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本发明公开了一种测定分金渣中金、银、铂

和钯的方法，采用火试金包铅灰吹处理样品，使

金、银、铂和钯与其他杂质元素分离获得贵金属

合粒A，对于银金质量比例过小的合粒通过分取

一部分进行补银灰吹获得合粒B，采用灰吹系数

法对银进行补正，最后使用电感耦合等离子发射

光谱法分别测定金粒中的银、铂、钯和分金液中

的金、铂、钯，实现金和银量的补正，提高准确度。

本发明可以同时测定分金渣中金、银、铂和钯量，

操作方便，可以实现样品的批量检测，提高了检

测效率。
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1.一种测定分金渣中金、银、铂和钯的方法，其特征在于，包括以下步骤：

S1、火试金：

用铅箔将试样包裹，搓成铅扣，然后将铅扣放入已经在920℃的试金炉内预热的灰皿

中；关闭试金炉的炉门2～3min，待铅液表面黑色膜脱去后，稍开炉门使炉温尽快降至880℃

进行灰吹，当合粒出现闪光后，灰吹结束；将合粒A从灰皿中取出，刷去合粒A的粘附杂质，置

于瓷坩埚中，加入(1+4)乙酸溶液，置于电炉上保持近沸，取下冷却，倾出液体，合粒A用热水

洗涤三次，放在电炉上烤干，取下冷却，称重，即得合粒A的质量；

将合粒A碾成薄片后退火，然后任意分取一部分进行补银；补银的过程为：称取纯银粉，

用铅箔将合粒A分取的部分和纯银粉包裹，然后进行灰吹得到合粒B，再将合粒B锤成薄片并

退火，然后转入步骤S2中处理；

S2、分金：

将已退火的合粒B薄片置于瓷坩埚中进行分金，分金的过程为：加入(1+1)热硝酸，在水

浴锅上保持近沸水浴，然后用倾泻法将所得分金液移入烧杯中，用热水洗涤瓷坩埚壁二次，

洗涤液倒入盛有分金液的烧杯中，再在瓷坩埚中加入(1+1)热硝酸，保持沸水浴30min，取下

用倾泻法将液体移入盛有分金液的烧杯中，再用热水洗涤瓷坩埚壁及得到的金粒三次以

上，将金粒洗净、烘干，冷却至室温后称重；

S3、分金液和金粒的处理：

将盛有分金液的烧杯置于电热板上，90℃‑150℃下低温加热,取下，稍冷，加入盐酸，盖

上表面皿，加热微沸，取下冷却至室温后，将烧杯中的溶液与沉淀转移至容量瓶中，以水稀

释至刻度，混匀，静置，得到待测的分金溶液；

将金粒置于瓷坩埚中，加入王水，90℃‑150℃下低温加热至金粒全部溶解，待氮氧化物

赶尽后，取下，冷却，溶液转移至另一容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置，得到待测的金

粒溶解液；

S4、ICP‑AES测定：

以水调零，通过电感耦合等离子发射光谱仪测定分金溶液中残留的金、钯、铂各元素的

发射强度以及金粒溶解液中铂、钯、银元素的发射强度；分别从工作曲线上查出各元素相应

的质量浓度，分别按式(1)、式(2)、式(3)、式(4)计算出分金液中的铂钯质量、金质量和金粒

中的铂钯质量、银质量；

m4＝(ρ1+ρ2)×V1×10‑3   (1)

m5＝ρ3×V1×10‑3     (2)

m6＝(ρ4+ρ5)×V2×10‑3    (3)

m7＝ρ6×V2×10‑3     (4)

其中，m4为分金液中的铂钯质量，单位为mg；m5为分金液中金质量，单位为mg；m6为金粒

中的铂钯质量，单位为mg；m7为金粒中的银质量，单位为mg；ρ1为分金溶液中铂的质量浓度，

单位为μg/mL；ρ2为分金溶液中钯的质量浓度，单位为μg/mL；ρ3为分金溶液中金的质量浓度，

单位为μg/mL；ρ4为金粒溶解液中铂的质量浓度，单位为μg/mL；ρ5为金粒溶解液中钯的质量

浓度，单位为μg/mL；ρ6为金粒溶解液中银的质量浓度，单位为μg/mL；V1为分金溶液体积，单

位为mL；V2为金粒溶解液体积，单位为mL；

S5、分析结果的计算：
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金、银、铂和钯含量分别按下式(5)、(6)、(7)、(8)计算：

其中，m为试样质量，单位为g；m1为合粒A质量，单位为mg；m2为合粒B重量，单位为mg；m3
为金粒质量，单位为mg；k为银的校正系数，数值为1.01。

2.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，步骤S1中，所述灰皿在920℃试金炉内预先

预热30min。

3.根据权利要求1所述的方法，其特征在于，步骤S1中，退火的条件为750℃退火5min。
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一种测定分金渣中金、银、铂和钯的检测方法

技术领域

[0001] 本发明涉及化工生产检测技术领域，具体涉及一种测定分金渣中金、银、铂和钯的

检测方法。

背景技术

[0002] 铜阳极泥依次经过压力酸浸氧化脱铜、卡尔多炉粗炼、银电解、预浸、王水分金等

处理后可得分金渣。分金渣是铜阳极泥半湿法处理工艺提银的主要原料，主要含金、银、铂、

钯等贵金属元素，因此，准确快速测定分金渣中金、银、铂、钯对于铜阳极泥半湿法处理工艺

提银具有重要意义。目前，分金渣中金多采用《YS/T  3027.1‑2017粗金化学分析方法第1部

分：金量的测定》、《GB/T  15249.1‑2009合质金化学分析方法第1部分：金量的测定火试金重

量法》等方法检测，银多采用《YS/T  3027.2‑2017粗金化学分析方法第2部分：银量的测定》、

《GB/T  15249 .2‑2009合质金化学分析方法第2部分：银量的测定火试金重量法》、《YS/T 

955 .1‑2014粗银化学分析方法第1部分：银量的测定火试金法》等方法检测，钯一般采用

《YS/T955.2‑2014粗银化学分析方法第2部分：钯量的测定火焰原子吸收光谱法》方法检测，

而铂缺乏相应的标准方法。该些方法虽然可以准确测定分金渣中各元素含量，但各元素需

逐一测定，且当试样中含有铂、钯、铱、铑时会影响火试金重量法测量金和银的准确性。因

此，亟需建立分金渣中金、银、铂和钯含量的快速准确测定方法，以满足满足行业的发展需

求。

发明内容

[0003] 针对现有技术的不足，本发明旨在提供一种测定分金渣中金、银、铂和钯的检测方

法。

[0004] 为了实现上述目的，本发明采用如下技术方案：

[0005] 一种测定分金渣中金、银、铂和钯的方法，包括以下步骤：

[0006] S1、火试金：

[0007] 用铅箔将试样包裹，搓成铅扣，然后将铅扣放入已经在920℃的试金炉内预热的灰

皿中；关闭试金炉的炉门2～3min，待铅液表面黑色膜脱去后，稍开炉门使炉温尽快降至880

℃进行灰吹，当合粒出现闪光后，灰吹结束；将合粒A从灰皿中取出，刷去合粒A的粘附杂质，

置于瓷坩埚中，加入(1+4)乙酸溶液，置于电炉上保持近沸，取下冷却，倾出液体，合粒A用热

水洗涤三次，放在电炉上烤干，取下冷却，称重，即得合粒A的质量；

[0008] 将合粒A碾成薄片后退火，然后任意分取一部分进行补银；补银的过程为：称取纯

银粉，用铅箔将合粒A分取的部分和纯银粉包裹，然后进行灰吹得到合粒B，再将合粒B锤成

薄片并退火，然后转入步骤S2中处理；

[0009] S2、分金：

[0010] 将已退火的合粒B薄片置于瓷坩埚中进行分金，分金的过程为：加入(1+1)热硝酸，

在水浴锅上保持近沸水浴，然后用倾泻法将所得分金液移入烧杯中，用热水洗涤瓷坩埚壁
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二次，洗涤液倒入盛有分金液的烧杯中，再在瓷坩埚中加入(1+1)热硝酸，保持沸水浴

30min，取下用倾泻法将液体移入盛有分金液的烧杯中，再用热水洗涤瓷坩埚壁及得到的金

粒三次以上，将金粒洗净、烘干，冷却至室温后称重；

[0011] S3、分金液和金粒的处理：

[0012] 将盛有分金液的烧杯置于电热板上，90℃‑150℃下低温加热,取下，稍冷，加入盐

酸，盖上表面皿，加热微沸，取下冷却至室温后，将烧杯中的溶液与沉淀转移至容量瓶中，以

水稀释至刻度，混匀，静置，得到待测的分金溶液；

[0013] 将金粒置于瓷坩埚中，加入王水，90℃‑150℃下低温加热至金粒全部溶解，待氮氧

化物赶尽后，取下，冷却，溶液转移至另一容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置，得到待测

的金粒溶解液；

[0014] S4、ICP‑AES测定：

[0015] 以水调零，通过电感耦合等离子发射光谱仪测定分金溶液中残留的金、钯、铂各元

素的发射强度以及金粒溶解液中铂、钯、银元素的发射强度；分别从工作曲线上查出各元素

相应的质量浓度，分别按式(1)、式(2)、式(3)、式(4)计算出分金液中的铂钯质量、金质量和

金粒中的铂钯质量、银质量；

[0016] m4＝(ρ1+ρ2)×V1×10‑3    (1)

[0017] m5＝ρ3×V1×10‑3     (2)

[0018] m6＝(ρ4+ρ5)×V2×10‑3    (3)

[0019] m7＝ρ6×V2×10‑3     (4)

[0020] 其中，m4为分金液中的铂钯质量，单位为mg；m5为分金液中金质量，单位为mg；m6为

金粒中的铂钯质量，单位为mg；m7为金粒中的银质量，单位为mg；ρ1为分金溶液中铂的质量浓

度，单位为μg/mL；ρ2为分金溶液中钯的质量浓度，单位为μg/mL；ρ3为分金溶液中金的质量浓

度，单位为μg/mL；ρ4为金粒溶解液中铂的质量浓度，单位为μg/mL；ρ5为金粒溶解液中钯的质

量浓度，单位为μg/mL；ρ6为金粒溶解液中银的质量浓度，单位为μg/mL；V1为分金溶液体积，

单位为mL；V2为金粒溶解液体积，单位为mL；

[0021] S5、分析结果的计算：

[0022] 金、银、铂和钯含量分别按下式(5)、(6)、(7)、(8)计算：

[0023]

[0024]

[0025]

[0026]
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[0027] 其中，m为试样质量，单位为g；m1为合粒A质量，单位为mg；m2为合粒B重量，单位为

mg；m3为金粒质量，单位为mg；k为银的校正系数，数值为1.01。

[0028] 进一步地，步骤S1中，所述灰皿在920℃试金炉内预先预热30min。

[0029] 进一步地，步骤S1中，退火的条件为750℃退火5min。

[0030] 本发明的有益效果在于：

[0031] 1、由于分金渣贵金属含量高，本发明采用火试金包铅灰吹处理样品，利用高温灰

吹分离贵金属和贱金属杂质，对于银金比例过小的合粒，通过分取一部分合粒A补银灰吹，

有效避免了因合粒A过大造成的补银和分金困难；灰吹系数法解决了灰皿回收法对银补正

所造成的流程长、操作繁琐等问题。本发明使用电感耦合等离子发射光谱法测定分别金粒

中的银、铂、钯和分金液中的金、铂、钯实现了金和银量的补正，提高了方法准确度。

[0032] 2、本发明方法可同时测定分金渣中金、银、铂和钯含量，简化了实验程序，操作简

便，降低了实验成本，提高了样品测试速度，有效提高了工作效率；同时，本方法测定范围

广，分析结果稳定，精密度高。

具体实施方式

[0033] 以下将对本发明作进一步的描述，需要说明的是，本实施例以本技术方案为前提，

给出了详细的实施方式和具体的操作过程，但本发明的保护范围并不限于本实施例。

[0034] 实施例1

[0035] 本实施例提供一种测定分金渣中金、银、铂和钯的检测方法，具体过程如下：

[0036] 1、分析

[0037] 准确称取0.40g(精确至0.0001g)试样，用至少20g的铅箔包裹，小心搓成铅扣，然

后将样品放入已在920℃试金炉内预热30min的灰皿中，关闭炉门2～3min，待铅液表面黑色

膜脱去后，稍开炉门使炉温尽快降至880℃进行灰吹，当合粒出现闪光后，灰吹结束。用小镊

子将合粒A从灰皿中取出，刷去粘附杂质，置于30mL瓷坩埚中，加入20mL(1+4)乙酸溶液，置

于电炉上保持近沸，并蒸至约10mL，取下冷却，倾出液体，用热水洗涤三次，放在电炉上烤

干，取下冷却，称重，即为合粒A质量。

[0038] 将合粒A碾片退火后任意分取约十分之一进行补银，称取约0.3倍于合粒A质量的

纯银粉，用5g左右铅箔将分取的十分之一合粒A和纯银包裹，然后进行灰吹得到合粒B，再将

合粒B锤成薄片并退火，然后转入分金的步骤。

[0039] 将已退火的合粒B的薄片置于30mL瓷坩埚中，加入25mL(1+1)热硝酸溶液，在水浴

锅上保持近沸水浴30min，用倾泻法将溶液移入100mL烧杯中，用热水洗涤坩埚壁二次(洗涤

液倒入原烧杯)，再加入25mL(1+1)热硝酸，保持沸水浴30min，取下用倾泻法将溶液移入原

分金液烧杯中，再用热水洗涤坩埚壁及金粒三次以上，将金粒洗净、烘干，冷却至室温后称

重。

[0040] 将盛有分金液的烧杯置于电热板上，90‑150℃低温加热至体积约5mL‑10mL,取下，

稍冷，加入10mL盐酸，盖上表面皿，加热微沸，取下冷却至室温后，将溶液与沉淀转移至

100mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，静置，待测。

[0041] 将金粒置于30mL瓷坩埚中，加入约5mL王水，90‑150℃低温加热至金粒全部溶解，

待氮氧化物赶尽后，取下，冷却，溶液转移至25mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置，待
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测。然后采用ICP‑AES设定的参数和程序进行测定金、银、铂和钯含量，检测元素浓度超过曲

线点应进行稀释再检测。

[0042] 以水调零，通过电感耦合等离子发射光谱仪测定分金溶液中残留的金、钯、铂各元

素的发射强度，金粒溶解液中铂、钯、银元素的发射强度。分别从工作曲线上查出各元素相

应的质量浓度，分别按式(1)、式(2)、式(3)、式(4)计算出分金液中铂钯质量、金量和金粒中

铂钯量、银量。

[0043] m4＝(ρ1+ρ2)×V1×10‑3     (1)

[0044] m5＝ρ3×V1×10‑3      (2)

[0045] m6＝(ρ4+ρ5)×V2×10‑3      (3)

[0046] m7＝ρ6×V2×10‑3     (4)

[0047] 其中，m4为分金液中的铂钯质量，单位为mg；m5为分金液中金质量，单位为mg；m6为

金粒中的铂钯质量，单位为mg；m7为金粒中的银质量，单位为mg；ρ1为分金溶液中铂的质量浓

度，单位为μg/mL；ρ2为分金溶液中钯的质量浓度，单位为μg/mL；ρ3为分金溶液中金的质量浓

度，单位为μg/mL；ρ4为金粒溶解液中铂的质量浓度，单位为μg/mL；ρ5为金粒溶解液中钯的质

量浓度，单位为μg/mL；ρ6为金粒溶解液中银的质量浓度，单位为μg/mL；V1为分金溶液体积，

单位为mL；V2为金粒溶解液体积，单位为mL。

[0048] 2、工作曲线的绘制

[0049] 将表1所示系列标准溶液引入ICP‑AES，按软件规定的程序，以零浓度为空白，采集

系列标准溶液各元素的强度，绘制各元素工作曲线并存入计算机(各元素的工作曲线的线

性相关系数应大于0.999，否则需重新绘制)。

[0050] 将试样溶液引入ICP‑AES采集各元素的强度，由计算机自动计算出结果并输出(检

测元素浓度超过曲线点应进行稀释再检测)。

[0051] 表1混合标准溶液

[0052]

[0053] 3、分析结果的计算

[0054] 金、银、铂和钯含量分别按下式(5)、(6)、(7)、(8)计算：

[0055]

[0056]

[0057]
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[0058]

[0059] 式中：m为试样量，g；m1为合粒A重量，mg；m2为分取合粒A重量，mg；m3为金粒质量，单

位为mg；k为银的校正系数，数值为1.01。

[0060] 实施例2

[0061] 选取某厂铜阳极泥处理过程中的分金渣样品，按照实施例1所述分析方法进行加

标回收及精密度试验，实验分析的金结果为325 .815Kg/t、325 .013Kg/t、326 .052Kg/t、

326 .101Kg/t、325 .711Kg/t、326 .205Kg/t、325 .809Kg/t，样品测定的相对标准偏差为

0 .12％，加入金量为130 .00mg时，测得金量为259 .47mg，金回收率为99％；银结果为

308.650Kg/t、309 .200Kg/t、308 .711Kg/t、308 .970Kg/t、307 .899Kg/t、309 .007Kg/t、

308.100Kg/t，样品测定的相对标准偏差为0.16％，加入银量为125.00mg时，测得银量为

249.85mg，银回收率为101％；铂结果为119.60g/t、118.70g/t、116 .90g/t、116 .57g/t、

123.10g/t、120.40g/t、121.00g/t，样品测定的相对标准偏差为1.9％，加入铂量为0.050mg

时，测得铂量为0.098mg，铂回收率为100％；钯结果为184.13g/t、185.00g/t、186.00g/t、

181.50g/t、182.70g/t、188.50g/t、181.20g/t，样品测定的相对标准偏差为1.4％，加入钯

量为0.10mg时，测得钯量为0.17mg，钯回收率为96％。

[0062] 实施例3

[0063] 选取某厂铜阳极泥处理过程中的分金渣样品，按照实施例1所述分析方法进行加

标回收及精密度试验，实验分析的金结果为227 .165Kg/t、227 .943Kg/t、226 .851Kg/t、

226 .487Kg/t、227 .050Kg/t、227 .569Kg/t、226 .700Kg/t，样品测定的相对标准偏差为

0 .22％，加入金量为150 .00mg时，测得金量为241 .37mg，金回收率为101％；银结果为

248.304Kg/t、247 .697Kg/t、248 .100Kg/t、248 .701Kg/t、249 .003Kg/t、247 .802Kg/t、

248.615Kg/t，样品测定的相对标准偏差为0.19％，加入银量为150.00mg时，测得银量为

248 .56mg，银回收率为99％；铂结果为162 .71g/t、161 .50g/t、159 .60g/t、167 .90g/t、

163.10g/t、158.72g/t、165.51g/t，样品测定的相对标准偏差为2.0％，加入铂量为0.10mg

时，测得铂量为0.162mg，铂回收率为95％；钯结果为95 .83g/t、94 .10g/t、93 .20g/t、

97.90g/t、98.01g/t、95.86g/t、95.90g/t，样品测定的相对标准偏差为1.8％，加入钯量为

0.050mg时，测得钯量为0.089mg，钯回收率为103％。

[0064] 实施例4

[0065] 选取某厂铜阳极泥处理过程中的分金渣样品，按照实施例1所述分析方法进行加

标回收及精密度试验，实验分析的金结果为251 .149Kg/t、250 .749Kg/t、252 .000Kg/t、

251 .700Kg/t、252 .100Kg/t、250 .672Kg/t、250 .998Kg/t，样品测定的相对标准偏差为

0 .23％，加入金量为100 .00mg时，测得金量为199 .37mg，金回收率为99％；银结果为

482.099Kg/t、482 .503Kg/t、481 .745Kg/t、481 .302Kg/t、482 .700Kg/t、482 .671Kg/t、

481 .730Kg/t，样品测定的相对标准偏差为0.11％，加入银量为200.00mg时，测得银量为

391 .45mg，银回收率为99％；铂结果为276 .47g/t、271 .44g/t、281 .00g/t、276 .50g/t、

274.21g/t、275.34g/t、281.50g/t，样品测定的相对标准偏差为1.3％，加入铂量为0.20mg

时，测得铂量为0.32mg，铂回收率为105％；钯结果为141 .94g/t、138.45g/t、145.16g/t、
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142.77g/t、135.98g/t、144.90g/t、146.80g/t，样品测定的相对标准偏差为2.7％，加入钯

量为0.10mg时，测得钯量为0.16mg，钯回收率为103％。

[0066] 上述实施例2‑4具体结果见表2，其性能检测数据均参照《YS/T1318.2‑2019硫酸四

氨钯化学分析方法第2部分：镁、铝、铬、锰、铁、镍、铜、锌、钌、铑、银、锡、铱、铂、金、铅、铋含

量的测定电感耦合等离子体质谱法》获得。结果表明，样品测定的相对标准偏差在0.11％～

2.7％之间，样品加标回收率在96％‑105％之间。本方法结果准确度高、精密度好，满足分析

要求。

[0067] 表2

[0068]

[0069] 对于本领域的技术人员来说，可以根据以上的技术方案和构思，给出各种相应的

改变和变形，而所有的这些改变和变形，都应该包括在本发明权利要求的保护范围之内。
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