
第 ２６ 卷第 ３ 期
２ ０ ２ ０ 年 ９ 月

分析测试技术与仪器

ＡＮＡＬＹＳＩＳ ＡＮＤ ＴＥＳＴＩＮＧ ＴＥＣＨＮＯＬＯＧＹ ＡＮＤ ＩＮＳＴＲＵＭＥＮＴＳ
Ｖｏｌｕｍｅ ２６ Ｎｕｍｂｅｒ ３
　 　 　 　 Ｓｅｐ. ２０２０

􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉

分析测试经验介绍(２１４~ ２１８)

收稿日期:２０２０－０６－２８ꎻ　 修订日期:２０２０－０７－３１.
作者简介:那勃(１９８７－)ꎬ男ꎬ高级工程师ꎬ从事饰品及食品接触材料研究及大型仪器相关工作ꎬＥ－ｍａｉｌ:ｎａｐｔ１９８７＠ １６３.ｃｏｍ.

电感耦合等离子体发射光谱法测定 １８Ｋ 金中
铅元素的谱线选择
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摘要: １８Ｋ 金中可能含有多种杂质元素ꎬ如铜和铅. 常用的光谱分析方法中ꎬ铅元素测试谱线易被铜、铁和金等元素

干扰. 建立了基于电感耦合等离子体原子发射光谱法( ＩＣＰ－ＯＥＳ)测定 １８Ｋ 金中铅含量的方法. 测试结果表明ꎬ在
２８３.３０６ ｎｍ 谱线下ꎬ铅元素在标准曲线浓度范围内呈良好线性关系. 方法检出限为 ０.００５ ６ μｇ / ｍＬꎬ加标回收率在

９２.９％~１０２.０％之间ꎬ相对标准偏差小于 １％. 采用 ２８３.３０６ ｎｍ 谱线测试结果准确ꎬ灵敏度高ꎬ适用于测试 １８Ｋ 金中

铅元素含量.
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ｐｌａｓｍａ ｏｐｔｉｃａｌ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ( ＩＣＰ －ＯＥＳ) ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｌｅａｄ ｉｎ １８Ｋ ｇｏｌｄ ｗａｓ ｂｅｅｎ
ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｏｆ ｌｅａｄ ｉｎ ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｒａｎｇｅ ｏｆ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｗａｓ ｇｏｏｄ ａｔ
２８３.３０６ ｎｍ. Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｗａｓ ０.００５ ６ μｇ / ｍＬꎬ ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ ９２.９％~１０２.０％ꎬ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ
ｄｅｖｉａｔｉｏｎ ｗａｓ ｌｅｓｓ ｔｈａｎ １％ꎬ ｒｅｃｅｐｔｉｖｉｔｙ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ ｔｅｓｔ ｗｅｒｅ ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅꎬ ２８３.３０６ ｎｍ ｌｉｎｅ ｉｓ
ｓｕｉｔａｂｌｅ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｌｅａｄ ｉｎ １８Ｋ ｇｏｌｄ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ＩＣＰ－ＯＥＳꎻ１８Ｋ ｇｏｌｄꎻｌｅａｄꎻｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ

　 　 １８Ｋ 金饰品因其造型多样、不易磨损和价格低

廉等优点而深受消费者欢迎[１－３] . 目前ꎬ生产企业和

检验检测机构测定 １８Ｋ 金时通常采用火试金法. 同

时ꎬ火试金法也是 ＧＢ １１８８７－２０１２ 规定的金含量测

试的仲裁方法[４－５] . 随着消费者对自身安全的愈发

重视ꎬ人们也开始关注 １８Ｋ 金中的添加成分. 与传

统的足金类饰品相比ꎬ１８Ｋ 金饰品可以通过添加不

同成分从而产生不同的颜色. 如果添加的成分中包

含铅、砷、汞、镉等有害元素ꎬ可能会对消费者的身体

健康产生一定影响[６] .
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近年来ꎬ电感耦合等离子体发射光谱法( ＩＣＰ －
ＯＥＳ)开始越来越多的应用于贵金属检测领域.
ＩＣＰ－ＯＥＳ 具有检出限低、线性范围宽、灵敏度高、分
析速度快、稳定性好且能同时测定多种元素等特点ꎬ
常被用来测定高含量金、银中的杂质元素ꎬ通过差减

法进一步得到主体元素含量[７－８] .
ＧＢ / Ｔ ２１１９８.６－２００７ 为差减法测定金含量的国

家标准之一ꎬ其测试黄金含量的范围为 ７２５‰ ~
９９９‰[９]ꎬ因此可用于测定 １８Ｋ 金. 不过ꎬ由于 １８Ｋ
金中往往存在高含量的杂质元素ꎬ如铅、铜、镍等ꎬ其
部分谱线可能对测试结果产生一定干扰ꎬ因此测试

中往往需要加入相关高纯元素ꎬ使其基体匹配. 实

际测试中ꎬ由于样品成分未知ꎬ给准确添加相应基体

增加了一定困难.
此前ꎬ已有学者对测定贵金属含量过程中的影

响因素进行了分析研究ꎬ研究表明ꎬ光谱测试中ꎬ影
响杂质元素测试结果的主要因素为贵金属基体效应

及酸中引入的其他杂质ꎬ因此应结合所测溶液基体

得出适合被测元素的检测波长[１０－１１] . 对于 １８Ｋ 金而

言ꎬ测试其杂质元素含量可能存在的干扰因素除以

上两点以外ꎬ还包括高浓度的杂质元素存在的谱线

干扰. 因此ꎬ寻找合适的测试波长ꎬ减少铅、铜、镍等

杂质元素谱线干扰ꎬ有助于进一步提升检测效率ꎬ得
到更为准确的测试结果. 本研究选取含铜 １８Ｋ 金为

测试原料ꎬ通过选择合适的测试谱线ꎬ从而得到一种

适合测试含铜 １８Ｋ 金中铅元素含量的方法.

１　 试验部分

１. １　 仪器与试剂

电感耦合等离子体原子发射光谱仪ꎬ美国 ＰＥ
公司ꎬＡｖｉｏ ２００ꎻ超纯水制备系统ꎬ默克化工技术(上
海)有限公司ꎬ明澈－Ｄ ２４ＵＶꎻ能量色散 Ｘ 射线荧光

光 谱 仪ꎬ 江 苏 天 瑞 仪 器 股 份 有 限 公 司ꎬ
ＥＤＸ３０００ＰＬＵＳ.

铅元素标准溶液ꎬ国家有色金属及电子材料分析

测试中心ꎬ编号 ＧＳＢ ０４－１７４２－２００４ꎬ１ ０００ μｇ / ｍＬꎻ
１８Ｋ 金样品ꎬ商场购买.
１. ２　 仪器工作条件

射频功率:１.３ ｋＷꎬ冷却气流量:１５ Ｌ / ｍｉｎꎻ辅助气

流量:０.２ Ｌ / ｍｉｎꎻ溶液提升量:１.５ ｍＬ / ｍｉｎꎻ积分时间:
３０ ｓꎻ观测方式:根据谱线强度ꎬ选择轴向观测方式.
１. ３　 标准曲线绘制

铅元素标准溶液用纯水逐级稀释成不同浓度的

标准曲线系列ꎬ铅元素质量浓度分别为 ０、０.２、０.５、
１.０、１.５、２.０ μｇ / ｍＬ.
１. ４　 样品测定

样品破坏前首先采用 Ｘ 射线荧光光谱法测试其

表层含量ꎬ初步测试其中所含杂质元素ꎬ主要杂质成

分为铜和锌. 样品前处理过程参考 ＧＢ / Ｔ ２１１９８.６－
２００７ 进行ꎬ称取 １００ ｍｇ 样品ꎬ将样品用王水溶解ꎬ定
容至 １００ ｍＬ. 铅元素测试波长根据 ＧＢ / Ｔ ２１１９８.６－
２００７ 及仪器推荐谱线分别进行测试ꎬ同时做加标回

收试验.

２　 结果与讨论

２. １　 ＧＢ / Ｔ ２１１９８.６－２００７ 推荐波长测试结果

根据 １.２ 中给定仪器工作条件进行样品测试ꎬ
ＧＢ / Ｔ ２１１９８.６－２００７ 附录 Ａ.２ 中给出测定金合金首

饰推荐的铅元素测试波长为 ２２０.３５３、２１６.９９９ ｎｍ.
其中ꎬ２２０.３５３ ｎｍ 为首选推荐波长ꎬ２１６.９９９ ｎｍ 为其

他可用波长.
２. １. １　 铅元素(２２０.３５３ ｎｍ)测试结果

首先在该波长下测试铅元素标准曲线ꎬ标准曲

线方程 Ｆ ＝ ４３ １１０ｘ－４７６.９ꎬ曲线相关系数 ０.９９９ ８.
样品测试过程中ꎬ发现在标准推荐的铅元素波长

２２０.３５３ ｎｍ附近ꎬ有一强度较高谱线ꎬ该谱线在一定

程度上影响了铅元素在 ２２０.３５３ ｎｍ 处峰型ꎬ如图 １
所示. 对样品溶液进行测试ꎬ测试所得铅元素质量

浓度为 ０.０１６ ６ μｇ / ｍＬ.

图 １　 Ｐｂ 元素在 ２２０.３５３ ｎｍ 波长处的样品谱图

Ｆｉｇ. １　 Ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ Ｐｂ ｉｎ ｓａｍｐｌｅ ａｔ ２２０.３５３ ｎｍ

　 　 经查阅文献ꎬ该 ２２０.３３７ ｎｍ 处峰型为铜元素峰.
由于该铜峰与铅元素峰波长相近ꎬ可能会对测试结

果造成一定影响.
对铅元素进行加标回收试验ꎬ加入铅标准溶液ꎬ使

样品溶液中铅元素的加标质量浓度为 ０.５ μｇ / ｍＬ. 对

５１２
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加标回收液进行测试ꎬ铅质量浓度为 ０.２９９ ０ μｇ / ｍＬꎬ
回收率为 ５６.５％ꎬ样品加标回收率不满足分析检测

质量控制要求. 由此可见ꎬ２２０.３３７ ｎｍ 处铜元素峰

的存在会对铅含量测试产生一定影响. １８Ｋ 金中往

往存在较高含量的铜元素ꎬ采用 ２２０.３５３ ｎｍ 波长进

行铅元素含量测试时ꎬ铜元素的干扰可能导致结果

出现错误.
２. １. ２　 铅元素(２１７.０００ ｎｍ)测试结果

采用标准推荐的另一波长 ２１６.９９９ ｎｍ(仪器谱

线库中为 ２１７.０００ ｎｍ)对标准曲线进行测试ꎬ得标

准曲线方程 Ｆ＝ ６ ７１７ｘ－５０.０ꎬ曲线相关系数 ０.９９９ ９.
在此波长下对样品进行测试ꎬ结果显示为负值ꎬ测试

谱图如图 ２ 所示. 经查阅仪器谱线库ꎬ２１６.９５３ ｎｍ
处宽峰为铜元素峰ꎬ在该峰影响下ꎬ无法正确得出铅

元素谱线强度.

图 ２　 Ｐｂ 在 ２１７.０００ ｎｍ 波长的样品谱图

Ｆｉｇ. ２　 Ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｐｂ ｉｎ ｓａｍｐｌｅ ａｔ ２１７.０００ ｎｍ

２. ２　 不同元素干扰下的铅元素波长选择

２. ２. １　 铅元素谱线选择分析

铅元素的仪器推荐谱线共 ６ 条ꎬ上述试验结果

表明ꎬ２２０.３５３、２１７.０００ ｎｍ 谱线均不满足本试验要

求. 仪器推荐的另外 ４ 条测试谱线分别为 ２２４.６８８、
２６１.４１８、２８３. ３０６ 和 ４０５. ７８１ ｎｍꎬ经查阅仪器谱线

库ꎬ其主要干扰谱线如表 １ 所列.

表 １　 铅元素的仪器推荐波长及主要干扰谱线

Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｓ ａｎｄ ｍａｉｎ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅｓ ｏｆ Ｐｂ

仪器推荐波长 / ｎｍ 主要干扰谱线 / ｎｍ

Ｐｂ ２２４.６８８ Ｆｅ ２２４.６９１ꎬ Ａｕ ２２４.６６８

Ｐｂ ２６１.４１８ Ｆｅ ２６１.４１８

Ｐｂ ２８３.３０６ 无

Ｐｂ ４０５.７８１ Ｚｎ ４０５.７７１

　 　 由于所用硝酸中含有一定量的铁元素[１１]ꎬ金元

素为主要基体元素ꎬ故以上两种元素的干扰无法排

除. 本次测试所用 １８Ｋ 金样品中含有一定量的锌元

素ꎬ故采用 ２８３.３０６ ｎｍ 谱线进行测试.
２. ２. ２　 铅元素(２８３.３０６ ｎｍ)标准曲线及检出限测试

采用 ２８３.３０６ ｎｍ 进行铅元素含量测试. 该波长

处ꎬ铅元素强度虽较 ２２０.３５３ ｎｍ 处低ꎬ但周围不存

在其他元素谱线干扰ꎬ如图 ３ 所示. 测试所得标准

曲线方程 Ｆ＝ ２８ １６０ｘ－１８６.４ꎬ曲线相关系数 ０.９９９ ７.

图 ３　 Ｐｂ 在 ２８３.３０６ ｎｍ 波长的样品谱图

Ｆｉｇ. ３　 Ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ Ｐｂ ｉｎ ｓａｍｐｌｅ ａｔ ２８３.３０６ ｎｍ

　 　 铅元素在 ２８３.３０６ ｎｍ 处检出限根据 ＩＵＰＡＣ 给

出定义进行计算ꎬ即对试剂空白进行 ２０ 次测定ꎬ以
３ 倍空白值的标准偏差作为检出限[１２] .

通过对空白溶液进行测定ꎬ计算所得铅元素检

出限为 ０.００５ ６ μｇ / ｍＬ.
２. ２. ３　 精密度及重复性

按 １.２ 仪器工作条件对标准曲线系列 ４ 进行重

复 １１ 次测定ꎬ测试浓度如表 ２ 所列. 计算所得相对

标准偏差(ＲＳＤ)为 ０.５３％. 测试结果 ＲＳＤ 小于 １％ꎬ
说明该方法具有较高的精密度.

表 ２　 精密度试验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ

测试质量浓度

/ (μｇ / ｍＬ)
测试质量浓度

/ (μｇ / ｍＬ)
ＲＳＤ
/ ％

１.０２８ １.０２８ ０.５３

１.０２１ １.０１５

１.０２９ １.０２１

１.０１９ １.０２２

１.０３４ １.０２４

１.０２４
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　 　 平行称取 １８Ｋ 金样品 ６ 份ꎬ按照 １.２ 仪器工作

条件进行测定ꎬ测试所得铅元素浓度如表 ３ 所列ꎬ根
据测试所得铅元素浓度ꎬ计算得 ＲＳＤ 为 ０.２８％ꎬ说
明该方法具有良好的重现性.

表 ３　 重复性试验结果

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｒｏｄｕｃｔｉｂｉｌｉｔｙ

测试质量浓度

/ (μｇ / ｍＬ)
测试质量浓度

/ (μｇ / ｍＬ)
ＲＳＤ
/ ％

０.０４０ ８ ０.０４０ ９ ０.２８

０.０４４ ３ ０.０４７ ９

０.０４６ ０ ０.０４４ ０

２. ２. ４　 铅元素(２８３.３０６ ｎｍ)测试结果及加标回收

试验

在该波长下进行样品测试及加标回收试验ꎬ测
试样品溶液中铅浓度为 ０.０４６３ μｇ / ｍＬꎬ计算后得到

该 １８Ｋ 金样品中铅含量为 ４６ ｍｇ / ｋｇ. 在另 ３ 份样品

溶液中加入铅标准溶液ꎬ使样液中铅元素加标质量

浓度分别为 ０.４、０.８ 和 １.５ μｇ / ｍＬꎬ测试结果如表 ４
所列.

表 ４　 加标回收试验结果

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｙ

样品质量

浓度 /
(μｇ / ｍＬ)

加标质量

浓度 /
(μｇ / ｍＬ)

测得质量

浓度 /
(μｇ / ｍＬ)

回收率

/ ％

０.０４６ ３ ０.４００ ０ ０.４３９ ４ ９８.３

０.８００ ０ ０.８６２ ５ １０２.０

１.５００ ０ １.５４３ ０ ９２.９

根据测试结果ꎬ计算所得回收率在 ９２. ９％ ~
１０２.０％之间ꎬ样品加标回收率在 ８５.０％~ １１０.０ ％之

间ꎬ满足分析检测质量控制要求. 以上测试表明ꎬ谱
线测试结果准确ꎬ灵敏度高ꎬ该 ２８３.３０６ ｎｍ 谱线适

合作为含铜 １８Ｋ 金中铅元素的测试谱线.

３　 结论

通过对 １８Ｋ 金饰品中铅元素的不同谱线进行

测试ꎬ可以得出以下结论:
(１) 由于存在铜元素的谱线干扰ꎬ标准推荐 Ｐｂ

２２０.３５３ ｎｍ 及 ２１６. ９９９ ｎｍ 不适合作为测定含铜

１８Ｋ 金中铅含量的分析谱线ꎻ
(２) Ｐｂ ２８３.３０６ ｎｍ 可以作为铜基体或含铜量

较高的合金中铅含量的分析谱线.
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