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刖 昌

GB／T 17363．1—2009

《黄金制品金含量无损测定方法》分为两个部分：

——第1部分：电子探针微分析法；

——第2部分：综合测定方法。

本部分为第1部分。

本部分代替GB／T 17363 1998{黄金制品的电子探针定量测定方法》。

本部分与GB／T 17363—1998相比主要变化如下：

——增加了附录A(资料性附录)《原始记录格式》；

——增加了附录B(资料性附录)《测定报告格式》；

——用“准确度”表示测定误差范围，改为用“标准不确定度”表示测定误差范围；

——适用范围中增加了“成分比较均匀的黄金制品”；

——范围条款中增加了“不适用于成分不均匀或有镀层的黄金制品的整体金含量的测定”；

——“重量百分数”改为“质量分数”。

本部分的附录A和附录B为资料性附录。

本部分由全国微束分析标准化技术委员会提出并归口。

本部分起草单位：上海理工大学、同济大学、上海元宝能源技术有限公司、地矿都矿产综合利用研究

所、地科院矿产资源研究所、上海市计量测试技术研究院、有色金属总公司矿产地质研究院。

本部分主要起草人：张训彪、卢德生、邓保庆、毛水和、周剑雄、丁臻敏、刘悦、庄世杰。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

GB／T 17363 1998。



黄金制品金含量无损测定方法

第1部分：电子探针微分析法

GB／T 17363．1—2009

1范围

GB／T 17363的本部分规定了用电子探针波谱仪测定黄金制品中主元素含量的方法。

本部分适用于测定成分比较均匀的黄金制品。也适用于测定厚度大于3 pm的镀金或包金制品的

表层金含量。

本部分不适用于成分不均匀或有镀层的黄金制品整体金含量的测定。

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本部分的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本部分。

GB／T 4930微束分析 电子探针分析标准样品技术条件导则

JJO 901电子探针分析仪国家计量检定规程

JJF 100l一1998通用计量术语及定义

3术语和定义

JJF 1001--1998及下列术语和定义适用于本部分。

3．1

表层金含量

有些制品表面有镀层或包层。镀层或包层的金含量称为“表层金含量”。

3．2

单质

由一种元素组成的物质称为“单质”。如：纯金、纯银、纯铜等。

3．3

质量分数

样品中某种元素的质量除以样品的质量得到的数值，用百分数表示。

4基本原理

在不改变电子探针微分析仪工作状态的条件下，分别测定被测黄金制品和标准物质的电子激发区

发出的特征x射线强度，并计算出有关元素的特征x射线强度的^比值，然后进行ZAF修正计算，获

得黄金制品中金及其他主要元素的质量分数。

5仪器和器材

5．1仪器

5．1．1 电子探针分析仪：根据JJO 901检定合格。

5．1．2正置立式金相显微镜：放大倍率大于300倍。

5．2器材

5．2．1微型抛光机：抛光区域为毫米级。
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5．2．2乙醇：化学纯。

5．2．3乙醚：化学纯。

6标准物质

6．1优先选用国家级的有证标准物质。

6．2在没有国家级的有证标准物质的情况下，可选用符合GB／T 4930的标准物质。

6．3尽可能选用与被测黄金制品元素含量接近的标准物质。

7被测黄金制品的预处理

7．1 选取平整光滑的小平面作为测定点。

7．2如果没有光滑的小平面，一般可以通过抛光创造三个光滑的小平面。

7．3用乙醇或乙醚将三个小平面擦洗干净。

8测定条件

8．1特征x射线和分光晶体

8．1．1对于元素Au，可选用Au La线(O．127 6 nm)与LiF晶体，或选用Au Ma线(O．583 9 nm)与

PET或ADP晶体。

8．1．2对于元素Ag，宜选用Ag La线(0．415 4 nm)与PET或ADP晶体。

8．1．3对于元素Cu，宜选用Cu Ka线(o．154 l nm)与LiF晶体。

8．2加速电压

8．2．1 如果选用Au Ma作为分析线，则加速电压宜选择为20 kV。

8．2．2如果选用Au La作为分析线，则加速电压宜选择为25 kV。

8．3电子束的电流和直径

8．3．1通常电子束电流值为(1．5～2．o)X10～A，以使主元素Au的计数率达2 000 cps左右。

8．3．2根据元素分布的均匀性选取电子束的直径，均匀性差，电子束的直径应大一些，一般电子束直径

应为(10--40)”m。

8．4背底测定位置

分别在偏离分析谱线中心位置±0．01 nm处测量，其计数率平均值即为背底强度。

8．5计数时间

对于常规元素，含量>1％的计数时间应为(10～20)s；含量≤1％的计数时间应为≥40 s。

9测定操作

9．1 电子枪灯丝预热时间30 min以上。

9．2束流波动不超过±2×10～／rain。

9．3用能谱(或波谱)对黄金制品选定部位作定性分析，确定其中元素的种类。

9．4根据定性分析结果选取标准物质。

9．5测定标准物质中有关元素的特征x射线峰位和背底的计数率。

9．6分别进行死时间修正、束流修正、背底和含量修正，从而得到有关元素的特征x射线强度。

9．7将黄金制品的被测定的小平面调整到垂直于电子束的方向。

9．8不改变电子探针的分析条件，按照9．2～9．6步骤测定出黄金制品选定部位各种元素的特征x射

线强度。

9．9通常取三个选定点测定值的平均值为测得值。
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10数据处理
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10．1将黄金制品中各种元素的特征X射线强度，除以标准物质中相应的相当于单质的特征x射线强

度，得到相应元素的k比值。

10．2将黄金制品中各种元素的k比值进行ZAF修正，得到黄金制品中各元素的质量分数。

10．3在确认无漏测元素且总量误差不超过±3％的条件下，可以进行归一化处理。

11不确定度

金含量测定的标准不确定度≤l％。

12测定结果

12．1原始记录

12．1．1原始记录要求：图像应清晰，记录应清楚、准确、及时。

12．1．2原始记录格式：见附录A。

12．2测定报告

12．2．1测定报告要求：测定报告应简明、扼要。

12．2．2测定报告格式：见附录B。



GB／T 17363．1—2009

4

1委托者名称

联系方式

附录A

(资料性附录)

原始记录格式

原始记录

2黄金制品的名称

质量

3技术依据

地址

要求

型号：

金含量标称值

编号

4电子探针型号

制造单位

电子束的电流

5标准物质名称

标定值

编号

电压——直径
6辅助器具

型号

标准不确定度

编号

7黄金制品的元素含量

7．1

7．3

7．5

7．2

7．4

7．6

8测定机构

测定人员 校验人员 测定日期



1

2

报告编号

附录B

(资料性附录)

测定报告格式

测定报告

委托者名称：——地址黄金制品的名称：——型号：——质量：——金含量标称值
3技术依据：

4电子探针型号：

制造单位：

5标准物质名称：

标定值：——
6辅助器具：

7黄金制品的元素含量

7．1

7．3

7．5
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编号

7．2

7．4

7．6

8测定人员：

测定日期：

9测定机构：

名 称：

联系方式：

10授权机构

校验人员

审批人员

地 址

授权证书编号


