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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。

本文件是 GB/T 11066《金化学分析方法》的第 12部分。GB/T 11066已发布了以下部分：

——第1部分：金量的测定 火试金法；

——第2部分：银量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第3部分：铁量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第4部分：铜、铅和铋量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第5部分：银、铜、铁、铅、锑和铋量的测定 原子发射光谱法；

——第6部分：镁、镍、锰和钯量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第7部分：银、铜、铁、铅、锑、铋、钯、镁、锡、镍、锰和铬量的测定 火花原子发射光谱

法；

——第8部分：银、铜、铁、铅、锑、铋、钯、镁、镍、锰和铬量的测定 乙酸乙酯萃取-电感耦合

等离子体原子发射光谱法；

——第9部分：砷和锡量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法；

——第 10部分：硅量的测定 钼蓝分光光度法；

——第11部分：镁、铬、锰、铁、镍、铜、钯、银、锡、锑、铅和铋含量的测定 电感耦合等离子

体质谱法；

——第12部分：银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、铬、铂、铑、钛、锌、砷、锡、硅、

钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、钼、铼、铝含量的测定 电感耦合等离子体原子发射

光谱法。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国有色金属工业协会提出。

本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

本文件起草单位：紫金矿业集团股份有限公司、北矿检测技术有限公司、大冶有色金属集团控股有

限公司、深圳市中金岭南股份有限公司韶关冶炼厂、山东恒邦冶炼股份有限公司、华津国检（深圳）金

银珠宝检验中心有限公司、紫金铜业有限公司、东北大学。

本文件主要起草人：
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IV

引 言

黄金市场贸易十分活跃，黄金精炼厂、原料提供商、消费者、第三方仲裁机构及中间贸易商对黄金

质量把控日益严格，要求金锭检测的杂质元素种类越多越好且检测时效性需满足快速贸易的需求。

本文件为 GB/T 11077《金化学分析方法》第 12 部分，采用基体匹配-标准曲线法，使用电感耦合

等离子体原子发射光谱仪测定金中银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、铬、铂、铑、钛、锌、

砷、锡、硅、钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、钼、铼、铝含量，样品无需萃取，检测时效性可

大大提高，满足 SGEB1《金锭》和 GB/T 4134《金锭》的检测需求，有效降低贸易风险，提高金锭检

测质量。



GB/T 11066.12—202X

1

金化学分析方法

第 12部分 银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、铬、铂、

铑、钛、锌、砷、锡、硅、钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、

钼、铼、铝含量的测定

电感耦合等离子体原子发射光谱法

警告——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

本文件规定了金中银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、铬、铂、铑、钛、锌、砷、锡、

硅、钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、钼、铼、铝含量的测定方法。

本文件适用于金中银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、铬、铂、铑、钛、锌、砷、锡、

硅、钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、钼、铼、铝含量的测定，各元素的测定范围见表 1。

表 1 测定范围

元素
测定

范围/%
元素

测定

范围/%
元素

测定

范围/%
元素

测定

范围/%
元素

测定

范围/%

Ag
0.0002
~0.0500

Mg
0.0002
~0.0500

Rh
0.0002
~0.0500

Co
0.0002
~0.0500

V
0.0002
~0.0500

Cu
0.0002
~0.0500

Ni
0.0002
~0.0500

Ti
0.0002
~0.0500

Ca
0.0002
~0.0500

Zr
0.0002
~0.0500

Fe
0.0002
~0.0500

Mn
0.0002
~0.0500

Zn
0.0002
~0.0500

K
0.0002
~0.0500

Cd
0.0002
~0.0500

Pb
0.0002
~0.0500

Pd
0.0002
~0.0500

As
0.0005
~0.0500

Li
0.0002
~0.0500

Mo
0.0002
~0.0500

Bi
0.0003
~0.0500

Cr
0.0002
~0.0500

Sn
0.0004
~0.0500

Na
0.0002
~0.0500

Re
0.0002
~0.0500

Sb
0.0005
~0.0500

Pt
0.0002
~0.0500

Si
0.0004
~0.0500

Te
0.0003
~0.0500

Al
0.0002
~0.0500

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适

用于本文件。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
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3 术语和定义

3.1
实验室样品 laboratory sample
为送交实验室供检验或测试而制备的样品。

[来源：GB/T 17433—2014，2.3.2.1]
3.2

试样 test sample
由实验室样品进一步制得的，可进行称量的样品。

[来源：GB/T 17433—2014，2.3.2.2]
3.3

试料 test portion
用以进行检验或观测所称取的一定量的试样。

[来源：GB/T 17433—2014，2.3.2.3]

4 原理

试料以盐酸、硝酸混合酸分解，在稀盐酸介质中，采用基体匹配-标准曲线法及多谱线拟合法等校

正方法，使用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定金中银、铜、铁、铅、铋、锑、镁、镍、锰、钯、

铬、铂、铑、钛、锌、砷、锡、硅、钴、钙、钾、锂、钠、碲、钒、锆、镉、钼、铼、铝含量。

5 试剂或材料

除非另有说明，在分析中应仅使用确认为优级纯或优级纯以上纯度的试剂。

5.1 纯水（电阻率≥18.2 MΩ·cm）。

5.2 盐酸（ρ=1.19 g/mL）。

5.3 硝酸（ρ=1.42 g/mL）。

5.4 盐酸（1+1）。

5.5 盐酸（1+9）。

5.6 硝酸（1+1）。

5.7 混合酸：以 1体积硝酸（5.3）、3体积盐酸（5.2）和 4体积纯水（5.1）混合均匀。

5.8 乙醇溶液（1+1）。

5.9 纯金（ωAu≥99.999%，各杂质元素不大于 0.0002%）。

5.10 银标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属银（ωAg≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 10 mL 硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，转移至预先加入 25 mL
盐酸（5.2）的 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg银。

5.11 铜标准贮存溶液：称取 0.1000 g 金属铜（ωCu≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铜。

5.12 铁标准贮存溶液：称取 0.1000 g 金属铁（ωFe≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铁。

5.13 铅标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属铅（ωPb≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加
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入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铅。

5.14 铋标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属铋（ωBi≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铋。

5.15 镁标准贮存溶液：称取 0.1658 g氧化镁（ωMgO≥99.99%）,置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 5 mL盐酸（5.4），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）
稀释至刻度。混匀。此溶液 1 mL含 1 mg镁。

5.16 镍标准贮存溶液：称取 0.1000 g 金属镍（ωNi≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg镍。

5.17 锰标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属锰（ωMn≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg锰。

5.18 铬标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属铬（ωCr≥99.99%）,置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入

5 mL盐酸（5.4），1 mL硝酸（5.6），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入 100 mL塑料容量瓶中，

加入 10 mL盐酸（5.4），用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铬。

5.19 锌标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属锌（ωZn≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg锌。

5.20 砷、钠标准贮存溶液：称取 0.1734 g亚砷酸钠（ωNaAsO2≥99.99%）和 0.2080 g亚硝酸钠（ωNaNO2

≥99.99%），置于 100 mL烧杯中，用纯水（5.1）溶解并稀释用 100 mL，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg
砷和钠。

5.21 钴标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属钴（ωCo≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

10 mL 纯水（5.1），20mL硝酸（5.6），低温加热溶解，冷却至室温，移入 100 mL 塑料容量瓶中，

用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钴。

5.22 钙标准贮存溶液：称取 0.2497g 预先在 105℃烘 2h 并置于干燥器中冷却至室温的碳酸钙

（ωCaCO3≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入 10 mL 纯水（5.1），盖上表面皿，从杯

嘴慢慢加入 5mL盐酸（5.2），低温加热溶解，煮沸驱除二氧化碳，冷却至室温，移入 100 mL塑料容

量瓶中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钙。

5.23 钾标准贮存溶液：称取 0.1907 g于 500℃~600 ℃烘至恒重的氯化钾(优级纯)，置于 100 mL聚四

氟乙烯烧杯中，加入 50 mL纯水（5.1），低温加热溶解，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，

用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钾。

5.24 锂标准贮存溶液：称取 0.5323 g碳酸锂（ωLi2CO3≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，

加入 50 mL纯水（5.1），盖上表面皿，慢慢加入少量盐酸（5.2），,加热煮沸赶尽二氧化碳，冷却至

室温，用纯水（5.1）洗去表面皿，移入 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此

溶液 1 mL含 1 mg锂。

5.25 钒标准贮存溶液：称取 0.2296 g 偏钒酸铵（ωNH4VO3≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯

中，加入 50 mL纯水（5.1），低温加热溶解，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）
稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钒。

5.26 镉标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属镉（ωCd≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg镉。
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5.27 铼标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属铼（ωRe≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 3mL盐酸（5.2），1mL硝酸（5.3），低温加热溶解完全，移入 100 mL塑料容量瓶中，加入 10mL
盐酸（5.2）,用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铼。

5.28 铝标准贮存溶液：称取 0.1000 g 金属铝（ωAl≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL盐酸溶液（5.4），低温加热溶解，冷却至室温，用盐酸溶液（5.4）移入 100 mL塑料容量瓶

中并稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铝。

5.29 锑标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属锑（ωSb≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL混合酸（5.7），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，

用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg锑。

5.30 钯标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属钯（ωPd≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL混合酸（5.7），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，

用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钯。

5.31 铂标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属铂（ωPt≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL混合酸（5.7），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，

用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铂。

5.32 铑标准贮存溶液：称取 0.3593 g氯铑酸铵（ω（NH4）3RhCl6≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧

杯中，加入 20 mL盐酸溶液（5.4），低温加热溶解，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，用盐

酸（5.5）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg铑。

5.33 钛标准贮存溶液：称取 0.1000g 金属钛（ωTi≥99.99%），置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加

入 10mL(1 十 1)HCl(体积分数)加热溶解，冷却后，用 10％HCl(体积分数)移入 100mL 聚乙烯容

量瓶中，稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg钛。

5.34 锡标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属锡（ωSn≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL混合酸溶液（5.7），低温加热溶解，冷却至室温，用盐酸溶液（5.4）移入 100 mL塑料容量

瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg锡。

5.35 硅标准贮存溶液：称取 0.2139 g二氧化硅（ωSiO2≥99.99%），加 0.46 g无水碳酸钠拌均于铂坩

埚中，在 1000 ℃高温炉中保持熔融 20 min，冷却，放入聚四氟乙烯烧杯中，用温纯水（5.1）浸取。

移入 100 mL塑料容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg硅。

5.36 碲标准贮存溶液：称取 0.1000 g金属碲（ωTe≥99.99%），置于 100 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加

入 20 mL硝酸溶液（5.6），低温加热溶解，挥发氮的氧化物，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶

中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg碲。

5.37 锆标准贮存溶液：称取 0.3533 g氯化锆酰（ωZrOCl2·8H2O≥99.99%），加入 30 mL～40 mL盐酸溶

液（5.5）溶解，移入 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 1 mg
锆。

5.38 钼标准贮存溶液：称取 0.1840 g钼酸铵（ω（NH4）6Mo7O24·4H2O≥99.99%），加入 50 mL纯水（5.1），
低温加热溶解，冷却至室温，移入 100 mL塑料容量瓶中，用纯水（5.1）稀释至刻度，混匀。此溶液

1 mL含 1 mg钼。

5.39 混合标准溶液 A1：在 200 mL塑料容量瓶中先加入 40 mL盐酸（5.2）后，分别移取 5.00 mL（5.10～
5.28）标准贮存溶液，用纯水稀释至刻度，混匀。

此溶液 1 mL含 25 µg银、铜、铁、铅、铋、镁、镍、锰、铬、锌、砷、钴、钙、钾、锂、钠、

钒、镉、铼、铝。

5.40 混合标准溶液 B1：在 200 mL塑料容量瓶中先加入 40 mL盐酸（5.2）后，分别移取 5.00 mL（5.29～
5.38）标准贮存溶液，用纯水稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 25 µg锑、钯、铂、铑、钛、锡、硅、

碲、锆、钼。
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5.41 混合标准溶液 A2：在 200 mL塑料容量瓶中先加入 40 mL盐酸（5.2）后，分别移取 8.00 mL（5.10～
5.28）标准贮存溶液,用水稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 40 µg银、铜、铁、铅、铋、镁、镍、锰、

铬、锌、砷、钴、钙、钾、锂、钠、钒、镉、铼、铝。

5.42 混合标准溶液 B2：在 200 mL塑料容量瓶中先加 40 mL盐酸（5.2）后，分别移取 8.00 mL（5.29～
5.38）标准贮存溶液，用水稀释至刻度，混匀。此溶液 1 mL含 40 µg锑、钯、铂、铑、钛、锡、硅、

碲、锆、钼。

5.43 金基体标准储备液配制：称取 40.000 g精确至 0.0001 g纯金（5.10），置于 500 mL聚四氟乙烯

烧杯中，加入 200 mL 混合酸（5.7），低温加热至溶液清亮，用纯水（5.1）转入 1 L 塑料容量瓶中,
补加 200 mL混合酸（5.7），用纯水（5.1）稀释至刻度,混匀。此溶液 1 mL含 40 mg金。

5.44 可分取单元素标准溶液储备液（5.10 ～5.38）配制多元素混合标准溶液，也可使用市售有证标

准溶液。

5.45 氩气（体积分数≥99.99%）。

6 仪器设备

6.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪，在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：

——分辨率：200 nm时光学分辨率不大于 0.008 nm；400 nm时光学分辨率不大于 0.020 nm。

——仪器稳定性：在仪器的最佳工作条件下，用 1.0 µg/mL的铜标准溶液测量 11次，其发射强度

的相对标准偏差不超过 2.0%。

推荐的电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作条件参数见附录 A。
6.2 分析天平：感量 0.1mg。
6.3 电热板。

7 样品

7.1 试样

将试样碾成 1 mm 厚的薄片，用不锈钢剪刀剪成小碎片，放入聚四氟乙烯烧杯中，加入 20 mL乙

醇（5.8），于电热板上加热煮沸 5 min后取下，将乙醇倾去，再用水洗涤金片 3次。加入 20 mL盐酸

（5.4），加热煮沸 5 min，倾去盐酸，再用水洗涤金片 3次。将金片用无尘纸包裹，于 105 ℃烘干后

取出冷却。

7.2 试料

称取 1.000 g试样（7.1），精确到 0.0001 g。

8 试验步骤

8.1 空白试验

应随同试料做双份空白试验。

8.2 测定次数

应独立进行不少于两次的测定，结果取其平均值。

8.3 测定
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8.3.1 试料的分解

将试料（7.2）置于 100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入 20 mL混合酸（5.7），盖上聚四氟乙烯表面

皿，低温加热溶解样品，浓缩至约 5 mL时取下冷却至室温。用盐酸（5.5）冲洗表面皿和杯壁，移入

50 mL塑料容量瓶中，用盐酸（5.5）稀释至刻度，混匀。

8.3.2 试液的测定

于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，在选定的仪器工作条件下，测量试液及随同试料空白中

被测元素的谱线强度，采用多谱线拟合法等多种校正方法处理出现的谱线干扰，扣除空白值，从工作

曲线上确定被测元素的质量浓度。

8.4 工作曲线的绘制

8.4.1 标准工作溶液的配制

8.4.1.1 银、铜、铁、铅、铋、镁、镍、锰、铬、锌、砷、钴、钙、钾、锂、钠、钒、镉、铼、铝标

准工作溶液的配制

分别于 8个 100 mL塑料容量瓶中，加入 2.5 mL混合酸（5.7），50.00 mL金基体溶液（5.43），

再加入混合标准溶液 A1（5.39）0 mL、0.40 mL、1.00 mL、2.00 mL、8.00 mL、20.00 mL，混合标准

溶液 A2（5.41）25.00 mL、35.00 mL，以盐酸（5.5）稀释至刻度，混匀。标准溶液质量浓度见表 2。

8.4.1.2 锑、钯、铂、铑、钛、锡、硅、碲、锆、钼标准工作溶液的配制

分别于 8个 100 mL塑料容量瓶中，加入 2.5 mL混合酸（5.7），50.00 mL金基体溶液（5.43），

再加入混合标准溶液 B1（5.40）0 mL、0.40 mL、1.00 mL、2.00 mL、8.00 mL、20.00 mL，混合标准

溶液 B2（5.42）25.00 mL、35.00 mL，以盐酸（5.5）稀释至刻度，混匀。标准溶液质量浓度见表 2。

表 2 标准工作溶液浓度

单位为微克每毫升

序号 元素 STD-1 STD-2 STD-3 STD-4 STD-5 STD-6 STD-7 STD-8

A组

Ag、Cu、Fe、Pb、Bi、Mg、
Ni、Mn、Cr、Zn、As、Co、
Ca、K、Li、Na、V、Cd、

Re、Al

0 0.10 0.25 0.50 2.00 5.00 10.00 14.00

B组
Sb、Pd、Pt、Rh、Ti、Sn、

Si、Te、Zr、Mo
0 0.10 0.25 0.50 2.00 5.00 10.00 14.00

8.4.2 工作曲线绘制

与试液测定相同条件下，测量系列标准工作溶液中各元素的强度，以被测元素的浓度为横坐标、

信号强度为纵坐标，由仪器自动绘制工作曲线。

9 试验数据处理
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按式（1）计算被测元素的含量 w(X)，数值以%表示：

 
 

100
m

10 6
0 

 VX
X


 ＝ …………………………（1）

式中：

x ——待测元素；

ρX ——试料溶液中被测元素的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

ρ0 ——空白溶液中被测元素的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V ——试料溶液的体积，单位为毫升（mL）；

m ——试料质量，单位为克（g）；

计算结果表示至小数点后四位。

10 精密度

10.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结

果的绝对值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过 5%，重复性限（r）按表 3数据

采用线性内插法求得。

表 3 重复性限

ωAg/% 0.0010 0.0094 0.0504

r/% 0.0002 0.0013 0.0041

ωCu/% 0.0011 0.0096 0.0616

r/% 0.0003 0.0012 0.0030

ωFe/% 0.0017 0.0163 0.0638

r/% 0.0004 0.0024 0.0032

ωPb/% 0.0009 0.0091 0.0543

r/% 0.0002 0.0011 0.0027

ωBi/% 0.0008 0.0081 0.0511

r/% 0.0003 0.0014 0.0042

ωSb/% 0.0007 0.0072 0.0536

r/% 0.0003 0.0011 0.0029

ωMg/% 0.0002 0.0099 0.0476

r/% 0.0001 0.0007 0.0030

ωNi/% 0.0009 0.0094 0.0499
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r/% 0.0002 0.0007 0.0022

ωMn/% 0.0009 0.0092 0.0537

r/% 0.0003 0.0006 0.0022

ωPd/% 0.0008 0.0083 0.0537

r/% 0.0002 0.0012 0.0040

ωCr/% 0.0003 0.0093 0.0567

r/% 0.0002 0.0005 0.0029

ωPt/% 0.0008 0.0082 0.0617

r/% 0.0002 0.0009 0.0023

ωRh/% 0.0008 0.0083 0.0430

r/% 0.0001 0.0007 0.0032

ωTi/% 0.0002 0.0098 0.0486

r/% 0.0001 0.0008 0.0020

ωZn/% 0.0009 0.0085 0.0545

r/% 0.0002 0.0006 0.0038

ωAs/% 0.0005 0.0099 0.0496

r/% 0.0002 0.0012 0.0024

ωSn/% 0.0008 0.0073 0.0538

r/% 0.0002 0.0009 0.0031

ωSi/% 0.0003 0.0091 0.0480

r/% 0.0002 0.0008 0.0026

ωCo/% 0.0008 0.0082 0.0542

r/% 0.0001 0.0006 0.0026

ωCa/% 0.0003 0.0104 0.0485

r/% 0.0002 0.0014 0.0042

ωK/% 0.0004 0.0101 0.0494

r/% 0.0001 0.0014 0.0041

ωLi/% 0.0008 0.0102 0.0494
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r/% 0.0001 0.0011 0.0021

ωNa/% 0.0002 0.0101 0.0530

r/% 0.0001 0.0017 0.0037

ωTe/% 0.0007 0.0076 0.0484

r/% 0.0001 0.0004 0.0035

ωV/% 0.0002 0.0102 0.0501

r/% 0.0001 0.0010 0.0028

ωZr/% 0.0003 0.0099 0.0487

r/% 0.0001 0.0007 0.0021

ωCd/% 0.0007 0.0080 0.0630

r/% 0.0001 0.0005 0.0024

ωMo/% 0.0003 0.0099 0.0429

r/% 0.0001 0.0007 0.0029

ωRe/% 0.0002 0.0104 0.0492

r/% 0.0001 0.0008 0.0025

ωAl/% 0.0004 0.0100 0.0502

r/% 0.0001 0.0011 0.0034

10.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结

果的绝对值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过 5%，再现性限（R）按表 4数据

采用线性内插法求得。

表 4 再现性限

ωAg/% 0.0010 0.0094 0.0504

R/% 0.0003 0.0020 0.0049

ωCu/% 0.0011 0.0096 0.0616

R/% 0.0003 0.0016 0.0052

ωFe/% 0.0017 0.0163 0.0638

R/% 0.0005 0.0028 0.0041
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ωPb/% 0.0009 0.0091 0.0543

R/% 0.0002 0.0020 0.0042

ωBi/% 0.0008 0.0081 0.0511

R/% 0.0004 0.0020 0.0047

ωSb/% 0.0007 0.0072 0.0536

R/% 0.0003 0.0017 0.0031

ωMg/% 0.0002 0.0099 0.0476

R/% 0.0002 0.0015 0.0058

ωNi/% 0.0009 0.0094 0.0499

R/% 0.0002 0.0015 0.0027

ωMn/% 0.0009 0.0092 0.0537

R/% 0.0003 0.0015 0.0043

ωPd/% 0.0008 0.0083 0.0537

R/% 0.0003 0.0019 0.0062

ωCr/% 0.0003 0.0093 0.0567

R/% 0.0002 0.0021 0.0044

ωPt/% 0.0008 0.0082 0.0617

R/% 0.0003 0.0011 0.0036

ωRh/% 0.0008 0.0083 0.0430

R/% 0.0001 0.0010 0.0047

ωTi/% 0.0002 0.0098 0.0486

R/% 0.0002 0.0012 0.0038

ωZn/% 0.0009 0.0085 0.0545

R/% 0.0002 0.0013 0.0040

ωAs/% 0.0005 0.0099 0.0496

R/% 0.0003 0.0015 0.0055

ωSn/% 0.0008 0.0073 0.0538
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R/% 0.0002 0.0014 0.0037

ωSi/% 0.0003 0.0091 0.0480

R/% 0.0003 0.0018 0.0040

ωCo/% 0.0008 0.0082 0.0542

R/% 0.0002 0.0012 0.0026

ωCa/% 0.0003 0.0104 0.0485

R/% 0.0004 0.0015 0.0044

ωK/% 0.0004 0.0101 0.0494

R/% 0.0004 0.0026 0.0050

ωLi/% 0.0008 0.0102 0.0494

R/% 0.0003 0.0013 0.0035

ωNa/% 0.0002 0.0101 0.0530

R/% 0.0002 0.0017 0.0053

ωTe/% 0.0007 0.0076 0.0484

R/% 0.0003 0.0012 0.0044

ωV/% 0.0002 0.0102 0.0501

R/% 0.0001 0.0013 0.0034

ωZr/% 0.0003 0.0099 0.0487

R/% 0.0001 0.0009 0.0031

ωCd/% 0.0007 0.0080 0.0630

R/% 0.0002 0.0018 0.0047

ωMo/% 0.0003 0.0099 0.0429

R/% 0.0002 0.0011 0.0037

ωRe/% 0.0002 0.0104 0.0492

R/% 0.0002 0.0010 0.0032

ωAl/% 0.0004 0.0100 0.0502

R/% 0.0003 0.0017 0.0035
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11 试验报告

试验报告至少应给出以下内容：

——试样，

——使用的文件GB/T 11066.12—202×，
——试验结果及其表示，

——与基本试验步骤的差异，

——试验中观察到的异常现象，

——试验日期。
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附 录 A
（资料性）

电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作条件参数推荐表

推荐的电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作条件参数见表 A.1、A.2。适宜时，可使用其他波长，

应注意光学干扰。

表 A.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作条件参数推荐表

功率

（W）

雾化室气流

（L/min）
观测高度

（mm）

泵流量

（L/min）
等离子体流量

（L/min）
辅助体流量

（L/min）
时间

（s）
观测

方式

1500 0.70 15 0.70 15 0.2 5 轴向

表 A.2 电感耦合等离子体原子发射光谱仪分析谱线推荐表及干扰元素

元素 波长/nm 干扰元素 元素 波长/nm 干扰元素 元素 波长

/nm
干扰元素

Ag 328.068 Cr 267.716 K 766.490
Cu 324.752 Pt 265.945 V Li 670.784
Fe 259.939 Rh 343.489 Na 589.592
Pb 220.353 Ti 336.121 Te 214.281
Bi 190.171 Zn 213.857 V 292.402
Sb 217.582 As 188.979 Pd Zr 343.823
Mg 285.213 Co 228.616 Cd 226.502
Ni 231.604 Ca 317.933 Mo 202.031 Pt
Mn 259.372 Sn 189.927 Re 197.248
Pd 340.458 Zr Si 251.611 Zr Al 394.401
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附 录 B
（资料性）

电感耦合等离子体原子发射光谱法中多谱线拟合法使用示例

以Avio 500电感耦合等离子体原子发射光谱仪采用多谱线拟合法消除 Pd对As 188.979 nm的干扰

为例：

（1）谱线选择：选择 188.979 nm作为 As分析谱线，按标准曲线法建立分析方法。

（2）待测溶液：空白溶液（kb）、As标准溶液（a）20 mg/L、Pd标准溶液（i）10 mg/L，均含

2%金基体。根据多谱线拟合原理，分析元素和干扰元素浓度能采集到干扰峰即可，但从实际出发，所

用溶液浓度最好接近实际样品的浓度。

（3）检测：在与样品检测相同的仪器条件下，将空白溶液（kb）、As标准溶液(a)、Pd标准溶液

(i)作为待测试样检测。

（4）建立多谱线拟合（MSF）模型：在结果数据（Results）的检查光谱窗口（Examine Spectra），
将“检查”（Examine）调整为“检查多谱线拟合”（Examine MSF）。在数据选择窗口（Select Data）
将空白溶液（kb）设为“空白 b”（Blank）、As标准溶液(a) 设为“分析物 a ”（Analyte）、Pd标
准溶液(i) 设为“干扰物 i ”（Interference），保存该模型。

（5）在方法中带入多谱拟合（MSF）模型：选择相应的方法，在程序窗口（Process）将“峰值

处理”（Peak Processing）中“峰值算法”（Peak Algorithm）由“峰面积”（Peak Area））调整为“多
谱线拟合法” （MSF）。在“光谱校正”（Spectral Corrections）的“多谱线拟合法模型”（MSF model）
中选择步骤（4）所建立的模型，更新并保存方法。

（6）采用带入多谱线拟合（MSF）模型的方法处理数据或检测样品。
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