选择５０ｍＬ。

表７　不同浸提剂３用量实验结果
Ｔａｂｌｅ７　ＴｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＡｇｅｎｔ３

浸提剂３

用量／ｍＬ

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

２０ ５０．１５ ４０．１７ ４５．２８ ３５．１８ ４２．７０ １５．１２

３０ ５５．１５ ６４．２５ ５１．２８ ５８．１６ ５７．２１ ９．５７

４０ ８５．１５ ７９．９９ ８２．１１ ８６．２１ ８３．３６ ３．４１

５０ ８５．１８ ８６．０８ ８３．１９ ８５．２２ ８４．９２ １．４４

６０ ８４．１２ ８５．０９ ８６．２０ ８５．８０ ８５．３０ １．０７

２．６　水平振荡时间
在测定自然银中银时，考察了水平振荡时间对

测定结果的影响。实验设计水平振荡时间分别为

１０ｍｉｎ、２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、４０ｍｉｎ，每个时间平行测定
４次，结果见表８。从表８可以看出：随着水平振荡时
间的增加，测定结果逐渐提高。当水平振荡时间为

３０～４０ｍｉｎ时，测定结果稳定，表明自然银中银浸出
完全，因此水平振荡时间确定为３０ｍｉｎ。



２０２４年第７期／第４５卷 　
　 安环与分析 １０９　　

表８　不同水平振荡时间实验结果
Ｔａｂｌｅ８　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｏｓｃｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｅｖｅｌｓ

水平振荡时间／

ｍｉｎ

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

１０ ５０．１５ ４０．１７ ４５．２８ ３５．１８ ４２．７０ １５．１２

２０ ５５．１５ ６４．２５ ５１．２８ ５８．１６ ５７．２１ ９．５７

３０ ８５．１５ ７９．９９ ８５．１１ ８３．２１ ８３．３６ ２．９１

４０ ７８．１８ ８１．０８ ８４．１９ ８５．２２ ８２．１７ ３．８８

２．７　硫酸汞用量
加入硫酸汞是为了防止溶液中少量Ｓ２－与溶解的

Ａｇ生成Ａｇ２Ｓ而使测定结果偏低，但硫酸汞不能加入
过多，一方面，硫酸汞剧毒；另一方面，Ｈｇ２＋会造成硫化
银的部分溶解。实验设计硫酸汞用量分别为０，０．０５，
０．１，０．２，０．５和０．８ｍｇ，每个用量平行测定４次，结果
见表９。从表９可以看出：硫酸汞用量控制在０．１～
０．５ｍｇ时，可防止生成Ａｇ２Ｓ，同时过量硫酸汞不会造
成硫化银溶解，因此确定硫酸汞用量为０．２ｍｇ。

表９　不同硫酸汞用量实验结果
Ｔａｂｌｅ９　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆｍｅｒｃｕｒｉｃｓｕｌｆａｔｅ

硫酸汞用量／

ｍｇ

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

０ ３０．１５ ４０．１７ ３５．２８ ３５．１８ ３５．２０ １１．６２

０．０５ ７５．１５ ７４．２５ ７１．２８ ７６．１６ ７４．２１ ２．８３

０．１ ８４．１５ ８２．９９ ８３．１１ ８３．２１ ８３．３６ ０．６４

０．２ ８３．６５ ８２．９６ ８２．１１ ８２．２１ ８２．７３ ０．８７

０．５ ８４．２８ ８３．０９ ８３．７８ ８２．５６ ８３．４３ ０．９１

０．８ ９７．１２ ９８．０５ ９５．１１ ９９．１２ ９７．３５ １．７５

２．８　硫脲用量
考察硫脲用量分别为 １０ｇ／Ｌ、２０ｇ／Ｌ、４０ｇ／Ｌ、

６０ｇ／Ｌ、８０ｇ／Ｌ对测定结果的影响，每个用量平行测
定４次，结果见表１０。从表１０可以看出：当硫脲用
量过低时，不能完全浸提样品中的硫化银，测定结果

偏低；当硫脲用量为 ４０～８０ｇ／Ｌ时，硫化银完全浸
出，且测定结果稳定。硫脲用量过高，后续处理时间

较长，不利于实验的进行。综合考虑样品复杂程度，

硫脲用量选择６０ｇ／Ｌ。
表１０　不同硫脲用量实验结果

Ｔａｂｌｅ１０　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆｔｈｉｏｕｒｅａ

硫脲用量／

（ｇ·Ｌ－１）

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

１０ １９０．１５１８５．１９１６０．１１１７８．１６ １７８．４０ ７．３７

２０ ２３０．１５２２０．２５２３１．２８２１８．６６ ２２５．０８ ２．９１

４０ ２６０．４５２６１．４９２５８．４１２５５．８１ ２５９．０４ ０．９７

６０ ２５９．６８２６２．２５２６０．３７２６１．３５ ２６０．９１ ０．４３

８０ ２５８．３２２６０．３０２６１．３０２５９．２０ ２５９．７８ ０．５０

２．９　残余硫脲处理方法
硫脲存在会影响仪器测定，且硫脲过量，样品酸

化定容后会析出大量沉淀，对银有一定的包裹，使得

测定结果偏低。实验设计了４种残余硫脲处理方法，
分别为不加入硝酸加热处理硫脲、一次性加入１０ｍＬ
硝酸加热处理硫脲、滴管缓慢滴加硝酸直到溶液颜色

变黄加热处理硫脲、滴管缓慢滴加硝酸直到溶液颜色

变黄并过量３ｍＬ加热处理硫脲，每种方法平行测定
４次，结果见表１１。

表１１　硝酸处理硫脲实验结果
Ｔａｂｌｅ１１　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｉｏｕｒｅａｔｒｅａｔｍｅｎｔｗｉｔｈｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ

处理方法
测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

不加入硝酸加热处理 １４０．１６ １５５．１６ １７０．１１ １８５．１６ １６２．６５ １１．９０

一次性加入１０ｍＬ硝酸加热处理 ２３３．１９ ２２４．７８ ２１１．５６ ２１５．６９ ２２１．３０ ４．３６

滴管缓慢滴加硝酸直到溶液颜色变黄加热处理 ２６０．８８ ２６３．１５ ２６１．２２ ２６２．３７ ２６１．９０ ０．４０

滴管缓慢滴加硝酸直到溶液颜色变黄并过量３ｍＬ加热处理 ２５９．６８ ２６１．２５ ２６３．３７ ２５７．３５ ２６０．４１ ０．９８

　　从表１１可以看出：当残余硫脲不进行处理时，测
定结果偏低；采用一次性加入１０ｍＬ硝酸加热处理
时，硫脲处理不完全，测定结果依然偏低；采用滴管缓

慢滴加硝酸直到溶液颜色变黄加热处理时，残余硫脲

去除较完全，测定结果稳定；采用滴管缓慢滴加硝酸

直到溶液颜色变黄并过量３ｍＬ加热处理时，测定结
果无明显变化。因此，实验选择滴管缓慢滴加硝酸直

到溶液颜色变黄加热处理残余硫脲。

２．１０　氯化亚锡用量
实验设计氯化亚锡用量分别为０．１％、０．５％、

１％、２％、４％，每个用量平行测定４次，结果见表１２。
从表１２可以看出：当氯化亚锡用量过低时，不能完全
浸提铁氧化物中银，测定结果偏低；当氯化亚锡用量

达到１％时，能够完全浸提铁氧化物中银，且测定结
果稳定；当氯化亚锡用量继续增加到４％时，测定结
果偏低。因此，氯化亚锡用量确定为１％。
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表１２　不同氯化亚锡用量实验结果
Ｔａｂｌｅ１２　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｖａｒｙｉｎｇｄｏｓａｇｅｓｏｆｓｔａｎｎｏｕｓｃｈｌｏｒｉｄｅ

氯化亚锡用量／

％

测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

０．１ ３０．１２ ３０．８３ ２７．６１ ２５．４２ ２８．５０ ８．６７
０．５ ４７．３２ ４８．７９ ４６．７９ ４９．５６ ４８．１２ ２．６６
１ ５６．１７ ５７．４７ ５５．８５ ５６．４６ ５６．４９ １．２４
２ ５６．５６ ５４．９１ ５６．７７ ５７．４８ ５６．４３ １．９３
４ ５０．１２ ５２．３７ ５２．１５ ４８．１８ ５０．７０ ３．８７

２．１１　方法的精密度
按照本实验方法，选用样品２＃、３＃、４＃、５＃进行银

物相分析，结果见表１３。从表１３可以看出，测定结
果的相对标准偏差为０．２２％～５．３６％，方法的精密
度良好。

表１３　方法的精密度实验结果
Ｔａｂｌｅ１３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

样品 银物相
测定结果／（ｇ·ｔ－１）

１ ２ ３ ４

平均值／

（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／

％

菱锌矿中银 ２５．１６ ２４．１８ ２６．１７ ２５．７８ ２５．３２ ３．４２
含铁锰矿物中银 ２０．１１ １９．８８ ２１．２２ ２２．３１ ２０．８８ ５．３６

２＃
自然银 １６．５２ １６．７７ １５．４２ １６．１１ １６．２０ ３．６４
硫化银 ４５．４６ ４５．６２ ４６．８８ ４４．５６ ４５．６３ ２．０９

铁氧化物中银 ２５．８８ ２６．８０ ２５．６６ ２５．８０ ２６．０４ １．９９
硅酸盐中银 ３３．１１ ３２．１２ ３３．４６ ３３．９７ ３３．１６ ２．３６
菱锌矿中银 ３５．１１ ３４．１６ ３６．４７ ３５．１８ ３５．２３ ２．６９

含铁锰矿物中银 １６．４２ １６．６７ １８．３２ １７．６７ １７．２７ ４．８８

３＃
自然银 ５５．１４ ５４．７９ ５５．３２ ５３．２３ ５４．６２ １．７４
硫化银 ８８．４６ ８７．６９ ８８．６８ ８６．５６ ８７．８５ １．０９

铁氧化物中银 ４５．８５ ４６．８５ ４５．６６ ４５．１０ ４５．８６ １．５９
硅酸盐中银 ６３．６６ ６２．１９ ６３．５５ ６２．９７ ６３．０９ １．０７
菱锌矿中银 ５５．３１ ５４．６６ ５５．５７ ５６．１８ ５５．４３ １．１４

含铁锰矿物中银 ５６．４２ ５６．２７ ５８．８２ ５７．６９ ５７．３０ ２．０９

４＃
自然银 ３５．１４ ３４．２９ ３５．９２ ３３．１３ ３４．６２ ３．４５
硫化银 １８８．４６１８７．７９１８８．６８１８６．８９ １８７．９６ ０．４３

铁氧化物中银 ７５．８５ ７６．２５ ７５．８９ ７５．１０ ７５．７７ ０．６４
硅酸盐中银 ３３．４６ ３２．４９ ３４．５５ ３５．９７ ３４．１２ ４．３８
菱锌矿中银 ６２．３０ ６２．６９ ６６．５７ ６３．４８ ６３．７６ ３．０４

含铁锰矿物中银 ４６．６２ ４６．５７ ４８．８２ ４７．６７ ４７．４２ ２．２４

５＃
自然银 ７５．４４ ７４．６９ ７５．９２ ７６．１８ ７５．５６ ０．８６
硫化银 ３６８．４６３６７．７９３６８．６８３６６．８９ ３６７．９６ ０．２２

铁氧化物中银 ５５．８５ ５６．２５ ５４．８９ ５６．１０ ５５．７７ １．１０
硅酸盐中银 １２３．４６１２２．６９１２４．１５１２５．１７ １２３．８７ ０．８５

２．１２　方法的准确度
按照本实验方法测定样品２＃、３＃、４＃、５＃中银，并

与总银测定结果进行对比，结果见表１４。从表１４可
以看出，４个样品各相态银加和与总银测定结果基本
一致，表明该物相分析方法可靠。

表１４　方法的准确度实验结果
Ｔａｂｌｅ１４　Ａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

银物相
测定结果／（ｇ·ｔ－１）

２＃ ３＃ ４＃ ５＃

菱锌矿中银　　 ２５．３２ ３５．２３ ５５．４３ ６３．７６
含铁锰矿物中银 ２０．８８ １７．２７ ５７．３０ ４７．４２
自然银　　　　 １６．２０ ５４．６２ ３４．６２ ７５．５６
硫化银　　　　 ４５．６３ ８７．８５ １８７．９６ ３６７．９６
铁氧化物中银　 ２６．０４ ４５．８６ ７５．７７ ５５．７７
硅酸盐中银　　 ３３．１６ ６３．０９ ３４．１２ １２３．８７

合计 １６７．２３ ３０３．９２ ４４５．２０ ７３４．３４
总银 １６７．７６ ３０２．１７ ４４４．４５ ７３２．３４

３　结　语

研究将银物相分为菱锌矿中银、含铁锰矿物中

银、自然银、硫化银、铁氧化物中银和硅酸盐中银等

６相，建立的分析方法适用于大部分银的物相分析，
对银工艺矿物学研究、银选冶工艺方案的制订及解决

银矿资源的开发利用具有重要现实意义。本方法的

精密度和准确度满足化学物相分析的误差要求，为银

物相分析提供了可行的技术方案。
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