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摘要：贵金属分析应用火试金法分离富集时，试金配料复杂、耗时较长，

分析成本相对较高，空白较难控制。本文建立了采用过氧化氢 －盐酸湿
法分解样品，电感耦合等离子体质谱同时测定地质样品中 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的
分析方法。在１０％的盐酸介质中，以 ＬＳＣ－４００巯基树脂和活性炭为混
合吸附剂，采用动态吸附方式对样品中的 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ分离富集，用 Ｌｕ作
内标元素，１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ、１０８Ｐｄ为待测同位素消除了非谱线干扰和谱线干
扰，三元素的回收率均大于９６．４％。方法检出限（３σ）：Ｐｔ为０．０６ｎｇ／ｇ，
Ｐｄ为０．０８ｎｇ／ｇ，Ａｕ为０．１２ｎｇ／ｇ，优于火试金等其他分离富集方法的检出限。应用于测定国家标准物质，
Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的测定结果与标准值相符，１２次测定的相对标准偏差均小于１６．１％，满足区域地球化学调查样品
的分析要求。该方法操作简便、成本低廉，提高了分析速度，有效地降低了测试过程的空白值。
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世界铂族金属矿主要集中在南非，其次是俄罗

斯、美国及加拿大。目前我国铂族金属的保有储量

为３０６吨，其中工业储量２３吨，仅为世界铂族金属
储量的３‰［１］，该储量远远不能满足我国经济快速

发展的需求。而且我国铂族矿石品位低（仅为国外

铂族金属品位的 ｌ／５～１／１０），矿床类型多样，都以
伴生矿物存在［２］。在这种矿产资源极其匮乏的情

况下，我国在新一轮区域地球化学勘查中已将加强

铂族金属矿产资源的普查和勘探列为重要找矿方

向，同时，注重低品位铂族矿物的综合利用研究、提

高回收率，已是今后贵金属研究工作的重点。

目前，国内外通常采用铅试金［３－６］、锍镍试

金［７－１３］、锑试金［１４］、铜试金［１５－１６］、铋试金［１７］、锡试

金等火试金和共沉淀法［１８－２２］分离富集，结合石墨炉

原子吸收光谱、电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）
测定铂、钯、金，其中应用最多的是铅试金和锍镍试

金。铅试金使用简单，能快速灰吹，在１９９８年我国
已将其列为国家标准方法，２０１０年修订为火试金富
集 －发射光谱法测定铂量、钯量和金量（ＧＢ／Ｔ
１７４１８．６—２０１０）［６］。但铅试金所使用的铅毒性大，
对人体和环境造成严重污染。近年来锍镍试金应用

最多，该试金方法能同时捕集６个铂族元素，而且锍
扣放在水中容易自行松散，用稀盐酸分解时速度较

快，但锍镍试金分析金的含量稳定性不好。近几年，

河南省岩石矿物测试中心对锡试金进行研究改进，

在同时捕集Ａｕ、Ｐｔ、Ｐｄ、Ｒｈ、Ｉｒ、Ｏｓ、Ｒｕ七个贵金属元
素方面取得良好的效果，尤其适用于黑色页岩中贵

金属的捕集，但锡试金熔炼温度较高，形成的锡扣硬

度较大，在盐酸中分解速度慢，耗时长，仅分析 Ｐｔ、
Ｐｄ、Ａｕ三元素成本较高。

比较而言，火试金方法在难熔样品及同时测定

多个贵金属元素方面占有优势；但是由于引用大量
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试剂，试剂空白相对偏高且不稳定，使其达到与湿法

相同的检出限要求，必须进行试剂提纯［１１－１２］，该操

作过程较为繁琐，分析成本高。２０１１年，李丹等［２３］

采用７１７阴离子交换树脂简化了操作手续、降低了
分析成本；但由于采用含硝酸的混合酸溶解矿物，而

且分取上清液仅用７１７树脂分离富集铂、钯、金，回
收率仅大于 ９３％，检出限 Ｐｔ为 ０．１２５ｎｇ／ｇ，Ｐｄ为
０．１５ｎｇ／ｇ，Ａｕ为０．１７５ｎｇ／ｇ。本文在各类湿法的研
究基础上［２４－２９］，采用过氧化氢 －盐酸分解样品，吸
附性更强的 ＬＣＳ－４００巯基树脂和活性炭混合分离
富集，实现一次性完成全部样品分解溶液与残渣的

分离及溶液中 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的富集过程，操作更加简
便、快速。利用ＩＣＰ－ＭＳ测定地质样品中的铂、钯、
金，通过有效控制试剂空白，降低方法的检出限，

提高富集效果和回收率。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

ＸＳｅｒｉｅｓⅡ电感耦合等离子体质谱仪（美国
Ｔｈｅｒｍｏ公司），仪器工作参数列于表１。所测同位素
为１９５Ｐｔ、１０８Ｐｄ、１９７Ａｕ，内标采用Ｌｕ标准溶液。

表 １　仪器工作条件
Ｔａｂｌｅ１　Ｗｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 条件 工作参数 条件

入射功率 １３００Ｗ 采样锥直径 １．１ｍｍ
反射功率 １．０Ｗ 截取锥直径 ０．７ｍｍ
辅助气流速 ０．８Ｌ／ｍｉｎ 扫描方式 跳峰

冷却气流速 １３．５Ｌ／ｍｉｎ 扫描次数 ５０
载气流速 ０．８５Ｌ／ｍｉｎ 积分时间 ２０ｓ
采样深度 １５０ｍｍ

１．２　主要试剂
ＬＣＳ－４００巯基树脂（西安蓝晓科技有限公

司）：称取１００ｇ树脂，粉碎后过８０目筛，加入２０００
ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸浸泡除杂质，过滤，用水洗至中
性，浸泡于水中备用，用时摇匀。

活性炭：市售分析纯活性炭１ｋｇ，加入３０００ｍＬ
蒸馏水、３００ｍＬ盐酸、４５ｇ氟化氢铵，搅拌均匀放置
１０天，每天搅拌４次。过滤并用热的５％盐酸洗涤，
再用蒸馏水将活性炭洗至中性，烘干备用。

Ｐｔ标准储备液 ρ（Ｐｔ）＝１ｍｇ／ｍＬ：称取０．１０００ｇ
光谱纯铂丝置于１００ｍＬ烧杯中。加入２０ｍＬ王水，
盖上表面皿，于电热板上加热溶解后加入０．２ｇ氯
化钠，水浴蒸干。用盐酸赶硝酸３次。加入１０ｍＬ

浓盐酸和 ２０ｍＬ水，待盐类溶解后将溶液移入
１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀备用。

Ｐｄ标准储备液 ρ（Ｐｄ）＝１ｍｇ／ｍＬ：称取０．１０００
ｇ光谱纯钯丝置于１００ｍＬ杯中。加入２０ｍＬ王水，
盖上表面皿，于电热板上加热溶解后加入０．２ｇ氯
化钠，水浴蒸干，用盐酸赶硝酸３次。加入１０ｍＬ浓
盐酸和２０ｍＬ水，待盐类溶解后将溶液移入１００ｍＬ
容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀备用。

Ａｕ标准储备液 ρ（Ａｕ）＝１ｍｇ／ｍＬ：称取０．１０００
ｇ海绵金（９９．９９９％）置于 １００ｍＬ烧杯中。加入
１０ｍＬ王水，盖上表面皿，于沸水浴上溶解后加入
０．２ｇ氯化钠，蒸至湿盐状，用盐酸赶硝酸３次。加
入１０ｍＬ浓盐酸和２０ｍＬ水，待盐类溶解后将溶液
移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀备用。

Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ混合标准工作溶液：将 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ标
准储备液逐级稀释配制成浓度为 ρ（Ｐｔ，Ｐｄ，Ａｕ）＝
１．０μｇ／ｍＬ的混合标准工作溶液。１０％的盐酸介
质，混匀备用。

Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ混合标准溶液系列：浓度分别为：
０．１０、０．５０、１．０、５．０、１０．０、３０．０、５０．０、１００ｎｇ／ｍＬ。

内标溶液：ρ（Ｌｕ）＝１０ｎｇ／ｍＬ，３％的硝酸介质。
盐酸、硝酸等试剂均为分析纯，实验用水为去离

子水。

定量滤纸纸浆：称取１００ｇ中速定量滤纸，加热
水揉碎，补加蒸馏水至ｌ００００ｍＬ，即得ｌ％的纸浆。

吸附柱的制作：向２０个吸附柱（Φ３２ｍｍ）中分
别加入１５ｍＬ０．５％定量滤纸纸浆并压紧。向６００
ｍＬ０．５％的纸浆中加入处理好的 ＬＣＳ－４００巯基树
脂３ｇ及活性炭２ｇ，搅匀，然后每次１５ｍＬ分２次
分别将其加入 ２０个吸附柱，压紧。将布氏漏斗
（Φ７０ｍｍ）置于吸附柱上，放入中速定性滤纸
（Φ７ｃｍ），加入３０ｍＬ０．５％定量滤纸纸浆，减压抽
滤，控制滤速为１０～１５ｍＬ／ｍｉｎ。
１．３　实验方法
１．３．１　一般地质样品的分解

准确称取１０．０ｇ样品于瓷舟中，将瓷舟置于低
温马弗炉中，升温到６５０℃灼烧２ｈ。取出冷却，将样
品倒入 ２５０ｍＬ烧杯中，加 １０ｍＬ水润湿，再加入
４０ｍＬ盐酸和１０ｍＬ过氧化氢，搅匀，置于电热板上
加热溶解至体积为２５ｍＬ左右，取下，冷却。
１．３．２　难溶地质样品（铬铁矿、尖晶石等）的分解

准确称取１０．０ｇ样品于瓷舟中，将瓷舟置于低
温马弗炉中，升温至６５０℃灼烧２ｈ。取出冷却，将
样品倒入１００ｍＬ聚四氟乙烯消解罐中，加水润湿，
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再加入 ３０ｍＬ盐酸和 １０ｍＬ过氧化氢，搅匀，于
１５０℃烘箱中密闭溶矿１ｈ，取下，冷却。打开消解罐
盖，置于电热板上加热分解过氧化氢，取下，冷却。

１．３．３　铂钯金的分离富集
在分解后的样品溶液中，补加水至１００ｍＬ，搅

匀，将溶液及沉淀一起缓慢倒入制作好的吸附柱上

的布氏漏斗中，减压抽滤。抽干后，用５％盐酸洗涤
烧杯及布氏漏斗中沉淀各３次，取下布氏漏斗。用
热的２０ｇ／Ｌ氟化氢铵及热的５％盐酸分别洗涤吸附
柱３次，再用热蒸馏水洗涤吸附柱２次。取出吸附
柱中纸饼，将其放入１０ｍＬ瓷坩埚中，置于低温马弗
炉内，升温到６５０℃至灰化完全。取出瓷坩埚，冷却
后滴加２滴蒸馏水润湿，再加入５ｍＬ新配的王水置
于电热板上加热溶解，移入２５ｍＬ比色管中，用水稀
释至刻度，摇匀。

１．３．４　铂钯金的测定
以１９５Ｐｔ、１０８Ｐｄ、１９７Ａｕ为测量同位素，１０ｎｇ／ｍＬ的

Ｌｕ标准溶液作为内标元素，在线引入，ＩＣＰ－ＭＳ同
时测定铂量、钯量、金量。

２　分离富集和质谱分析条件
２．１　混合富集材料的吸附效果

活性炭呈穿透微孔结构，孔隙非常发达，且多为

开口孔隙，比表面积巨大，具有优良的吸附能力。在

稀王水或盐酸介质中，Ａｕ由 Ａｕ（Ⅲ）还原为 Ａｕ（０）
而被吸附，Ｐｔ、Ｐｄ主要以络阴离子形式吸附，吸附Ａｕ
的能力远比 Ｐｔ、Ｐｄ强［３０］。为同时提高 Ｐｔ、Ｐｄ的回
收率，本方法引用了 ＬＣＳ－４００巯基树脂，在盐酸介
质中巯基树脂与［ＡｕＣｌ４］

－、［ＰｔＣｌ６］
２－、［ＰｄＣｌ４］

２－发

生离子交换和配位反应，该反应化学吸附起支配作

用，配位取代能力 ［ＡｕＣｌ４］
－ ＞［ＰｄＣｌ４］

２－ ＞
［ＰｔＣｌ６］

２－［３１］。与活性炭组成混合富集材料对 Ｐｔ、
Ｐｄ、Ａｕ进行协同吸附，从而达到Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的回收率
平衡。该方法将经处理与活化的活性炭与巯基树脂

按一定比例充分混匀，加入少许滤纸纸浆作为吸附

载体，制作吸附柱，减压过滤待富集溶液，一次性完

成样品分解溶液与残渣的分离及溶液中 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ
的富集过程，操作快速、方便、简单。采用国家标准

物质及标准溶液进行不同富集方法的对比实验，结

果见表２。对回收率效果综合分析，方法确定采用
混合富集材料（工艺）进行Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ吸附。
２．２　介质及酸度对树脂吸附铂钯金的影响

螯合树脂中的官能团是与贵金属氯络阴离子进

行配位吸附，该配位反应存在的介质及酸度直接影

响树脂对 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的吸附［３１］。取 １００ｎｇ的 Ｐｔ、
Ｐｄ、Ａｕ混合标准溶液若干份，分别加入不同浓度的
盐酸及王水，按实验方法进行吸附试验，结果见表

３。实验表明，在王水介质中，Ａｕ的吸附率不受介质
的影响，而 Ｐｄ的吸附率明显偏低，Ｐｔ的吸附率随王
水浓度的增大而降低；在盐酸介质中，Ｐｔ、Ａｕ的吸附
率受酸度影响较小，在盐酸浓度为 １％ ～２０％时，
Ｐｔ吸附效果最为理想，而 Ｐｄ的吸附率在盐酸浓度
为５％～２０％时达到峰值，当溶液的酸度再继续增
大时吸附率则明显减小。因此，本实验选择１０％的
盐酸介质。

表 ２　不同吸附材料对铂钯金的吸附效果

Ｔａｂｌｅ２　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｍａｔｅｒｉａｌｓ

ｏｎＰｔ，Ｐｄ，Ａｕ

样品 元素

ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值
活性炭

吸附

树脂

吸附

活性炭－树脂
混合材料吸附

ＧＢＷ０７２８８
Ｐｔ ０．２６ ０．２０ ０．２１ ０．２６
Ｐｄ ０．２６ ０．２５ ０．２７ ０．２７
Ａｕ ０．９０ ０．９０ １．００ ０．９０

ＧＢＷ０７２８９
Ｐｔ １．６０ １．１０ １．３５ １．６２
Ｐｄ ２．３０ ２．２２ ２．２８ ２．３５
Ａｕ １０．０ １０．６ ９．８０ ９．７

ＧＢＷ０７２９０
Ｐｔ ６．４０ ５．２０ ５．８９ ６．３２
Ｐｄ ４．６０ ４．５７ ４．６１ ４．６４
Ａｕ １．１０ ０．９９ １．２０ １．２１

标准溶液

ρＢ／（ｎｇ·ｍＬ－１）

Ｐｔ ５．００ ３．６２ ４．３８ ４．８２
Ｐｄ ５．００ ４．６３ ４．８９ ４．９３
Ａｕ ５．００ ５．０２ ４．９７ ５．０１

表 ３　介质及酸度对铂钯金吸附率的影响

Ｔａｂｌｅ３　ＥｆｆｅｃｔｏｆｍｅｄｉｕｍａｎｄａｃｉｄｉｔｙｏｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆＰｔ，Ｐｄ，Ａｕ

介质
盐酸的

浓度／％

ｍＢ／ｎｇ

１ ３ ５ １０ ２０ ３０ ５０

盐酸

Ｐｔ ９８ １００ ９９ １０１ ９８ ９６ ９５
Ｐｄ ９５ ９７ ９６ ９７ ９６ ８７ ７６
Ａｕ ９６ ９８ １０１ １００ １０１ １００ ９７

王水

Ｐｔ １００ ９７ ９８ ８９ ８２ ７０ ４５
Ｐｄ ８９ ８２ ７９ ６８ ６２ ５３ ２３
Ａｕ ９８ ９７ １００ ９９ １０１ １０１ ９９

２．３　树脂粒度对吸附铂钯金的影响
树脂的粒度越小，比表面越大，越有利于 Ｐｔ、

Ｐｄ、Ａｕ的配位吸附；但树脂粒度太小，在减压抽滤时
直接影响过滤速度［３０］。购买的ＬＣＳ－４００巯基树脂
为Φ１ｍｍ的球形颗粒，粉碎后分别过２０、４０、６０、
８０、１００、１５０目的标准筛，取上述不同粒度的树脂及
一定量的活性炭（粒度为７４μｍ）作吸附柱，分取含
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Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ为 １００ｎｇ的标准溶液于 １０％盐酸介质
中，试验不同粒度的树脂对 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ吸附率的影
响。由图１可以看出，树脂的粒度在２０～６０目时，
随粒度的减小Ｐｔ、Ｐｄ吸附率明显增加，在６０目时吸
附达到平衡；Ａｕ主要依靠活性炭吸附，受树脂粒度
影响较小。本方法选择粒度为８０目的树脂。

图 １　树脂粒度对吸附铂钯金的影响
Ｆｉｇ．１　ＥｆｆｅｃｔｏｆｇｒａｉｎｓｉｚｅｏｆｔｈｅｒｅｓｉｎｏｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆＰｔ，Ｐｄ，Ａｕ

２．４　树脂的用量对吸附铂钯金的影响
树脂的吸附量不仅取决于树脂的性质、粒度，还

与树脂的用量有直接关系。实验表明，树脂用量过

大，灰化时间较长，灰分较大，待测溶液较为浑浊；树

脂用量较小，Ｐｔ、Ｐｄ的吸附率较低，尤其对 Ｐｄ的影
响较大。本实验称取０．０２５、０．０５、０．１、０．１５、０．２、
０．２５ｇ过８０目筛的树脂及活性炭，加入纸浆制作吸
附柱，取Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ混合标准工作溶液１００ｎｇ于１００
ｍＬ１０％的盐酸溶液中，并将其缓慢过柱，按实验方
法测定吸附率。图２结果表明，当树脂的用量大于
０．１ｇ时，Ｐｔ、Ｐｄ可定量回收，同样 Ａｕ受树脂用量较
小。因此，本方法选用０．１５ｇ树脂。
２．５　吸附方式对树脂吸附铂钯金的影响

动态吸附是采用减压抽滤的方式使滤液快速通

过装有吸附物质的吸附柱，从而达到对滤液中贵金

属富集作用的吸附方法。静态吸附是指向待富集的

滤液中加入与动态吸附同等量的吸附剂，振荡吸附，

然后过滤。本试验采用动态与静态两种吸附方式进

行对比，分别取１００ｎｇ的 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ混合标准工作
溶液于预先盛有１００ｍＬ的１０％盐酸的锥形瓶中，
分别加入０．１５ｇ树脂及０．１ｇ活性炭，在振荡机上
进行０．５、１．０、２．０、４．０ｈ静态吸附。取相同量的树
脂及活性炭作吸附柱，将相同的溶液以流速为 １５
ｍＬ／ｍｉｎ通过吸附柱做动态吸附。表４结果表明，采

图 ２　树脂用量对吸附铂钯金的影响
Ｆｉｇ．２　ＥｆｆｅｃｔｏｆｒｅｓｉｎｄｏｓａｇｅｏｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆＰｔ，Ｐｄ，Ａｕ

用静态吸附至少需要振荡２ｈ以上才能达到满意的
吸附率，而动态吸附在较短的时间内即可满足要求。

因此，本方法选择动态吸附。

表 ４　吸附方式对树脂吸附铂钯金的影响
Ｔａｂｌｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｗａｙｏｆｔｈｅｒｅｓｉｎｏｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆ

Ｐｔ，Ｐｄ，Ａｕ

吸附

方式

振荡时间

ｔ／ｈ

加入量

ｍ／ｎｇ

吸附率／％

Ｐｔ Ｐｄ Ａｕ

静态

０．５ １００ ８２ ６５ ８９
１ １００ ９０ ８５ ９８
２ １００ １００ ９６ １０１
４ １００ １０１ ９７ １００

动态 － １００ １００ ９６ １０１

２．６　元素测定内标物质的选择
在ＩＣＰ－ＭＳ分析过程中，分析信号随着时间会

发生一定漂移，被测元素的信号会出现抑制或增强

效应。选用合适的内标元素，可有效减少仪器等离

子化温度、雾化效率、采样锥接口与子透镜处的空间

电荷效应等因素引起的测量误差，从而获得更准确

的分析数据。本文分别选取１０ｎｇ／ｍＬ的Ｒｅ、Ｉｎ、Ｔｌ、
Ｒｈ、Ｌｕ作为内标元素，试验了不同内标元素对非谱
线干扰的校正作用。取 １２份一级标准物质 ＧＢＷ
０７２９４，按本法制备测定试液，将每份试液分为５份，
组成五组（每组１２份）相同的测试液，分别在线加
入１０ｎｇ／ｍＬ的 Ｒｅ、Ｉｎ、Ｔｌ、Ｒｈ、Ｌｕ内标溶液，考察内
标校正对精密度的影响。实验发现，５种内标元素
对Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ均有校正补偿作用，尤其 Ｌｕ和 Ｒｅ对
元素Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的分析精度有明显改善。一般情况
下，在地质样品中 Ｌｕ的含量低于 Ｒｅ的含量。因
此，实验时选取Ｌｕ作为内标更为理想。

—３２４—
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２．７　干扰实验
ＩＣＰ－ＭＳ测定地质样品中的 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ时，主

要存在谱线干扰和非谱线干扰。谱线干扰主要指同

量异位素干扰和多原子离子干扰，表５为 ＩＣＰ－ＭＳ
测定Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的所有同位素和谱干扰［３２］，由表５
可知，干扰 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ测定的元素主要有：Ｃｕ、Ｚｎ、
Ｓｒ、Ｚｒ、Ｃｄ、Ｈｇ、Ｗ、Ｍｏ、Ｈｆ、Ｔａ、Ｙｂ等元素及由其组成
的多原子离子干扰。通过实验可知，在１％ ～２０％
的盐酸介质中，Ｓｅ、Ｂｉ、Ｈｇ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｔｅ能被巯基树脂
吸附，但这些元素在地质样品中含量很低，而且这些

金属的量为待测 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ量的１０００倍时，仍不干
扰测定；样品中存在大量的 Ｃｕ、Ｚｎ、Ｃｄ对测定 Ｐｔ、
Ｐｄ、Ａｕ产生的干扰，一方面，可以通过选择同位素浓
度较高的１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ、１０８Ｐｄ来消除 Ｃｕ、Ｚｎ对１０８Ｐｄ的
干扰；另一方面，由于Ｃｕ、Ｚｎ、Ｃｄ被巯基树脂吸附的
量极少，而且实验证明５００倍的 Ｃｄ不干扰１０８Ｐｄ的
测定。非谱线干扰主要指物理干扰和基体效应。通

过吸附后的 Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ，基体效应非常小，可忽略不
计，物理干扰可以通过在线加入Ｌｕ内标加以消除。

组成矿石的基体元素如 Ｋ＋、Ｎａ＋、Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、
ＡＩ３＋、Ｆｅ３＋、Ｐｂ２＋、Ｃｏ２＋、Ｍｎ２＋、Ｎｉ２＋等均不干扰 Ｐｔ、
Ｐｄ、Ａｕ的分离富集和测定。

表 ５　铂族元素和金在 ＩＣＰ－ＭＳ测试中单原子和多原子离
子的同位素干扰

Ｔａｂｌｅ５　Ｉｓｏｔｏｐｉｃｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｂｙｍｏｎａｔｏｍｉｃａｎｄｐｏｌｙａｔｏｍｉｃ
ｉｏｎｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＰＧＥａｎｄＡｕｂｙＩＣＰＭＳ

质量数 元素（同位素浓度／％） 干扰离子

１０２ Ｒｕ（３１．６），Ｐｄ（０．９６） ８６ＳｒＯ
１０４ Ｒｕ（１８．６），Ｐｄ（１１．０） ４０Ａｒ６４Ｚｎ，８７ＳｒＯ
１０５ Ｐｄ（２２．２） ８８ＳｒＯＨ，８９Ｙｏ，６５Ｃｕ４０Ａｒ
１０６ Ｐｄ（２７．３），Ｃｄ（１．２） ９０ＺｒＯ，８９ＹＯＨ
１０８ Ｐｄ（２６．７），Ｃｄ（０．８８） ９０ＺｒＯ，９２ＭｏＯ
１１０ Ｐｄ（１１．８），Ｃｄ（１２．４） ９４ＺｒＯ，９４ＭｏＯ
１９０ Ｏｓ（２６．４），Ｐｔ（０．０１） １７３ＹｂＯ，１７４ＨｆＯ
１９２ Ｏｓ（４１），Ｐｔ（０．８） １７６ＹｂＯ，１７６ＨｆＯ，１７６ＬｕＯ
１９４ Ｐｔ（３２．９） １７８ＨｆＯ
１９５ Ｐｔ（３３．８） １７９ＨｆＯ，１７８ＨｆＯＨ
１９６ Ｐｔ（２５．３），Ｈｇ（０．２） １８０ＨｆＯ，１８０ＷＯ，１８０ＴａＯ
１９７ Ａｕ（１００） １８１ＴａＯ，１８０ＨｆＯＨ
１９８ Ｐｔ（７．２），Ｈｇ（１０．０）

３　分析技术指标
３．１　方法回收率

取１０．０ｇ铂族元素地球化学一级标准物质
ＧＢＷ０７２９０，加入一定量Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ混合标准工作溶

液，按实验方法进行处理和测定，计算加标回收率，

结果列于表６。三个元素的回收率均大于９６．４％。

表 ６　方法回收率试验
Ｔａｂｌｅ６　Ｒｅｃｏｖｅｙｔｅｓｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素
ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值 加入量 测定值 回收量
回收率／％

Ｐｔ ６．４
５．０ １１．５０ ５．１０ １０２．０
１０ １６．２６ ９．８６ ９８．６

Ｐｄ ４．６
５．０ ９．５１ ４．９１ ９８．２
１０ １４．２４ ９．６４ ９６．４

Ａｕ １．１
１．０ ２．１５ １．０５ １０５．０
２．０ ３．１４ ２．０４ １０２．０

３．２　方法检出限
在最佳的仪器条件下，按实验方法对２０个样品

空白进行测定，以测定值的３倍标准偏差作为方法
的检出限，同时考虑试样的称样量及稀释倍数，计算

方法检出限。Ｐｔ的检出限为０．０６ｎｇ／ｇ，Ｐｄ检出限
为０．０８ｎｇ／ｇ，Ａｕ检出限为０．１２ｎｇ／ｇ。

表７为几种典型分离富集方式的检出限。本法
的检出限优于多种火试金方法和其他分离富集方式

的检出限。

表 ７　不同分离富集方式的检出限
Ｔａｂｌｅ７　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔ

ｍｅｔｈｏｄｓ

分离富集方式
检出限／（ｎｇ·ｇ－１）

Ｐｔ Ｐｄ Ａｕ
数据来源

铜试金 ３２２０ ２７５０ ５８１０ ［１７］
铋试金 １．０ １．０ ５．０ ［１９］
锑试金 － － ０．１ ［１６］
共沉淀 ２．０ ２．０ １．０ ［２２］
锍镍试金 ０．０２６ ０．０６ － ［１４］
锡试金 ０．１５ ０．２０ ０．２０ 本单位

７１７树脂 ０．１２５ ０．１５ ０．１７５ ［２３］
巯基树脂－活性炭 ０．０６ ０．０８ ０．１２ 本法

３．３　方法准确度和精密度
按照本文实验方法，对铂族元素地球化学标准

物质 ＧＢＷ ０７２８８、ＧＢＷ ０７２８９、ＧＢＷ ０７２９４、ＧＢＷ
０７３４０平行分析测定１２次，方法准确度和精密度见
表８。Ｐｔ、Ｐｄ、Ａｕ的相对误差（ＲＥ）小于２２．０％，相
对标准偏差（ＲＳＤ）小于１６．１％，该技术指标满足区
域地球化学调查样品的分析要求（贵金属的 ＲＳＤ
＞３３．４％）。
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表 ８　方法准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ８　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号
元素

ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值 平均值
ＲＥ／％ ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０７２８８

（土壤）

Ｐｔ ０．２６ ０．２３ －１１．５ １３．２
Ｐｄ ０．２６ ０．２８ ７．６９ １０．４
Ａｕ ０．９ １．１ ２２．２ １６．１

ＧＢＷ０７２９４

（土壤）

Ｐｔ １４．７ １５．４ ４．７６ ４．２６
Ｐｄ １５．２ １４．７ －３．２９ ３．８８
Ａｕ １．８ １．６ －１１．１ １２．３

ＧＢＷ０７３４０

（土壤）

Ｐｔ ０．６６ ０．６２ －６．０６ １０．１
Ｐｄ ０．６６ ０．６４ －３．０３ ７．３２
Ａｕ ２．３ ２．５ ８．７０ ９．５７

ＧＢＷ０７２８９

（水系沉积物）

Ｐｔ １．６ １．８ １２．５ ８．９２
Ｐｄ ２．３ ２．１ －８．７０ ６．４３
Ａｕ １０ ９．８ －２．００ ６．２４

４　结语
本研究采用湿法分解样品，高效吸附剂分离富

集与ＩＣＰ－ＭＳ测定铂、钯、金相结合的方法，不仅富
集效果好、回收率较高，而且通过有效地控制全测试

过程中的空白值，降低了方法检出限。方法操作简

便、准确度高，分析速度快，成本低廉，一般实验室均

可使用。

该技术不仅服务于地质找矿，现已广泛运用到地

质普查工作领域，成为铂、钯、金测试工作中具有一定

推广价值的方法之一。目前，应用本方法已完成西藏

雅鲁藏布江大拐弯地区、川滇黔桂四省区、东天山荒

漠区的数万件地球化学勘查样品中铂、钯、金联测工

作，经中国地调局专家组评审验收，每个图幅均为优

秀。还成功地分析了南非数万件１∶１０万的区域化
探样品，为发现第三个世界级铂、钯矿带作出了贡献。
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