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#

摘
!

要!为了消除黄金饰品检测中金基体抑制效应和干扰作用!提高测试效率!将钌'钯'铱'铂

的单元素标准溶液配制成多元素混合标准溶液!将其加入到配好的高纯金基体溶液中混匀定

容配制成含金体系标准溶液系列$采用电感耦合等离子体原子发射光谱法"

I_=&2JL

#测试该

混合标准溶液的稳定性!稳定性检验时间为
#!

个月$结果显示!不同日期该混合标准溶液系

列的校准曲线回归方程相关系数均大于
"R<<<

%

!

检验结果表明含金体系中钌'钯'铱'铂混合

标准溶液在
#!

个月内浓度无显著性变化%

#;

"

%"Z

避光条件下可以稳定储存$

关键词!电感耦合等离子体原子发射光谱法"

I_=&2JL

#%含金体系%标准溶液%校准曲线%稳定性
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!"#'a]";

#

作者简介!王
!
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#!女!硕士!工程师!主要从事贵金属饰品检测方面的研究&

J&O+0,

$

E+

@

03

/

&"$!%

!

#'%R1:O

!!

标准物质因具有稳定性和准确性!广泛应用于

校准检定测量仪器!评价测量方法以及实验室的测

量仲裁等方面)

#

*

!在化学分析过程中对产品的质量

控制起到重要作用)

!

*

(日常定量分析工作中常使用

标准溶液绘制校准曲线!通过校准曲线建立物理量

与被测组分浓度之间的线性关系)

%&;

*

(如果配制的

标准溶液产生了一系列量值的变化!则其绘制的校

准曲线也会发生明显的变化!影响测试结果(因此!

研究标准溶液的稳定性和准确性至关重要(

近期金饰品掺假现象)

'

*严重!这主要是因为一

些不法生产厂家和制假人员为了获取高额利益!在

金饰品中掺杂性质和金相似!但是价值低于金的贵

金属元素!从中赚取暴利(因此!准确测定黄金饰品

中贵金属杂质元素含量非常必要(目前!对金饰品

中金含量的检测方法分两种$一种是无损方法)

$&7

*

!

对金饰品不造成外观上的改变!主要测定金成分!检

测结果误差大&另一种则是有损方法)

<&#"

*

!也就是对

金饰品进行破坏溶解!通常采用准确度高和精密度

高'测定快速快'线性范围宽'可同时测定多种杂质

元素的电感耦合等离子体原子发射光谱法"

I_=&

2JL

#进行检测!但在测定时需要配制标准溶液系

列!建立校准曲线!这不仅增加了检测工作量!而且

容易造成标准溶液的浪费(

因此!本法选择金饰品中容易掺假的钌'钯'铱'

铂
P

种贵金属单元素标准溶液配制了含金体系中

钌'钯'铱'铂混合标准溶液!采用
I_=&2JL

对其进

行稳定性检验(结果证明该混合标准溶液
#!

个月

内数值无显著性变化!

#;

"

%" Z

避光可以稳定储

存!从而为日常检测工作提供了方便(

*

!

实验部分

*.*

!

仪器及试剂

ILI3*.)

@

0EII

型电感耦合等离子体发射光谱仪

"美国热电
[V).O:

#(仪器最佳工作条件为$射频

功率为
##;"K

!冷却气流量为
#;G

%

O03

&辅助气流

量为
#R"G

%

O03

&雾化气压力为
!R"$g#"

;

=+

&蠕动

泵泵速为
#"".

%

O03

&曝光时间为紫外光区
#"5

!可

见光区
75

&分析线为
F-!'$R7$'3O

'

=E%P!R#!P

3O

'

I.!!PR!'73O

'

=*!"%R'P'3O

(

原子型
#7#""

超纯水机"上海摩尔#$电阻率大

于
#7(

$

,

1O

&

>=!##\

电子天平"德国
L+.*:.0&

-5

#$感量
"R"#O

/

(

钌'钯'铱'铂单元素标准溶液"国家钢铁研究总

院#$

#"""

#

/

%

OG

&高纯金"山东招金集团有限公

司#$纯度为
<<R<<<Y

&

T_,

和
TÀ

%

均为优级纯&

水为自制超纯水(
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实验方法

*.>.*

!

含金基体储备溶液的配制

将高纯金压成薄片后剪成小于
;OO

的碎片放

入烧杯中!经过乙醇浸泡'盐酸"

#h#

#煮沸后!用水

洗涤金片至
@

T

试纸检验无酸性!将金片放入干燥

箱在
#";Z

烘干!取出备用(

称取
#""R""

/

经过上述处理的高纯金于
;""

OG

大烧杯中!王水加热溶解!待溶液清亮无不溶物

取下!冷却后将其转入
!"""OG

容量瓶中!用
!"Y

"

2

%

2

#

T_,

定容备用!此溶液中金的质量浓度

为
;"

/

%

G

(

*.>.>

!

标准溶液系列的配制

分别移取
!;OG

钌'钯'铱'铂单元素标准溶

液!缓慢放入盛有
;"OGT_,

"

#h#

#的
!;"OG

容

量瓶中!期间摇动容量瓶以使溶液尽快均匀!用水定

容备用(此混合标准溶液中钌'钯'铱'铂的质量浓

度均为
#""

#

/

%

OG

(

取
;

个
#"""OG

容量瓶!预先加入
!""OG

金

基体储备溶液及
P""OGT_,

"

#h#

#!根据表
#

所列

各元素质量浓度使用上述混合标准溶液配制成含金

体系标准溶液系列(将其分装在高密度聚乙烯塑料

瓶中!并于
#;

"

%"Z

下密封'避光储存(

表
*

!

标准溶液系列中各元素质量浓度

/%&91*

!

K%2267=61=34%3,7=781%60191<1=3,=301

23%=:%4:27953,7=214,12

#

/

%

OG

编号

A:R

元素
J,)O)3*

F- =E I. =*

空白
" " " "

标准
# #R"" #R"" #R"" #R""

标准
! %R"" %R"" %R"" %R""

标准
% ;R"" ;R"" ;R"" ;R""

标准
P #"R"" #"R"" #"R"" #"R""

>

!

结果与讨论

>.*

!

校准曲线对比试验

每隔一段时间使用含金体系标准溶液系列

"

#R!R!

#!按质量浓度从低到高的顺序测定并建立校

准曲线(根据校准曲线的变化来检验混合标准溶液

的稳定性!结果见表
!

!其中
"

值为校准曲线截距!

B

值为校准曲线斜率(结果表明!不同时间通过
I_=&

2JL

测定含金体系钌'钯'铱'铂校准曲线!其相关

系数
)

均大于
"R<<<

!斜率和截距都符合测试要求(

这表明该系列溶液放置
#!

个月后!试剂瓶中钌'钯'

铱'铂质量浓度未发生明显变化!可以在
#;

"

%"Z

'

避光'密封条件下稳定储存(

表
>

!

校准曲线的对比

/%&91>

!

/0167<

E

%4,2,7=786%9,&4%3,7=654;12

放置时间%月

L*:.+

/

)*0O)

%

O:3*V

温度

[)O

@

).+*-.)

%

Z

元素

J,)O)3*

截距
"

I3*).1)

@

*

斜率
B

L,:

@

)

相关系数
)

_:..),+*0:31:)WW010)3*

是否稳定

L*+90,0D):.3:*

" #;

F-

=E

I.

=*

"R"P#

"R"P;

"R"!$

"R";%

'7R;$

!R$$

#R#7

%R7%

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<$

"R<<<7

稳定

稳定

稳定

稳定

# #$

F-

=E

I.

=*

"R";"

"R"!;

"R"$!

"R"%%

'7R;!

!R<%

#R!!

%R$'

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<7

"R<<<$

稳定

稳定

稳定

稳定

% !P

F-

=E

I.

=*

N"R"%<

"R!#

"R"$;

"R#!

'7R$!

!R7%

#R%P

%R<!

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<7

"R<<<$

稳定

稳定

稳定

稳定

' %"

F-

=E

I.

=*

"R"'"

"R#!

"R#"

N"R"P%

'<R#P

!R<"

#R!#

%R$7

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<7

"R<<<$

稳定

稳定

稳定

稳定

< !;

F-

=E

I.

=*

"R##

"R"<P

"R";;

"R"7;

'<R";

!R'%

#R!P

%R$<

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<7

"R<<<$

稳定

稳定

稳定

稳定

#! #'

F-

=E

I.

=*

"R#'

"R"%$

"R"P7

"R"!'

'7R$;

!R7;

#R"$

%R<P

"R<<<<

"R<<<<

"R<<<7

"R<<<$

稳定

稳定

稳定

稳定

+
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+
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!

混合标准溶液的稳定性检验

含金体系标准溶液系列"

#R!R!

#经有效混匀分

装后!在一定储存条件下!每间隔一定时间"两个月#

对上述标准溶液系列进行测定!稳定性检验时间为

#!

个月(每次随机抽取
#7

个瓶!每瓶用
I_=&2JL

平行测定
'

次!计算其平均值'标准偏差和
!

值(

采用线性回归分析方法进行统计分析!假定特

性量变化与储存时间之间存在线性关系!选择线性

拟合模型为$

/

%

6

B

"

C

B

#

0

%

"

#

#

式中$

B

"

和
B

#

为回归系数(

由于质量测量'每个时间点使用一瓶以上的样

品等!因此对应的每个
0

%

经常会得到一个以上
/

%

值!在进行趋势分析时!可以使用各瓶在时间
0

%

时

得到的各元素质量浓度测定结果平均值(

斜率的估计值可按式"

!

#计算$

B

#

6

*

#

%

6

#

"

0

%

7

0

#"

/

%

7

/

#

*

#

%

6

#

"

0

%

7

0

#

!

"

!

#

截距
B

"

估计值按式"

%

#计算$

B

"

6

/

7

B

#

0

"

%

#

通过误差分析可以计算
B

#

的标准偏差
$

(

$

"

B

#

#

6

$

*

#

%

6

#

"

0

%

7

0

#

槡
!

"

P

#

式"

P

#中$

$

6

*

#

%

6

#

"

/

%

7

B

"

7

B

#

0

%

#

!

#

7槡 !

"

;

#

根据计算所得
!

值和合适的
!

分布值"查表
!

分

布位数表!相关的自由度为
#

7

!

#作比较(若所得
!

值小于
!

分布值!溶液差异不显著!则线性拟合假设

成立!可以判断含金体系标准溶液系列中各元素是

稳定的(否则!稳定性不好(检验结果见表
%

"

$

(

采用
!

检验法对上述表
%

*

$

结果进行分析!将

标准溶液系列中不同元素在不同储存时间得到的
!

值!与
!临界值 比较!

!

&

!

"

"R";

!

;

#

6

!R"#;

!证明该含

金体系标准溶液系列在
#!

个月内无明显变化趋势!

其质量浓度均无显著性差异!可以稳定储存(

表
@

!

标准溶液系列中空白溶液稳定性检验结果

/%&91@

!

/0123%&,9,3

U

3123,=

-

412593278&9%=R27953,7=,=214,127823%=:%4:27953,7=

元素

J,)O)3*

测定值
U:-3E

%"

#

/

%

OG

# 统计结果
L*+*05*015

"

"

!

"

P

"

'

"

7

"

#"

"

#!

"

$

"

B

#

#

!

F- N"R""%'! N"R"%!7% N"R"'';% N"R"";$% N"R"7<;! N"R""%!# "R""#<! "R"%7$% #R<P;

=E N"R"!P'P N"R"##$# "R"%'"% N"R"!#;! N"R""'"% N"R"!#"$ "R"!!'; "R"!;#; "R%<%7

I. N"R"##$" N"R"#!%# "R""7"! "R"#""P N"R"#<"; N"R"#'"' N"R"""7; "R"#"7$ !R""'

=* N"R"!#'! N"R"%#!% N"R""P"% N"R#7#'! N"RP'P"% N"R"P;7# N"R"7!%P "R#$;P #R$77

!!

注$

"为放置月份(

表
D

!

标准溶液系列中标准
*

稳定性检验结果

/%&91D

!

/0123%&,9,3

U

3123,=

-

41259327823%=:%4:7=1,=214,127823%=:%4:27953,7=

元素

J,)O)3*

测定值
U:-3E

%"

#

/

%

OG

# 统计结果
L*+*05*015

"

"

!

"

P

"

'

"

7

"

#"

"

#!

"

$

"

B

#

#

!

F- "R<7%P #R"#"P "R<$!" "R<7"$ #R"#P; "R<<<% #R""#7 "R"#'"; "R7<P!

=E #R"""# "R<7<; "R<7$$ #R""%" #R"""! #R""!; "R<<!" "R""$"P# #R%P!

I. "R<7"% "R<7<% "R<<"% #R""P< #R#"!7 "R<<'# #R"#!; "R"P%;" "R''#P

=* "R<7!" #R"!'P "R<$$# "R<7P# #R"#P# "R<7#! "R<7%! "R"!"$# "R<PP$

!!

注$

"为放置月份(

表
H

!

标准溶液系列中标准
>

稳定性检验结果

/%&91H

!

/0123%&,9,3

U

3123,=

-

41259327823%=:%4:3Q7,=214,127823%=:%4:27953,7=

元素

J,)O)3*

测定值
U:-3E

%"

#

/

%

OG

# 统计结果
L*+*05*015

"

"

!

"

P

"

'

"

7

"

#"

"

#!

"

$

"

B

#

#

!

F- !R<$P" !R<''% !R<<'P %R"#'" %R"!;7 %R"!!7 !R<7;# "R"!P#< "R!#%<

=E !R<$<' %R"P;; !R<7!$ !R<;'< !R<<;' !R<<#$ %R"""7 "R"!<'7 "R'""'

I. !R<7!" %R";'' !R<P%P %R""%7 !R<!!! %R""<< !R<7#P "R"P7"$ "R$<#<

=* !R<'<' !R<!P# %R"#P< %R";!; %R"#"$ %R"%77 %R";'< "R"%7"7 "R'$"<

!!

注$

"为放置月份(

+

7$

+
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!"#$

!

%$

"

!

#$

$'&7"

表
I

!

标准溶液系列中标准
@

稳定性检验结果

/%&91I

!

/0123%&,9,3

U

3123,=

-

41259327823%=:%4:30411,=214,127823%=:%4:27953,7=

元素

J,)O)3*

测定值
U:-3E

%"

#

/

%

OG

# 统计结果
L*+*05*015

"

"

!

"

P

"

'

"

7

"
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