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摘　要:对国内外已发布的纯贵金属产品标准及检测系列标准进行了汇总梳理,对国内外贵金

属产品纯度标准及检测技术方面的发展历史和现状进行了总结,比较了国内外产品标准参数

差异及各种检测技术手段的优劣,并对目前存在的问题进行分析探讨,对下一步的发展趋势和

热点进行了展望.
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　　贵金属具有良好的化学稳定性、高电导率和热

导率,特有的电学、磁学、光学等性能,广泛用于微电

子技术,已成为发展半导体技术和保证半导体器件

性能中必不可少、不可替代的材料.随着国内外电

子工业、薄膜材料、航空航天等先进材料制造领域的

发展,尤其在电子元器件领域,通过在高纯度贵金属

原料基础上掺杂,以获得新的材料及新的性能已成

为现代贵金属材料领域发展的重要方向.在芯片制

造行业,对银的纯度要求已达６N 级(９９􀆰９９９９％).
但是,由于不同的需求对纯度的要求和理解存在差

异,“高纯”和“超高纯”概念还十分模糊,并没有标准

可依,它们只是一个相对的定义,仅反映了现阶段高

纯贵金属材料制备技术上所能达到的维度.

　　由于高纯金属材料中的杂质在广义上包括两大

类:第一类是化学杂质,如高纯金中 Fe、Cu、Zn、Pb
等;另一类是物理杂质,主要指金属材料晶体中缺

陷,如空位、位错、堆积层错、包裹、沉积物等.物理

杂质对高纯金属材料的力学性能以及电、磁、光等均

有很大影响,但只有在金属材料的化学杂质含量极

低时,物理杂质才具有真正的意义.因此,在实际应

用中,通常用金属材料的化学杂质作为其纯度的主

要标志,即用质量分数表示,如９９􀆰９９％、９９􀆰９９９９％
等.为了简便,常用４N、６N等来替代.

　　国内外对于纯贵金属原料,发布了一系列相关

的产品标准和检测标准,而随着检测技术和设备的

更新提升,这些标准也在不断修订完善.本文对国

内外发布的纯贵金属产品标准及检测标准进行了查

阅汇总,对国内外贵金属原料纯度标准及检测技术

方面的发展历史和现状进行了梳理总结,并对目前

存在的问题进行分析探讨,最后对下一步的发展趋

势和热点进行了展望.

１　国内外贵金属原料纯度标准及判定
方法

　　从２０世纪６０、７０年代开始,国内外就制定了多

项纯贵金属的产品标准.这些标准中,随着纯贵金

属用途的扩展,除了对旧标准进行修订和确认,也在

不断建立新的贵金属产品标准,以满足高新技术行

业发展的需要.表１、表２为国内外发布的部分高

纯贵金属产品纯度标准中所规定的对化学杂质的限

量情况.

　　由表１和表２可见,目前的产品标准中将贵金

属纯度一般设为２~４个档次,范围从９９􀆰８０％~
９９􀆰９９９％;杂质要求基本都有对单元素的限量.国

外产品标准无杂质总和限量,但国内有;国外标准要

求的杂质元素个数比国内多.从这些标准的指标和

目前的理解来看,“纯贵金属”应是指纯度范围在

９９􀆰９０％~９９􀆰９９％的贵金属;“高纯贵金属”应是指

纯度范围在９９􀆰９９５％~９９􀆰９９９％的贵金属;“超高

纯贵金属”目前没有发布相关的标准,应该是指纯度

不低于９９􀆰９９９％的贵金属.

　　判定贵金属的纯度,一般有两种方式,一种是通

过直接测定贵金属元素的含量得到,这种方式由于

大多数分析检测技术的局限,只有传统的火试金
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表１　国内纯贵金属产品标准中对化学杂质的限量

Table１　ChemicalimpuritieslimitinpreciousmetalsproductstandardspublishedinChina

标准 Standard 牌号 Grade 纯度 Purity 杂质要求Impuritieslimit

GB/T２５９３３—２０１０
高纯金 Au９９．９９９ w(Au)≥９９．９９９％

杂质总量w≤０．００１％;Ag,Cu,Fe,Pb,Bi,Sb,Si,Pd,Mg,As,Sn,Cr,Ni,
Mn,Cd,Al,Pt,Rh,Ir,Ti,Zn单元素限量

GB/T４１３４—２０１５
金锭

ICＧAu９９．９９５
ICＧAu９９．９９
ICＧAu９９．９５
ICＧAu９９．５０

w(Au)≥９９．９９５％
w(Au)≥９９．９９％
w(Au)≥９９．９５％
w(Au)≥９９．５０％

杂质总量w≤０．００５％;Ag,Cu,Fe,Pb,Bi,Sb,Pd,Mg,Sn,Cr,Ni,Mn单元素限量
杂质总量w≤０．０１％;Ag,Cu,Fe,Pb,Bi,Sb,Pd,Mg,Cr,Ni,Mn单元素限量

杂质总量w≤０．０５％;Ag,Cu,Fe,Pb,Bi,Sb,Pd单元素限量
杂质总量w≤０．５％;无单元素限量

GB/T４１３５—２０１６
银锭

ICＧAg９９．９９
ICＧAg９９．９５
ICＧAg９９．９０

w(Ag)≥９９．９９％
w(Ag)≥９９．９５％
w(Ag)≥９９．９０％

杂质总量w≤０．０１％;Cu,Pb,Fe,Sb,Se,Te,Bi,Pd单元素限量
杂质总量w≤０．０５％;Cu,Pb,Fe,Sb,Bi单元素限量
杂质总量w≤０．１０％;Cu,Pb,Fe,Bi单元素限量

YST８１—２００６
高纯海绵铂

SMＧPt９９．９９９ w(Pt)≥９９．９９９％ 杂质总量w≤０．００１％;Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si单元素限量

SMＧPt９９．９９５ w(Pt)≥９９．９９５％
杂质总量w≤０．００５％;Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si,

Mn,Cr,Sn,Zn,Bi,Ru单元素限量

YST８２—２００６
光谱分析用铂基体

SMＧPt９９．９９９
SMＧPt９９．９９５

w(Pt)≥９９．９９９％
w(Pt)≥９９．９９５％

杂质总量w≤０．００１％;Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si单元素限量
杂质总量w≤０．００５％;Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si单元素限量

GB/T１４１９—２０１５
海绵铂

SMＧPt９９．９９ w(Pt)≥９９．９９％
杂质总量w≤０．０１％;Pd,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧPt９９．９５ w(Pt)≥９９．９５％
杂质总量w≤０．０５％;Pd,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧPt９９．９ w(Pt)≥９９．９％
杂质总量w≤０．１０％;Pd,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

YST８３—２００６
光谱分析用钯基体

SMＧPd９９．９９９ w(Pd)≥９９．９９９％
杂质总量w≤０．００１％;Pt,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si,Mn

单元素限量

SMＧPd９９．９９５ w(Pd)≥９９．９９５％
杂质总量w≤０．００５％;Pt,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mg,Si,Mn,

Cr,Sn,Zn,Bi,Ru单元素限量

GB/T１４２０—２０１５
海绵钯

SMＧPd９９．９９ w(Pd)≥９９．９９％
杂质总量w≤０．０１％;Pt,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧPd９９．９５ w(Pd)≥９９．９５％
杂质总量w≤０．０５％;Pt,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧPd９９．９ w(Pd)≥９９．９％
杂质总量w≤０．１０％;Pt,Rh,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Cr,Mg,Sn,

Si,Zn,Bi单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

YS/T８５—２００６
光谱分析用铑基体 SMＧRh９９．９９９w(Rh)≥９９．９９９％

杂质总量w≤０．００１％;Pt,Pd,Ir,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Sn,Mg,Si,
Mn,Zn单元素限量

GB/T１４２１—２０１８
铑粉

SMＧRh９９．９９ w(Rh)≥９９．９９％
杂质总量w≤０．０１％;Pt,Ru,Ir,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧRh９９．９５ w(Rh)≥９９．９５％
杂质总量w≤０．０５％;Pt,Ru,Ir,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

SMＧRh９９．９ w(Rh)≥９９．９％
杂质总量w≤０．１％;Pt,Ru,Ir,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．１０％

YS/T８４—２００６
光谱分析用铱基体 SMＧIr９９．９９５ w(Ir)≥９９．９９５％

杂质总量w≤０．００５％;Pt,Pd,Rh,Ru,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Sn,Mg,Mn,
Si,Zn单元素限量

GB/T１４２２—２０１８
铱粉

SMＧIr９９．９９ w(Ir)≥９９．９９％
杂质总量w≤０．０１％;Pt,Ru,Rh,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．２０％

SMＧIr９９．９５ w(Ir)≥９９．９５％
杂质总量w≤０．０５％;Pt,Ru,Rh,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．２０％

SMＧIr９９．９ w(Ir)≥９９．９％
杂质总量w≤０．１％;Pt,Ru,Rh,Pd,Au,Ag,Cu,Fe,Ni,Al,Pb,Mn,Mg,Sn,

Si,Zn单元素限量;灼烧失量LOI≤０．２０％

YS/T６８２—２００８
钌粉

SMＧRu９９．９５
SMＧRu９９．９０

w(Ru)≥９９．９５％
w(Ru)≥９９．９０％

杂质总量w≤０．０５％;Pt,Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Ni,Fe,Pb,Al,Si单元素限量
杂质总量w≤０．１０％;Pt,Pd,Rh,Ir,Au,Ag,Cu,Ni,Fe,Pb,Al,Si单元素限量

YS/T６８１—２００８
锇粉

SMＧOs９９．９５
SMＧOs９９．９０

w(Os)≥９９．９５％
w(Os)≥９９．９０％

杂质总量w≤０．０５％;Au,Mg,Si,Fe,Pt,Ni,Al,Ir,Pd,Cu,Ag,Rh单元素限量
杂质总量w≤０．１０％;Au,Mg,Si,Fe,Pt,Ni,Al,Ir,Pd,Cu,Ag,Rh单元素限量

法[１]及精密库仑分析方法[２Ｇ３]能直接用于９９􀆰５０％~
９９􀆰９５％主体元素(金)的检测外,其他技术都难于实

现.过去直接测定法在对纯度要求不太高的首饰

行业应用外,很少应用于其他行业.另一种方式是
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表２　国外纯贵金属产品标准中对化学杂质的限量

Table２　Chemicalimpuritieslimitinpreciousmetalsproductstandardspublishedoverseas

标准 Standard 牌号 Grade 纯度 Purity 杂质要求Impuritieslimit

ASTMB５６２Ｇ９５(２０１７)
Standardspecification

forrefinedgold

Grade９９．９９５
Grade９９．９９
Grade９９．９５
Grade９９．５

w(Au)≥９９．９９５％
w(Au)≥９９．９９％
w(Au)≥９９．９５％
w(Au)≥９９．５％

无杂质总和限量;Ag,Cu,Pd,Fe,Pb,Si,Mg,Bi,Sn,Cr,Mn单元素限量
无杂质总和限量;Ag,Cu,Pd,Fe,Pb,Si,Mg,As,Bi,Sn,Cr,Ni,Mn单元素限量

w(Ag＋Cu)≤０．０４％;Ag,Cu,Pd,Fe,Pb单元素限量
无杂质单元素及总和限制(直接测定金)

ASTMB４１３Ｇ９７a(２０１７)
Standardspecification

forrefinedsilver

Grade９９．９９
Grade９９．９５
Grade９９．９０

w(Ag)≥９９．９９％
w(Ag)≥９９．９５％
w(Ag)≥９９．９０％

无杂质总和限量;Bi,Cu,Fe,Pb,Pd,Se,Te单元素限量
无杂质总和限量;Bi,Cu,Fe,Pb单元素限量

无杂质总和限量;w(Ag＋Cu)≥９９．９５％;Bi,Cu,Fe,Pb单元素限量

ASTMB５６１Ｇ９４(２０１８)
Standardspecification
forrefinedplatinum

Grade９９．９９
Grade９９．９５

w(Pt)≥９９．９９％
w(Pt)≥９９．９５％

无杂质总和限量;Rh,Pd,Ru,Ir,Au,Ag,Pb,Sn,Zn,Fe,Mg,Cu,Si,Ca,
Mn,Al,Ni,Cr,Sb,As,Bi,Te,Cd,Mo单元素限量

ASTMB５８９Ｇ９４(２０１７)
Standardspecification
forrefinedpalladium

Grade９９．９５
w(Pd)≥９９．９５％

除Pd以外的铂族元素总量w≤０．０３％;Au,Ag,Pb,Sn,Zn,Fe,Cu,Si,
Mg,Ca,Al,Ni,Cr,Co,Mn,Sb单元素限量

ASTMB６１６Ｇ９６(２０１８)
Standardspecification
forrefinedrhodium

Grade９９．９５ w(Rh)≥９９．９５％
无杂质总和限量;Pt,Ir,Pd,Ru,Pb,Sn,Zn,As,Bi,Cd,Fe,Si,Ag,Au,Cu,Ni,

Te,Mn,Ca,Al,Cr,Mn,Sb,Co,B单元素限量

Grade９９．９０ w(Rh)≥９９．９０％
无杂质总和限量;Pt,Ir,Pd,Ru,Pb,Sn,Zn,As,Bi,Cd,Fe,Si,Ag,Au,Cu,Ni,

Te,Mn,Ca,Al,Cr,Mn,Sb,Co,B单元素限量

Grade９９．８０ w(Rh)≥９９．８０％
无杂质总和限量;Pt,Ir,Pd,Ru,Pb,Sn,Zn,As,Bi,Cd,Fe

单元素限量

ASTMB６７１Ｇ８１(２０１７)
Standardspecification
forrefinediridium

Grade９９．９０ w(Ir)≥９９．９０％
无杂质总和限量;Rh,Pt,Pd,Ru,Pb,Si,Sn,Zn,As,Bi,Cd,Fe,Ag,Au,Cu,

Ni,Cr单元素限量

Grade９９．８０ w(Ir)≥９９．８０％
无杂质总和限量;Rh,Pt,Pd,Ru,Pb,Si,Sn,Zn,As,Bi,Cd,Fe

单元素限量

ASTMB７１７Ｇ９６(２０１２)
Standardspecification
forrefinedruthenium

Grade９９．９０
Grade９９．８０

w(Ru)≥９９．９０％
w(Ru)≥９９．８０％

无杂质总和限量;Pt,Pd,Ir,Rh,Os,Fe,Si,Cu,Ca,Sn,Ag,Na,Au
单元素限量

间接测定法,即通过检测贵金属中所含杂质元素的

各分量后,用１００％差减测得杂质元素的总量,间接

求得贵金属元素的含量,这种方式是较普遍采用的.
一般纯贵金属的产品标准中,要求控制的杂质元素

少则有５个,多时甚至有２０余个,并根据贵金属不

同纯度的要求,杂质元素含量范围从μg/g到ng/g、

pg/g甚至fg/g量级,且不仅对杂质元素的总量有

控制要求,而且对单个元素的分量也有要求.因

此,对贵金属纯度的分析技术需要具有检测元素

范围广、灵敏度高的特点,并尽可能提供更多的所

需信息.

　　此外,由于在粉末状贵金属湿法精炼工艺中,往
往会产生一些影响纯度的过量非金属元素,如 O、C、

N等,在过去的纯贵金属标准中未包含对这些非

金属杂质元素的限量,用户在用粉末状贵金属进

行熔炼的过程中,有发生冒烟等异常现象导致熔

炼损耗过大而投诉检测不准.因此,为了解决此

争议,国内在２０１５年修订的产品标准中增加了对灼

烧失量的限制(如GB/T１４１９―２０１５、GB/T１４２１―

２０１８等).

２　国内外纯贵金属检测技术发展情况

２􀆰１　电弧和火花原子发射光谱技术

　　在２０世纪,可能是由于贵金属的难溶解使其在

湿法化学分析方面存在困难,从而鼓励了在发射光

谱上的应用.１９２２年 Meggers等发表了 Pt中 Rh
质量分数为０􀆰００１％、０􀆰０１％、０􀆰５％和１􀆰０％的火花

光谱谱线以来,发射光谱法在贵金属纯度分析上的

研究不断取得进展,并在２０世纪５０、６０年代得到广

泛应用.在纯贵金属的原子发射光谱分析中,一般

是使用各种不同的方式把试样引入到电弧和火花光

源间隙中进行激发.其中最常用的就是把粉末试样

装入石墨电极小孔中或将粉末压丸进行蒸发激发的

方法;也有以金属棒作电极直接激发的方式用于生

产控制分析中.直流电弧发射光谱法由于分析的绝

对灵敏度高、背景低,在贵金属分析上具有其他光谱

不可比拟的优势并获得广泛的应用[４Ｇ５].在２０世纪

５０、６０年代,许多国家包括中国,对贵金属冶金产品

的分析标准大多采用了直流电弧技术,包括全苏标

准化协会(ГОСТ)审批的贵金属系列分析方法;美国
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材料试验协会(ASTM)推荐的至今还在使用的粉末

压丸的直流电弧分析标准[６Ｇ７]以及我国冶金行业的

粉末试样直流电弧系列贵金属纯度分析标准[８Ｇ１６].
这些技术在过去的几十年中,为各国的贵金属精炼

和贸易起到了很大的促进作用.

　　但是,由于电弧和火花原子发射光谱技术都需

要采用相应的粉末、棒状或块状标样绘制校准曲线

或校准设备;而贵金属标样的研制不仅费时而且成

本巨大;此外,电弧和火花原子发射光谱技术的精密

度和准确度也与后来居上的电感耦合等离子体原子

发射光谱(ICPＧAES)、电感耦合等离子体质谱(ICPＧ
MS)、辉光放电质谱(GDＧMS)等技术差距巨大,使其

应用受到了极大的限制[１７].尽管如此,相较于溶液

进样的ICPＧAES和ICPＧMS,电弧和火花原子发射

光谱技术目前在难溶贵金属如铱(Ir)、钌(Ru)的纯

度检测上仍然具有一定的优势.国内外发布的贵金

属纯度分析的电弧和火花原子发射光谱标准方法见

表３.

表３　国内外发布的贵金属纯度分析的电弧和火花原子发射光谱标准方法

Table３　Standardmethodsofarcandsparkatomicemissionspectrometryforpurityanalysisof

preciousmetalspublishedathomeandabroad

序号 No． 标准方法 Standardmethod 方法提要 Methodabstract

１
GB/T１１０６６．５―２００８金化学分析方法Ｇ银、铜、铁、

铅、锑和铋量的测定Ｇ原子发射光谱法
使用纯金棒状电极,交流电弧激发进行测定,对 Au(９９．９５％~

９９．９９％)中６种元素测定范围０．０００５％~０．０２０％

２
GB/T１１０６６．７―２００９金化学分析方法Ｇ银、铜、铁、铅、锑、
铋、钯、镁、锡、镍、锰和铬量的测定Ｇ火花原子发射光谱法

使用有证纯金标样;将试样加工压制成片状,用火花激发直接测定

Au(９９．９５％~９９．９９％);１２种元素测定范围０．０００２％~０．０４０％

３
GB/T１１０６７．７―１９８９银化学分析方法Ｇ发射光谱法

测定铜、铋、铁、铅、金和锑量
使用国家级银棒标样;试样用交流电弧激发测定

Ag(９９．９５％~９９．９９％);６种元素测定范围０．０００３％~０．０１２％

４
YS/T９５９―２０１４银化学分析方法 铜、铋、铁、铅、

锑、钯、硒和碲量的测定 火花原子发射光谱法
使用有证纯银标样;试样加工成片状,用火花激发直接测定

Ag(９９．９５％~９９．９９％);８种元素测定范围０．０００２％~０．０５００％

５ YS/T３６１―２００６纯铂中杂质元素的发射光谱分析
采用自制粉末标样;样品转化为粉末,加石墨粉作缓冲剂,装入杯

状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定Pt(９９．９５％~９９．９９％);
１８种元素测定范围０．０００１％~０．０６％

６ YS/T３６２―２００６纯钯中杂质元素的发射光谱分析
采用自制粉末标样;样品转化为粉末,加石墨粉作缓冲剂,装入杯
状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定Pd(９９．９５％~９９．９９％);

１８种元素测定范围０．０００１％~０．０４％

７ YS/T３６３―２００６纯铑中杂质元素的发射光谱分析
采用自制粉末标样;样品转化为粉末,加石墨粉作缓冲剂,装入杯

状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定 Rh(９９．９％~９９．９９％);
１１种元素测定范围０．０００１％~０．０４％

８ YS/T３６４―２００６纯铱中杂质元素的发射光谱分析
采用自制粉末标样;样品转化为粉末,加石墨粉作缓冲剂,装入杯

状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定Ir(９９．９％~９９．９９％);
１６种元素测定范围０．０００２６％~０．０４０％

９ YS/T３６５―２００６高纯铂中杂质元素的发射光谱分析
采用自制粉末标样;样品转化为粉末,加石墨粉作缓冲剂,装入杯
状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定Pt(９９．９９５％~９９．９９９％);

１１种元素测定范围０．００００１％~０．０１３％

１０
E３７８Ｇ９７Standardtestmethodforspectrographic

analysisofsilverbythepowdertechniquer

采用自制硝酸银粉末标样;纯银样品溶解转化为硝酸银粉末,装入杯
状石墨电极,直流电弧激发摄谱测定Cu、Pb、Zn、Bi、Pd、Cr、Fe、Ni、

Mn、Sn;１１种元素测定范围０．０００１％~０．１％

２􀆰２　火焰原子吸收光谱和紫外可见分光光度技术

　　在２０世纪８０年代,相对于电弧和火花原子发

射光谱技术,由于火焰原子吸收光谱和紫外可见分

光光度设备使用成本低并使用易配制的标准溶液,
因此在贵金属纯度分析中曾获得普遍的应用,同期

国内发布了许多杂质元素分析的标准方法(表４).
表４中发布的原子吸收光谱法和光度法分析标准,
基本上是单元素测定,对多元素分析存在速度慢、效
率低的问题,而且火焰原子吸收光谱法对高熔点元

素无法测定.但进入２０世纪９０年代后,随着具有

多元素同时测定、低检出限的电感耦合等离子体原

子发射光谱和电感耦合等离子体质谱技术的成熟普

及应用,它们已开始逐步被取代.

２􀆰３　电感耦合等离子体原子发射光谱与电感耦合

等离子体质谱技术

　　自２０世纪８０年代以来,电感耦合等离子体原

子发射光谱(ICPＧAES)由于优异的检出能力、快速、
准确、线性动态范围宽、干扰可有效校正等优点,在纯
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表４　国内发布的火焰原子吸收光谱和紫外可见分光光度法的贵金属纯度分析标准

Table４　Testingstandardsforpurityanalysisofpuritypreciousmetalsbyflameatomicabsorptionspectrometryand
UVvisiblespectrophotometrypublishedinChina

序号 No． 标准方法 Standardmethod 方法提要 Methodabstract

１
GB/T１１０６６．２―２００８金化学分析方法Ｇ银量的测定Ｇ

火焰原子吸收光谱法
试样用王水分解,用乙酸乙酯萃取分离 Au后制成测试液,用火焰

原子吸收光谱法测定;含量范围０．０００５％~０．０４００％

２
GB/T１１０６６．３―２００８金化学分析方法Ｇ铁量的测定Ｇ

火焰原子吸收光谱法
试样用王水分解,用乙酸乙酯萃取分离 Au后制成测试液,用火焰

原子吸收光谱法测定;含量范围０．０００５％~０．００８０％

３
GB/T１１０６６．４―２００８金化学分析方法Ｇ铜、铅和

铋量的测定Ｇ火焰原子吸收光谱法
试样用王水分解,用乙酸乙酯萃取分离 Au后制成测试液,用火焰

原子吸收光谱法测定;测定范围０．０００５％~０．０２５０％

４
GB/T１１０６６．６―２００８金化学分析方法Ｇ镁、镍、锰和

钯量的测定Ｇ火焰原子吸收光谱法
试样用王水分解,用乙酸乙酯萃取分离 Au后制成测试液,用火焰
原子吸收光谱法测定４种元素;测定范围０．０００１％~０．０５００％

５
GB/T１１０６６．１０―２００９金化学分析方法Ｇ硅量的

测定Ｇ钼蓝分光光度法
试样用混合酸溶解,盐酸羟胺还原 Au,抗坏血酸还原硅钼杂多酸,

波长８１０nm 处光度法测定Si;测定范围０．００１０％~０．００５０％

６
GB/T１１０６７．１―２００６银化学分析方法Ｇ银量的测定Ｇ

氯化银沉淀Ｇ火焰原子吸收光谱法

试样用 HNO３ 分解;定量加入 NaCl沉淀大部分 Ag成 AgCl,
振荡澄清,火焰原子吸收光谱法测定溶液中剩余 Ag＋ ;

测定范围９９．８５０％~９９．９８０％

７
GB/T１１０６７．２―２００６银化学分析方法Ｇ铜量的

测定Ｇ火焰原子吸收光谱法
试料用 HNO３ 溶解,加 HCl生成 AgCl沉淀过滤分离;用火焰

原子吸收光谱法测定滤液中Cu;测定范围０．０００５％~０．０６０％

８
GB/T１１０６７．５―２００６银化学分析方法Ｇ铅和

铋量测定Ｇ火焰原子吸收光谱法
试样用 HNO３ 分解,以La(OH)３ 富集Pb和Bi,与 Ag分离;用
火焰原子吸收光谱法测定Pb和Bi;测定范围０．０００５％~０．０５０％

９
GB/T１１０６７．６―２００６银化学分析方法Ｇ铁量的

测定Ｇ火焰原子吸收光谱法
试样用 H２SO４ 溶解,在氨性溶液中以La(OH)３ 富集Fe,与 Ag分

离,用火焰原子吸收光谱法测定Fe;测定范围０．０００５％~０．０１０％

贵金属分析上得到了迅速的普及应用[１８Ｇ２０].而之后

出现的电感耦合等离子体质谱(ICPＧMS)具有比

ICPＧAES更优异的检出能力,在超高纯贵金属纯度

分析上发挥了其优势[２１Ｇ２３].但是,ICPＧAES及ICPＧ
MS最大的缺点都是溶液进样,需要将贵金属制备为

溶液才能进行准确检测,而贵金属中的Rh、Ir、Ru等

制备为溶液是一件非常困难的事,特别是Ir和 Ru.
因此使得ICPＧAES及ICPＧMS在Ir和Ru的纯度检

测应用上受到了限制.表５为目前国内批准发布的

高纯贵金属原料纯度分析的ICPＧAES及ICPＧMS
标准方法.

　　从表５中发布的ICPＧAES及ICPＧMS标准方法

来看,由于检测灵敏度问题,ICPＧAES法一般只能满

足９９．９５％贵金属纯度的分析要求,而ICPＧMS可以

解决９９．９９９％贵金属纯度的分析要求.当然,首先

都需要解决贵金属溶解问题并注意过程污染.

表５　国内外发布的高纯贵金属原料纯度分析ICPＧAES及ICPＧMS标准方法

Table５　TestingstandardsforpurityanalysisofhighpuritypreciousmetalmaterialsbyICPＧAESand

ICPＧMSpublishedathomeandabroad

序号 No． 标准方法 Standardmethod 方法提要 Methodabstract

１
GJB９５０．１A―２００８贵金属及其合金微量元素分析方法
第１部分:电感耦合等离子体原子发射光谱法测定金及

金合金、银及银合金、钯合金中微量铅、锑、铋、铁

金试料用混合酸溶解,盐酸联氨还原分 Au;银试料用 HNO３ 溶解,Y
作为载体共沉淀富集待测元素,ICPＧAES测定;测定范围 Au９９．９９％、

Ag９９．９９％(０．０００２５％~０．０２５％);Ag９９．９％(０．０００８％~０．３％)

２
GJB９５０．２A―２００８贵金属及其合金微量元素分析方法
第２部分:电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铂及

铂合金、钯合金中微量金、铁

试料用 HCl、HNO３ 混合酸溶解,ICPＧAES测定;测定范围

Pt１、Pt２(０．００１％~０．１０％)

３
GB/T２５９３４．１―２０１０高纯金化学分析方法 第１部分:
乙酸乙酯萃取分离ＧICPＧAES法测定杂质元素的含量

试料用混合酸溶解,乙酸乙酯萃取分 Au,ICPＧAES测定
水相浓缩液各元素;测定范围０．００００２％~０．００１００％

４
GB/T２５９３４．２―２０１０高纯金化学分析方法 第２部分:
ICPＧMSＧ标准加入校正Ｇ内标法测定杂质元素的含量

样品用混合酸溶解,通过加入内标元素和采用标准加入校正的方式,
ICPＧMS测定各元素;测定范围０．００００２％~０．００１００％

５
GB/T２５９３４．３―２０１０高纯金化学分析方法 第３部分:

乙醚萃取分离ＧICPＧAES法测定杂质元素的含量
试料用混合酸分解,乙醚萃取分 Au,ICPＧMS测定

水相浓缩液各元素;测定范围０．００００２％~０．０００５０％

６
GB１１０６６．８―２００９金化学分析方法Ｇ银、铜、铁、铅、锑
铋、钯、镁、锰和铬量的测定Ｇ乙酸乙酯萃取Ｇ电感耦合

等离子体原子发射光谱法

试料用混合酸分解,乙酸乙酯萃取分 Au,ICPＧAES测定
水相浓缩液各元素;测定范围０．０００１％~０．０５００％
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续表５

序号

No．
标准方法 Standardmethod 方法提要 Methodabstract

７
GB/T１１０６７．３―２００６银化学分析方法Ｇ硒和碲量的测定Ｇ

电感耦合等离子体原子发射光谱法
试料用 HNO３ 溶解,用 HCl沉淀分 Ag,ICPＧAES测定

Se和 Te;测定范围０．０００２％~０．０１０％

８
GB/T１１０６７．４―２００６银化学分析方法 锑量的

测定Ｇ电感耦合等离子体原子发射光谱法
试料用 H２SO４ 溶解,用 HCl沉淀分 Ag,ICPＧAES测定Sb;测定

范围０．０００４％~０．０２０％

９
GB/T２３６１３―２００９锇粉化学分析方法 镁、铁、镍、铝、

铜、银、金、铂、铱、钯、铑、硅量的测定Ｇ
电感耦合等离子体原子发射光谱法

试料用发烟 HNO３ 加热溶解,蒸馏分离 Os,ICPＧAES测定各元素;测定

范围０．０００４％~０．０６０％

１０
YS/T９５８―２０１４银化学分析方法 铜、铋、铁、

铅、锑、钯、硒和碲量的测定 电感耦合等
离子体原子发射光谱法

试料用 HNO３ＧH２O２ 溶解,抗坏血酸还原 Ag,Ag再次溶解后用 HCl
沉淀分 Ag,收集两次滤液低温浓缩后,用ICPＧAES测定各元素;

测定范围０．０００３％~０．０５００％

１１
YS/T１１１９―２０１６海绵钯化学分析方法 镁、铝、硅、铬、

锰、铁、镍、铜、锌、钌、铑、银、锡、铱、铂、金、铅、铋的
测定 电感耦合等离子体质谱法

试料以 HCl、HNO３ 混合酸溶解,用ICPＧMS直接测定１８种元素;
测定范围０．０００１％~０．０４０％

１２
GB/T３３９０９―２０１７纯铂化学分析方法 钯、铑、铱

钌、金、银、铝、铋、铬、铜、铁、镍、铅、镁、锰、锡、
锌、硅量的测定 电感耦合等离子体质谱法

采用 HClＧHNO３ 溶解,Y、In、Re为内标与反应池(DRC)技术,ICPＧMS
测定Pt中１８种杂质元素;测定范围０．００００２０％~０．００４０％

１３
GB/T３６５９３―２０１８铱粉化学分析方法 银、金、钯、

铑、钌、铅、铂、镍、铜、铁、锡、锌、镁、锰、
铝量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法

采用 HCl和 KClO３ 高温高压消解,ICPＧAES测定纯Ir中１５种杂质

元素;测定范围０．００１０％~０．１０％

１４
GB/T３６５９２―２０１８铑化学分析方法 铂、钌、铱、

钯、金、银、铜、铁、镍、铝、铅、锰、镁、锡、锌、
硅量的测定 电感耦合等离子体质谱法

采用 HCl和 H２O２ 高温高压消解,Sc、Y、In、Re为内标与反应池(DRC)
技术,ICPＧMS测定 Rh中１８种杂质元素;测定范围０．００００５％~０．０５０％

１５
ASTMStandardE１４４６Ｇ１３Testmethodforchemical

analysisofrefinedgoldbydirectcurrentplasma
atomicemissionspectrometry

用 HCl、HNO３ 混合酸溶解样品,配制系列用 Au基体匹配的杂质标准

溶液,直流等离子体原子发射光谱法(DCPＧAES)测定精炼金中Cu、Fe、
Pb、Pd、Ag;测定范围６~５００μg/g

２􀆰４　辉光放电质谱(GDＧMS)技术

　　相对于其他用于高纯贵金属分析的技术来说,
辉光放电质谱(GDＧMS)具有超高检测灵敏度、多元

素同时检测、固体进样的特点,非常适合于难制备成

溶液的贵金属元素,如 Rh、Ir、Ru等.GDＧMS可谓

集中了其他技术的所有优点,但不足之处是除了设

备价格相对昂贵之外,还缺乏用于有效校准的标准

样品,这些不足限制了它的推广应用.但无论怎样,

GDＧMS仍 为 高 纯 贵 金 属 分 析 可 利 用 的 最 佳 选

择[２４Ｇ２５].但目前发布的国家标准方法中(表６)都是

采用内控样进行校核,无法进行量值溯源,因此,要
使 GDＧMS在贵金属纯度分析方面得到很好的应用,

表６　国内发布的高纯贵金属原料纯度分析GDＧMS标准方法

Table６　TestingstandardsforpurityanalysisofhighpuritypreciousmetalmaterialsbyGDＧMSpublishedinChina

序号 No． 标准方法 Standardmethod 方法提要 Methodabstract

１
GB/T２３２７５―２００９钌粉化学分析方法 铅、铁、镍、铝、

铜、银、金、铂、铱、钯、铑、硅量
的测定 辉光放电质谱法

采用粉末压片制备试样,辉光放电质谱进行分析;用内控样校核;
测定范围０．０００１％~０．０４０％

２
GB/T３６５９０―２０１８高纯银化学分析方法 痕量杂质

元素的测定 辉光放电质谱法
采用粉末压片制备试样,辉光放电质谱进行分析;用内控样校核;

测定范围０．００１pg/g~５．０μg/g

研制有证标样是当务之急.

３　结论与展望

　　在航空航天、电子工业、新材料等领域,越来越

倚重于高纯贵金属材料的应用,并且需求量与日俱

增.而材料制备技术与分析表征技术唇齿相依,缺

一不可.虽然国内至今已制订发布了多项纯贵金属

的产品标准和检测标准,但与国外相比,尚有一定的

差距.差距的造成不光是体现在检测水平上,更主

要的还是体现在纯贵金属的精制工艺和制造技术

上.因此,迫切需要进一步提高我国高纯贵金属材

料制备技术水平及开发高灵敏度和高分辨率的分析

—０２—



方卫,李世宇,任传婷,等．纯贵金属产品及其检测技术标准发展历史和现状．
冶金分析,２０２０,４０(４):１５Ｇ２２

检测技术,为我国相关领域的发展提供支撑和保障.

　　国内现有的高纯贵金属检测方法在２００８年前

发布的标准中仍以粉末发射光谱法、原子吸收光谱

法为主流;２００９年后ICPＧAES法、ICPＧMS法成为

主流;今后,随着超高纯贵金属材料制备技术的迅速

发展,各类ICPＧMS法和 GDＧMS法将成为高纯贵金

属检测发展的主流工具,并且相互补充.当然,适用

于 GDＧMS的高纯贵金属检测实物标准样品的研制

也是目前亟待解决的问题.

　　此外,未来需要关注的是对纯贵金属产品力学

性能以及电、磁、光性能均有很大影响的非金属杂质

元素及物理杂质检测技术的研发及相关标准的建

立,以进一步提升高纯金属材料的全面表征和综合

评价水平.
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