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ICP-OES快速测定高纯度金饰品中金含量——差减法 

周万峰 ，朱志雄 卫 

(1．贵州省矿产品黄金宝石制品质量监督检验站 ，贵州 贵阳 550004； 

2．贵州省地质矿产中心实验室，贵州 贵阳 550018) 

[摘 要]以电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP—OES)为主检仪器，采用基体匹配，测定全含量 

为999％o"999．95％o的高纯金饰品中银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铁、铱、镁、锰、镍、铅、钯、铂、 

铑、钌、锑、硒、锡、碲、钛、锌等杂质元素含量(RSD≤10％)，用差减法确定饰品中金含量。 
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1 引言 

市场上金含量大于 999％o的高纯度金饰品 

中，可含银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铁、铱、镁、 

锰、镍、铅、钯、铂、铑、钌、锑、硒、锡 、碲、钛、锌等杂 

质元素。作者通过研究比对贵金属合金及饰品分 

析方法  ̈J，采用王水溶解试样后制备成 P(Au) 

=26’g／L的溶液，基体匹配工作曲线，ICP-OES直 

接测定杂质元素，用差减法确定金含量。方法适 

用于金含量为 999％o'~999．95％o的金饰品，可覆 

盖市场上大多数高纯度金饰品的检测需要。 

本法各杂质元素的测定范围见下表 1。 

表 1 高纯度金饰品中杂质元素含量的测定范围① 

Table 1 Determination scope of impurity element in high purity gold jewel~ 

① 赛默飞世尔 ICAP6300 MFC电感耦合等离子体发射光谱仪测量的数据。 

2 分析步骤 

2．1 试剂与器材 

2．1．1 试剂 

除另有说明外，检测中仅使用优级纯试剂和 

符合标准《分析实验室用水规格和试验方法》 

(GB／T6682-2008)中规定的一级水或相当纯度 

的水。 

盐酸：质量分数为 36％～38％，P=1．19 g／ml 

硝酸：质量分数为 65％～68％，P=1．40 g／ml 

王水(使用前配制)：1体积硝酸与3体积盐酸 

混合 

2．1．2 高纯金样品 

纯度不低于 99．999％。 
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2．1．3 混合标准溶液 

2．1．3．1 混合标准溶液 1 

移取相关杂质元素标准溶液，配制成 1 ml含 

2 g银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铱、镁、镍、铅、 

钯、铂、铑、钌、锑、硒、锡、碲、钛和 10 g铁、锰、锌 

的溶液，介质为 20％王水。 

2．1．3．2 混合标准溶液 2 

移取相关杂质元素标准溶液，配制成 1 ml含 

20 g银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铱 镁、镍、铅、 

钯、铂、铑、钌、锑、硒、锡、碲、钛和50 g铁、锰、锌 

的溶液，介质为20％王水。 

2．1．4 仪器 

常规实验室仪器。 

电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-OES)： 

精密度 1％，波长分辨率0．02 nm，所测元素检测 

限优于0．02 Ixg／ml，具有背景校正功能。 

电子天平：感量 0．01 mg，精度等级为Ⅱ级。 

被测杂质元素推荐波长参见表 2。 

表 2 杂质元素推荐波长(分析线)① 

Table 2 Recommend the wavelength of impurity element 

①赛默飞世尔ICAP6300 MFC电感耦合等离子体发射光谱仪适用。 

2．2 试样与溶液制备 

2．2．1 试样制备 

将试样碾成薄片(越薄越好)后剪成小碎片， 

放人烧杯中，加 20ml乙醇溶液(1+1)，于电热板 

上加热煮沸 5 min取下，将乙醇液倾去，用超纯水 

反复洗涤金片三次，加 20 ml盐酸溶液(1+9)，于 

电热板上加热煮沸5 min取下，倾去盐酸溶液，用 

超纯水反复洗涤金片三次，将金片放人玻璃称量 

瓶中，盖上瓶盖放人烘箱 于 105~C烘干，取 出 

备用。 

2．2．2 试样溶液制备 

称取(1 000 4-2．5)mg试样 (精确至 0．01 

mg)，置于 100 ml烧杯中，加王水(3．3)30 m1，盖 

上表面皿，于低温电热板上缓慢加热直至完全溶 

解，继续加热除尽氮氧化物。取下冷却后，将溶液 

转移至50 m1容量瓶中，用王水溶液(1+4)冲洗 

表面皿和烧杯，洗液并入容量瓶中，稀释至刻度， 

摇匀备用。每一件样品制备两份试样溶液。 

2．2．3 校正溶液制备 

称取三份质量为(1000+2．5)mg高纯金样品 

(纯度>99．999％)，按 2．2．2方法溶解后得三份 

高纯金溶液，依以下步骤制备校正溶液： 

校正溶液 1：将第一份高纯金溶液转移至 50 

m1容量瓶中，用王水溶液(1+4)冲洗表面皿和烧 

杯，洗液并入容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。校正 

溶液 1被测杂质元素的浓度设为 0 g／ml。 

校正溶液 2：将第二份高纯金溶液转移至预 

先盛有 5 ml混合标准溶液 1的50 ml容量瓶中， 

用王水溶液(1+4)冲洗表面皿和烧杯，洗液并人 

容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。此溶液 1 ml含0．2 

g银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铱、镁、镍、铅、钯、 

铂、铑、钌、锑、硒、锡、碲、钛和1 Ixg铁、锰、锌。 

校正溶液 3：将第三份高纯金溶液转移至预 

先盛有5Ⅱll混合标准溶液 2的50ml容量瓶中， 

用王水溶液(1+4)冲洗表面皿和烧杯，洗液并人 

容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。此溶液 1 ml含 2 

g银、铝、砷、铋、镉、钴、铬、铜、铱、镁、镍、铅、钯、 

铂、铑、钌、锑、硒、锡、碲、钛和5 g铁、锰、锌。 
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2。3 测定 2
．
4． 

莉  澉 点翩  

调整电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP一 平行测定两份试样中杂质元素总量的相对偏 

OES)至最佳状态，依据表2选择合适的分析线和 差应小于20％，如大于20％，应重新测定。 

背景校正。 

测量校正溶液1～3的杂质元素谱线强度， 3 结语 
其中校正溶液 1被测杂质元素的浓度设为 0 g／ 

ml，根据测试结果绘制工作曲线；在与测量校正溶 (1)与文献 规定的方法相比，该方法省略 

液相同条件下，分别测量两份试样溶液中杂质元 了有机萃取步骤，分析手续更为简单，更适合黄金 

素的谱线强度，由工作曲线得到试样溶液中各杂 质检机构日常检测。 

质元素的浓度。 (2)该方法经多次验证，测量准确度满足《高 

2．4结果表示 萎 (IGcPB／一T。E25s93的4检-2测010机)构r~参考 
2．4．1 杂质元素总量的计算 使用。 

试样中杂质元素总量按下式计算： (3)该方法适用于金含量 999％o～999．95％e 

∑C xVx10～
⋯  

曲直 度金饰品或制品的金含量分析，超出本范 ZA
= 二  。。0 
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ICP—oES Quick Determination Gold Content in High Purity 

gold Jewelry-Subtraction Method 

ZHOU W an—feng ，_．ZHU Zhi—xiong ， 

(1．Guizhou Provincial Quality Supervise Proof-test Center of Gold，Mining&Jewellery， 

Guiyang 550001，Guizhou，China；2．MLR Guiyang Supervision and Testing 

Center of Mineral Resources，Guiyang 550004，Guizhou，China) 

[Abstract] The ICP—OES is taken as the main testing equipment，by matrix matching，the impurity element 

content(RSD≤10％)in high purity gold jewelry(silver，aluminum，arsenic，bismuth，cadmium，cobalt，chrome， 

copper，iron，iridium ，magnesium，manganese，lead，palladium，rhodium，ruthenium ，antimony，selenium ，tin，tel- 

lurium，titanium and zinc)are determined，then the gold content is determined by subtraction method． 

[Key words] ICP—OES；Quick determination；High purity gold jewelry；Matrix matching；Subtraction meth- 
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