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前  言 

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。 

本文件由山东省黄金珠宝标准化技术委员会提出。 

本文件由山东省黄金珠宝标准化技术委员会归口。 

本文件起草单位：国家黄金钻石制品质量监督检验中心、烟台鲁东分析测试有限公司、山东招金金

银精炼有限公司、山东蓝天首饰有限公司。 

本文件主要起草人： 
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   含锇铱钌金饰品  金含量的测定 

1 范围 

本文件规定了采用金还原法和电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES）测定含锇铱钌金饰品中金

含量测定的方法。 

本文件适用于金含量为600‰～990‰（锇、铱、钌合计含量为10‰～400‰）的金饰品。 

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 

3.1  

还原金  reduction gold 

采用水合肼将溶液中化合态的金还原成单质金的产物。 

4 原理 

称取金饰品样品，溶于王水。将溶液过滤，滤液在酸性条件下，用水合肼将化合态的金还原成单质

金。过滤后将沉淀物灰化灼烧，称量后溶于王水。用电感耦合等离子体发射光谱法（ICP-OES）测定还

原金中杂质元素含量，合并计算样品的金含量。 

5 试剂和材料 

除非另有说明，在分析中使用确认为分析纯的试剂和二级水或相当纯度的水。 

5.1 盐酸（HCl），质量分数为36%～38%。 

5.2 硝酸（HNO3），质量分数为65%～68%。 

5.3 王水：盐酸（4.1）和硝酸(4.2)的体积比为3:1，使用前配置。 

5.4 水合肼（N2H4·H2O），质量分数为80%。 

5.5 标准储备溶液（可含有氯化物和硝酸盐），Pt、Pd、Cu、Zn、Fe为100 mg/L于1 mol/L盐酸（4.1）

或硝酸（4.2）介质中。 

5.6 标准储备溶液（含有硝酸盐），Ag、Pb为100 mg/L于1 mol/L硝酸（4.2）介质中。 

6  仪器设备 

6.1 电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-OES）；具有波长扫描或全谱直读及背景校正功能；仪器分辨

率优于0.02 nm，检测限不大于0.05 mg/L；相关元素的参考推荐波长见附录A。 

6.2 分析天平，分度值为0.01 mg 

6.3 压片机，精钢镜面压辊。 
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6.4 可控温电热板。 

6.5 马弗炉，最高炉温1000 ℃。 

6.6 真空泵。 

6.7 抽滤瓶。 

6.8 布氏漏斗。 

7  样品 

将样品用压片机（5.3）压制成厚度不大于 0.2 mm的薄片，剪成直径不大于 2.5 mm的碎屑，充分

混匀。用温热 HCl（1+2）浸泡 10 min，去离子水冲洗干净，无水乙醇浸洗以处理油渍，取出干燥备

用。 

8 试验步骤 

警示——实验时应具备必须的安全、健康和环保措施。 

8.1 还原金的制备 

8.1.1准确称取 2 g样品三份，精确至 0.01 mg。 

8.1.2将样品放入 150 mL烧杯中，加入约 5 mL去离子水及 30 mL王水(4.3)，盖上表面皿，置于电热

板(5.2)上逐渐升温加热，待样品中金完全溶解后，去离子水冲洗表面皿并移去，继续加热至溶液剩余

约 5 mL，加入盐酸(4.1)10 mL，蒸至溶液剩余体积约 5 mL以赶除硝酸，从电热板上取下烧杯时趁热

以去离子水冲洗烧杯壁，控制溶液体积至约 50 mL，摇匀静置。 

8.1.3用布氏漏斗(5.8)抽滤，干净抽滤瓶（5.7）承接滤液，去离子水反复冲洗烧杯与沉淀及漏斗。

滤液转入 500 mL烧杯，用少量去离子水冲洗抽滤瓶（5.7），溶液并入样品溶液，控制滤液体积约

250 mL。 

8.1.4在不断搅拌下，向样品溶液缓慢滴入水合肼(4.4)，将化合态的金还原为单质金沉淀出来。当滴

入水合肼(4.4)后溶液不再反应产生气泡，液面并由灰白色变深黑色时，可认为已基本沉淀完全，过量

加入水合肼(4.4)2 mL，确保金全部被还原。充分搅拌后溶液静置 2 h。    

8.1.5过滤沉淀，并用去离子水洗净沉淀与布氏漏斗。滤液弃去，将滤纸包裹沉淀一并转入事先处理

干净的 30 mL瓷坩埚中。 

8.1.6将瓷坩埚放入马弗炉(5.5)内，马弗炉门敞开一定的缝隙，由室温升至 300 ℃并保温 30 min，

减小炉门缝隙继续升温至 500 ℃保温 40 min，关闭马弗炉门升温至 900 ℃保温 40 min。取出坩埚后

稍冷放入装有干燥剂的干燥器内，待其冷却后将坩埚内还原金倒入天平称样盘称重，其质量为 m1。 

 

8.2 还原金中杂质元素测定溶液制备 

 

将称重后还原金放入原 150 mL烧杯中，加入少量去离子水及 10 mL王水(4.3)，盖上表面皿，置

于电热板上加热。待还原金完全溶解后，去离子水冲洗表面皿并移去，继续加热至溶液剩余约 3～5 

mL，加入盐酸(4.1)5 mL，蒸至溶液剩余体积约 5 mL以赶除硝酸。再加盐酸(4.1)20 mL，继续加热 3 

min，从电热板上取下趁热以去离子水冲洗烧杯壁，摇匀静置冷却，去离子水转入 200 mL容量瓶，定

容摇匀备用。同流程制作空白溶液两份。 

8.3 Pt、Pd、Ag、Cu、Zn、Fe、Pb 校正溶液（10 mg/L）的制备 
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分别移取各为100 mg/L的 Pt、Pd、Ag、Cu、Zn、Fe、Pb标准储备溶液（4.5、4.6）10 mL，至事先

已加入10 mL盐酸（4.1）的100 mL容量瓶中，去离子水定容摇匀备用。同流程制作0 mg/L校正溶液。 

8.4 测试 

ICP法测定还原金溶液（7.2.1）中的铂、钯、银、铜、锌、铁、铅浓度，并加合计算出以上杂质

元素总质量 m2，其结果合并计算金含量。 

    根据ICP仪器说明书设置仪器测试程序并选择合适的分析波长与背景校正，波长的选择可参照附录

A。测试时应保证矩管、雾化室和进样系统未受污染，仪器应点燃等离子炬运行一定时间并待仪器稳定

后再行测定。 

    按仪器标准曲线法测试程序先测试校正溶液，然后测样品溶液。 

测试结果应以足够的小数位数表示，以便准确给出相关元素的检测限及满足分析误差要求。 

    测试时应保证每次测定的溶液吸入时间不少于30 S，积分时间应依据被测元素灵敏度与含量设定，

积分次数2次。 

    如果确定样品中含有附录中未列入的其他元素，且该元素既溶于王水也能被水合肼还原其含量超

过检出限，也应予以检测。 

9  试验数据处理 

9.1 校正曲线 

     用 0 mg/L和 10 mg/L 校正溶液每个元素的浓度和净强度制作每个元素的校正曲线。 

9.2 计算 

    由校正曲线（9.1）和元素 i的净强度可分别得到还原金溶液中杂质元素 i的浓度 Ci，将各杂质元

素的浓度加合(∑Ci)乘以溶液定容体积（Vs）,按式（1）计算得出溶液中杂质元素总质量（m2）。 

m2=∑Ci×Vs/1000             ………………(1) 

即   m2=(CPt+CPd+CAg+CCu+CZn+CFe+CPb)×Vs/1000 

式中: 

m2—各杂质元素的加合总质量，单位为（g）。 

Ci—溶液中各杂质元素的浓度，单位为（mg/L）。 

Vs—还原金溶液定容体积，单位为升(L)。 

将还原金称重质量（m1）减去还原金溶液中杂质元素总质量（m2），除以取样质量（ms），用式（2）

计算得出金含量ωAu。样品中金含量ωAu以‰表示，见式（2）。 

ωAu=(m1-m2)×1000‰/ms         ………………(2) 

式中: 

ωAu—样品中金的质量分数，以‰表示。 
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m1—还原金（含杂质元素）质量，单位为克(g)；  

m2—还原金中杂质元素质量，单位为克(g)； 

ms—取样质量，单位为克(g)； 

结果表示到小数点后一位。 

10 重复性 

    平行测定结果的绝对差值应不大于5‰，如大于该值，应重复试验。 

11 试验报告 

试验报告应包括： 

—— 样品的识别：包括样品的来源、接收日期、样品状态与质量； 

—— 样品照片与唯一性标识； 

—— 检测依据； 

—— 样品金的质量分数（‰）； 

—— 测试过程中异常情况的记录； 

—— 报告报出日期； 

—— 实验室签章； 

—— 实验室授权签字人及操作人员的签名。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

还原金中测定的杂质元素及推荐波长 

含锇铱钌金饰品金含量测定中的杂质元素及推荐波长见下表。当存在光谱干扰时，可使用其他可用

波长。 

   表A 含锇铱钌金饰品中金含量测定中的杂质元素及推荐波长      单位：nm 

元素 波长 其他可用波长 

Ag 328.068 - 

Cu 324.754 - 

Fe 259.939 - 

Pb 220.353 168.220 

Pd 340.458 360.955 

Pt 265.945 306.471 

Zn 213.856 - 

_________________________________ 

 


