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摘  要：采用H2O2-HCl分解样品，建立组合吸附材料富集工艺，并详细讨论了组合富集剂的富集条

件，通过改进光谱缓冲剂、利用小电极快速曝光技术及研制贵金属光谱分析相板测定系统，提高了

仪器信噪比和弱小信号检测能力。方法操作简便、效率高、成本低。检出限(3σ)Au为0.1 ng/g、Pt为

0.2 ng/g、Pd为0.1 ng/g，测定国家铂族元素地球化学一级标准物质中的Au、Pt、Pd，结果与标准值

相符，12次测定的相对标准偏差(RSD)小于27.1%。方法不仅适合各类矿石中Au、Pt、Pd分析，同样

能满足区域地球化学调查样品的分析质量要求，并在不同规模、不同级次、不同采样密度的区域以

至全国铂钯地球化学勘查应用中均取得满意成果。 
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Abstract: H2O2-HCl was used to decompose the sample, and a separation and enrichment process with 

combination of adsorption materials was established. The conditions of the enrichment of the combination 

enrichment agent were discussed in detail. Improved the noise ratio and the weak signal detection 

capability of the instrument by improving spectral buffer, using small electrode quick exposure technology 

and developing phase plate measurement system for the spectral analysis of precious metals. The method 

is simple, high efficiency, and low cost. Detected limit (3σ) Au as 0.1 ng/g, Pt as 0.2 ng/g, and Pd as 0.1 

ng/g, the method was applied to measure National PGE geochemistry a standard substance of Au, Pt, Pd, 

the results are consistent with the standard value, and the relative standard deviation (RSD) of 12-times 

results is less than 27.1%. The method is suitable for determination of Au, Pt, Pd in various types of ore 

samples, which serves regional geochemical survey to meet the same quality requirements. And in 

different sizes, levels and sampling density areas, it can achieve satisfactory results applied to the national 

platinum palladium geochemical exploration. 

Key words: analytical chemistry; enrichment of combination adsorption materials; emission spectrometry; 

regional geochemical exploration; Au; Pt; Pd 
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勘查地球化学样品中Pt、Pd、Au的分解方法有

试金法

[1-7]
、酸溶

[8-11]
及熔融法。试金法主要采用经

典的铅试金法

[2-4]
和锍镍试金法

[5-6]
，其回收率相对

较高，所以许多贵金属的标准方法采用火试金法富

集

[12-13]
。但试金分析需专用设施和场地，而且要求

操作者有较丰富的试金经验，对于超痕量分析而言，

试金分析由于使用大量的试剂，空白问题相对较难

解决。采用湿法分解含铂、钯、金等贵金属的矿物

试样常用王水、HBr-Br2、HF-王水、HNO3-HF- 

HClO4、HCl-H2O2等
[14]

。相对于火试金而言，湿法

分解样品回收率相对较低，但由于简便，一般实验

室均可使用，而且试剂空白容易控制，易于批量操

作，特别适合勘查地球化学样品数量多、含量低的

特点。在国内外的地质实验室广泛采用。熔融法如

Na2O2、LiBO2-Li2B4O3等
[14]

分解贵金属试样，因取

样量相对偏少，对于地质样品痕量分析一般不宜直

接采用。有时为了样品分解完全，经湿法分解的残

渣可采用碱熔法再分解。 

痕量、超痕量Au、Pt、Pd的检测常用石墨炉原

子吸收

[6]
、等离子体质谱

[5, 9-10, 13]
、中子活化

[14]
、以

及发射光谱

[3-4, 8-9, 12]
、极谱

[14]
等仪器方法。近年来，

随着等离子体质谱技术的成熟，在国外已成为地质

分析实验室中测定痕量铂族元素的主流仪器

[15-18]
，

我国近年来许多实验室也引进了等离子体质谱仪，

并有一些文献报道

[5, 13, 9-10]
。但等离子体质谱仪价格

昂贵、使用成本高，仪器工作条件要求较苛刻，就

目前我国地质勘查的投入费用而言，对于大量样品，

难以承担。为此，本工作研究了采用HCl-H2O2分解

样品、活性炭-树脂组合富集工艺预富集，快速曝光

的发射光谱法测定Au、Pt、Pd的方法。经勘查地球

化学样品分析，结果与锍镍试金—ICP-MS测定和酸

溶-离子交换预富集—ICP-MS测定结果符合性较

好，分析质量满足勘查地球化学的要求。而且方法

操作简便，在技术、成本方面具有一定竟争能力。  

 

1 实验部分实验部分实验部分实验部分 

 

1.1 仪器及工作参数仪器及工作参数仪器及工作参数仪器及工作参数 

WP-1型1米平面光栅摄谱仪(北京第二光学仪

器厂)。三透镜照明系统，光栅刻线1200/mm，中间

光栏3.2 mm，闪耀波长300 nm，狭缝宽12 µm，狭

缝高0.7 mm(自制)。光源：交流电弧发生器，电压

220 V，电弧电流12 A，摄谱时间20 s。GBZ-Ⅱ光电

译谱仪(湖北省岩矿测试研究所)：测量狭缝宽0.20 

mm，狭缝高10 mm。天津紫外Ⅰ型感光板：A+B显

影液，在20℃下，显影4 min。光谱纯石墨电极：上

电极为锥形，下电极为杯形，孔径2 mm、孔深1.2 

mm、壁厚0.5 mm。 

1.2 主要试剂主要试剂主要试剂主要试剂 

Au标准溶液ρ(Au)=1 mg/mL：称取0.1000 g 5 N

海绵金，置于100 mL烧杯中。加入10 mL王水，盖

上表面皿，于沸水浴上溶解后加入0.2 g NaC1，蒸

至湿盐状，用HCl赶HNO3 3次。加入10 mL浓HCl

和20 mL水，待盐类溶解后将溶液移入100 mL容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀备用。 

Pt标准溶液ρ(Pt)=1 mg/mL：称取0.1000 g光谱

纯铂丝，配制操作与Au标准溶液相同。 

Pd标准溶液ρ(Pd)=1 mg/mL：称取0.1000 g光谱

纯钯丝，配制操作与Au标准溶液相同。 

活性炭：市售分析纯活性炭l kg，加入3000 mL

蒸馏水、300 mL HCl、45 g NH4HF2，搅拌均匀放置

10天，每天搅拌4次。过滤并分别用热的5%HCl、蒸

馏水将活性炭洗至中性，烘干备用。 

717阴离子交换树脂(上海开平树脂厂)乳浊液：

将树脂用蒸馏水洗至中性，自然干燥后粉碎，过100

目筛，称取200 g，加入配好的5%HCl溶液2000 mL，

摇匀，放置7天后使用。 

组合富集材料：800 mL 0.5%纸浆中加入处理好

的活性炭2 g和均匀的717阴离子交换树脂乳浊液10 

mL，搅拌均匀，备用。 

盐酸-过氧化氢洗液：5%HCl-3%H2O2。 

缓冲剂：石墨粉:氧化锌=1:1。 

盐酸、过氧化氢、氟化氢铵等试剂均为分析纯，

实验用水为去离子水。 

1.3 实验方法实验方法实验方法实验方法 

1.3.1 定量滤纸纸浆 

称取100 g中速定量滤纸加热水揉碎，补加蒸馏

水至10 L，即得l%的纸浆。使用时与水1:1稀释。 

1.3.2 制作吸附柱 

于20个吸附柱中分别加入20 mL 0.5%定量滤纸

纸浆并压紧，再向每个吸附柱中分2次每次各加入组

合富集材料20 mL，减压抽滤，用水冲洗吸附柱壁，

压紧。将布氏漏斗置于吸附柱上，拧紧。在布氏漏

斗中放入Φ 7 cm定性滤纸，加少许水润湿，加入

0.25%纸浆30 mL，抽干。 

1.3.3 实验步骤 

取一定量的Au、Pt、Pd工作溶液于250 mL烧杯

中，加入10%HCl-3%H2O2混合液100 mL，倒入制作
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好的吸附柱上的布氏漏斗中，滤速控制为 l0~15 

mL/min，减压抽滤。抽干后，用盐酸-过氧化氢洗

液洗涤烧杯及布氏漏斗各3次，取下布氏漏斗。用热

的20 g/L NH4HF2及热的5%HC1分别洗涤吸附柱3

次，每次10 mL，再用热蒸馏水洗涤吸附柱，每次

10 mL，洗涤2次，抽干。取出纸饼，将其放入5 mL

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，向装有灰分的瓷坩埚内加入3 

mg缓冲剂，混匀，全部装入电极中。同时按下文

(1.3.4)操作装一套标准系列。裁一块9 mm×12 mm感

光板放入相板盒正中间，按摄谱仪条件摄谱。感光

板于20℃的A＋B显影液中显影4 min，定影时定透

再定10~15 min，流水下冲洗感光板15 min，自然晾

干，用光电译谱仪译谱，绘制P-lgC工作曲线，计算

机计算结果。 

1.3.4 光谱标准系列配置 

标准系列：m(Au、Pt、Pd)：1、2、5、10、20、

50、100、200、500、1000、2000 ng。按表1吸取Au、

Pt、Pd混合标准溶液及1+1 HCl于250 mL烧杯中，

分别向烧杯中加入蒸馏水至100 mL。 

 

表表表表1 Au、、、、Pt、、、、Pd混合标准溶液分取量混合标准溶液分取量混合标准溶液分取量混合标准溶液分取量 

Tab.1 Dispensing amount of Au, Pt, Pd in mixed standard 

solution 

加入量/mL 加入溶液 

/(µg/mL) 1# 2# 3# 4# 5# 6# 7# 8# 9# 10# 11# 

ρ(AuPtPd): 0.1 1 2 5 10        

ρ(AuPtPd): 1.0     2 5 10     

ρ(AuPtPd): 10        2 5 10 20 

1+1 HCl 20 19.5 19 18 19.5 19 18 19.5 19 18 16 

 

在 22个吸附柱中分别加入 20 mL 1%纸浆

(1.3.1)，压紧。称取未处理过的活性炭4.4 g，717阴

离子交换树脂乳浊液22 mL于880 mL 2%纸浆中，搅

拌均匀，于每个吸附柱中分2次每次各加入上述组合

富集材料20 mL，抽干压紧，用水冲洗吸附柱壁，

加入1%纸浆5 mL，冲洗柱壁，压紧，再加入1%纸

浆5 mL，压紧。将2个吸附柱叠加，压紧。按顺序

将烧杯中溶液倒入吸附柱中，以下操作同(1.3.3)实

验步骤。 

按从低浓度到高浓度的顺序分别把灰分倒入称

量盘内，补加烧制好的活性炭灰分至0.0300 g，倒入

玛瑙研钵中，称取石墨粉0.1200 g倒入同一研钵中，

研磨30 min，再称取缓冲剂0.1500 g，继续研磨1 h。

此套标准系列可供100次使用。 

按仪器工作条件分别测定标准系列中Au、Pt、

Pd的黑度值，用半对数坐标纸，以Au、Pt、Pd的含

量为横坐标，黑度值P为纵坐标，绘制工作曲线。 

 

2 结果与讨论结果与讨论结果与讨论结果与讨论 

 

2.1 组合组合组合组合吸附吸附吸附吸附材料的材料的材料的材料的富集富集富集富集效果效果效果效果 

采用活性炭作为Au、Pt、Pd的吸附剂，对于Au

和Pd富集率较高，但对于Pt的回收率较低。为提高

Pt的回收率，本方法研制了能同时吸附Au、Pt、Pd

的组合吸附材料，从而达到Au、Pt、Pd的回收率平

衡。组合吸附材料为将经处理并活化的活性炭与树

脂按一定比例充分混匀，加入纸浆制作吸附柱，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，以及溶液中Au、Pt、Pd的富集过程。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。经对回收率效果综合分析，确定

采用组合富集材料进行Au、Pt、Pd吸附。 

 

表表表表2 不同吸附材料对不同吸附材料对不同吸附材料对不同吸附材料对Au、、、、Pt、、、、Pd的吸附效果的吸附效果的吸附效果的吸附效果     /(ng/g) 

Tab.2 Adsorption effect of the different adsorption material 

of Au, Pt, Pd                              /(ng/g) 

样品 元素 推荐值 
活性炭 

吸附 

树脂 

吸附 

组合材 

料吸附 

Au 0.90 0.90 1.0 0.90 

Pt 0.26 0.20 0.24 0.26 
GBW- 

07288 
Pd 0.26 0.27 0.25 0.27 

Au 10.0 11.0 9.8 9.7 

Pt 1.60 1.10 1.35 1.62 
GBW- 

07289 
Pd 2.30 2.22 2.28 2.35 

Au 1.10 0.98 1.20 1.21 

Pt 6.40 5.20 5.92 6.52 
GBW- 

07290 
Pd 4.60 4.57 4.43 4.64 

Au 50 50 49 50 

Pt 50 36 43 48 
标准溶液 

/(ng) 
Pd 50 46 47 49 

 

2.2 动态动态动态动态、、、、静态吸附方法对比静态吸附方法对比静态吸附方法对比静态吸附方法对比 

动态吸附是采用减压过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Au、

Pt、Pd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，每半

小时摇动一次，共放置4 h，然后过滤。在对比实验
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中，后续操作方法均相同。结果见表3，实验表明，

动态富集方法不仅快速方便，而且富集效果优于静

态吸附，可满足要求。 

 

表表表表3 动态与静态富集效果对比动态与静态富集效果对比动态与静态富集效果对比动态与静态富集效果对比 

Tab.3 Contrast of enrichment effect in dynamic and static 

Pt Pd Au 
富集方式 加入量/ng 

50 100 150 50 100 150 50 100 150 

回收量/ng 42.0 89.0 132.0 42.0 91.5 85.3 52.0 101.0 148.0 
静态 

回收率/% 84.0 89.0 88.0 84.0 91.5 85.3 104.0 101.0 98.7 

回收量/ng 50.0 101.0 98.7 50.0 102.0 146.0 53.0 100.0 150.0 
动态 

回收率/% 100.0 101.0 98.7 100.0 102.0 97.3 106.0 100.0 100.0 

 

2.3 介质及酸度对树脂吸附介质及酸度对树脂吸附介质及酸度对树脂吸附介质及酸度对树脂吸附Au、、、、Pt、、、、Pd的影响的影响的影响的影响 

取100 ng的Au、Pt、Pd混合标准溶液若干份，

分别加入不同浓度的盐酸及王水，按上述实验方法

进行吸附试验，结果见表4。 

 

表表表表4 介质及酸度对介质及酸度对介质及酸度对介质及酸度对Au、、、、Pt、、、、Pd吸附率的影响吸附率的影响吸附率的影响吸附率的影响 

Tab.4 Effect of acidity and medium on absorption  

of Pt, Pd, Au 

盐酸/% 王水/% 介质及 

酸度/% Au Pt Pd Au Pt Pd 

1 101 102 100 99.6 97.6 86.9 

2.5 102 101 99.5 98.7 98.7 88.2 

5 100 100 100 100 100 91.8 

10 101 101 97.6 100 100 80.0 

20 103 103 91.8 98.7 98.7 61.2 

40 100 100 70.6 98.7 98.7 37.6 

50 85.3 85.3 52.9 86.7 86.7 25.9 

 

由表4可见，低浓度王水对Au的吸附影响较小，

当王水体积分数上升到50%时，Au的吸附率开始略

微偏低，而Pt、Pd的吸附率则明显偏低且酸度越大

越明显。在盐酸介质中，Au的吸附率同样受盐酸浓

度影响较小，在体积分数达到50%以上时，回收率

略微偏低。Pt、Pd在盐酸浓度为2%~10%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，盐酸的浓度应控制在10%以下，通常选择

5%~10%的盐酸介质吸附Au、Pt、Pd。 

2.4 光谱缓冲剂的配比光谱缓冲剂的配比光谱缓冲剂的配比光谱缓冲剂的配比 

在光谱测定中，电弧系统是确保待测原子有效

浓集并激发产生特征谱线的激发源，缓冲剂的组成

及其与被测物质的比例是决定原子浓集及激发效率

的主要因素之一。实验表明，以石墨粉为载体，加

入适量的氧化锌做缓冲剂，Au、Pt、Pd的测定效果

较好。分别采用每根电极含100 ng的Au、Pt、Pd及

不同比例的缓冲剂4 mg(以石墨粉为基体，氧化锌含

量分别为10%、20%、30%、50%、60%、90%)进行

光谱实验，确定氧化锌与石墨粉的最佳比例，以提

高Au、Pt、Pd光谱联测在低含量段的灵敏度、重现

性和准确度，结果见表5。当氧化锌的含量达到50%

时，Au、Pt、Pd的黑度值P达到最大，因此，确定

光谱缓冲剂中石墨粉与氧化锌的比值为1:1。 

 

表表表表5 缓冲剂组成测定效果对比缓冲剂组成测定效果对比缓冲剂组成测定效果对比缓冲剂组成测定效果对比 

Tab.5 Effect of buffer composition on the determination 

ZnO含量/% 10 20 30 50 60 90 

Au黑度值/P 95 94 96 98.5 94 86.5 

Pt黑度值/P 29 30.5 32.5 43.5 41 22.5 

Pd黑度值/P 98 104.5 109.5 138 130 121 

 

2.5 摄谱条件实验摄谱条件实验摄谱条件实验摄谱条件实验 

2.5.1 光谱电极 

10 g试样经过灰化富集后，吸附Au、Pt、Pd的

灰分量很小，约为0.25 mg左右，加入15倍左右的光

谱缓冲剂后，混合物的重量为4 mg，可以使用浅孔

小电极，采用快速曝光法，以缩短曝光时间，减小

光谱背景，增强待测谱线强度。根据灰分与缓冲剂

重量确定光谱电极大小为Ф2 mm×1.2 mm×0.5 mm。 

2.5.2 摄谱电流 

摄谱电流为待测元素的蒸发、激发提供能量。

电流使待测物质温度急剧升高，元素从试样中蒸发

出来，并使蒸发的物质电离成原子或离子，激发发

出特定谱线。电流的大小在影响待测谱线强度的同

时，也影响光谱的背景强度。实验中，在每支电极

中加入50 ng的Au、Pt、Pd，使用不同的电流摄谱，
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测定扣除背景后的谱线黑度，结果见表6。据实验结

果，最佳摄谱电流选用交流12 A。 

 

表表表表6 摄谱电流选择实验摄谱电流选择实验摄谱电流选择实验摄谱电流选择实验 

Tab.6 Spectrographic current choice experiments 

电流/A 8 9 10 11 12 13 14 

Au谱线黑度/P 54 62 68 70 70 71 65 

Pt谱线黑度/P 13 17 20 24 26 25 21 

Pd谱线黑度/P 60 70 75 78 80 79 74 

 

2.5.3 曝光时间 

电极中分别装入各5、50、500 ng的Au、Pt、Pd，

电流为交流12 A，电极采用Ф2 mm×1.2 mm×0.5 mm

的杯型小电极，摄谱时每隔5 s相板板移一次，测量

谱线黑度值，制作三元素蒸发曲线，见图1。 

 

 

图图图图1 Au、、、、Pt、、、、Pd小电极蒸发曲线小电极蒸发曲线小电极蒸发曲线小电极蒸发曲线 

Fig.1 Evaporation curve of small electrodes of Au, Pt, Pd 

 

根据实验结果，当Au、Pt、Pd的元素含量小于

50 ng时，三元素在10 s内基本蒸发完全。当元素含

量为500 ng时，Au、Pt、Pd三元素在20 s内蒸发完

全。因此，曝光时间选定为20 s。 

 

 

 

2.5.4 中间光栏 

由于采用小电极快速曝光法，光谱背景较浅。

为增加谱线强度，可以采用较大的中间光栏。但中

间光栏选择太大时，电极间距离也因此加大，起弧

时不稳定，易造成喷溅现象。经试验选择中间光栏

为3.2 mm。 

2.5.5 显影时间 

由于本方法采用待测谱线两侧的背景作为内标

进行测定，因而光谱的显影条件需较严格控制。根

据显影剂有关参数，显影温度控制在18~20℃，显

影时间以4 min为宜。 

2.6 测光软件测光软件测光软件测光软件 

以往相板测光软件的研制，一般是在不降低相

板黑度测量准确度的前提下，追求操作过程自动化

程度的提高。根据Au、Pt、Pd超痕量分析光谱谱线

的特点，本方法则是以提高测量系统对弱小信号检

测的灵敏度和准确度为首要目标，其次再考虑系统

操作的自动化程度。 

硬件系统采用湖北省地质实验研究所研制的

GBZ-II光谱相板测试仪的硬件。GBZ-II光谱相板的

硬件工作原理是：由计算机控制3个步进电机，操作

相板X、Y方向的移动，以及Z方向相板调焦操作，

相板谱线黑度光信号经光电接收器件接收并经小信

号板放大，然后由A/D转换进入计算机进行数据处

理。本软件采用C
++
与汇编语言混合编程，编制了步

进电机的控制及谱线黑度信息采集程序。重点是对

相板上分析谱线的相关信息进行解析研究。谱线信

息背景因素的处理，通常以待测谱线某一侧固定距

离处的谱线或空白为研究对象。在本软件系统中，

将待测谱线两侧一定范围内的所在谱线及空白信息

均作为研究处理对象。根据大量活动态分析的Au、

Pt、Pd等元素谱线和特征的研究，分别编制Au、Pt、

Pd三元素背景处理程序，消除干扰因素，提高系统

的微弱信号的识辩能力。 

图2为光谱示例图。图中标3的谱线为分析线，

因受1、2、4谱线的影响，手工测光及自动相板测光

仪均无法准确测量。在本软件系统中，将1、2、3、

4等谱线的黑度及相对位置信息均读入计算机进行

处理，通过已建立的数学计算模型，可消除谱线1、

2、4对分析线3的影响，提高分析的准确度，并提高

了弱小信号的检测能力。 
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图图图图2 Au、、、、Pt、、、、Pd超痕量分析光谱测光软件界面超痕量分析光谱测光软件界面超痕量分析光谱测光软件界面超痕量分析光谱测光软件界面 

Fig.2 Software interface of spectral metering on  

ultra-trace analysis of Au, Pt, Pd 

 

2.7 干扰实验干扰实验干扰实验干扰实验 

在盐酸介质中，Au、Pt、Pd与氯离子结合生成

可溶性的氯配阴离子，与带有叔胺基[-N(CH3)2]或季

铵盐型的阴离子交换树脂相互作用并被牢固地吸附

于树脂上，而其它贱金属离子在低酸度时不生成氯

配阴离子，从而达到Au、Pt、Pd分离富集的目的

[19]
，

消除了大量金属离子的测定干扰，少量背景干扰可

通过上述测光软件进行消除。 

2.8 方法方法方法方法的的的的检出限检出限检出限检出限、、、、精密度和准确度精密度和准确度精密度和准确度精密度和准确度 

在最佳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倍标准偏差作为检出限，

同时考虑试样的称样量及稀释倍数得到方法的检出

限Au为0.1 ng/g、Pt为0.2 ng/g、Pd为0.1 ng/g。取国

家铂族元素地球化学一级标准物质GBW07288、

GBW07289、GBW07294、GBW07340，按照样品分

析步骤，平行分析测定12次，其精密度、准确度结

果见表7。结果表明，方法的检出限、精密度、准确

度满足区域地球化学调查样品的分析要求。 

 

3 样品分析样品分析样品分析样品分析 
 

准确称取10.0 g样品于瓷舟中，置于低温马弗炉

中，升温到650℃灼烧2 h。取出冷却，将样品倒人

250 mL烧杯中加10 mL水润湿，再加入30 mL HCl、

10 mL H2O2，搅匀，置于电热板上加热溶解至体积

25 mL左右，取下，冷却，加入过氧化氢2~3 mL，

摇匀，放置10 min。加水至100 mL，摇匀，缓慢倒

入制作好的吸附柱上的布氏漏斗中，减压抽滤，以

下步骤同实验方法。测定结果见表7。从表7可以看

出，本方法测定值与推荐值相符，无显著性差异，

满足地质样品中Au、Pt、Pd的测定。 

 

表表表表7 国家标准物质国家标准物质国家标准物质国家标准物质Au、、、、Pt、、、、Pd分析结果及方法的精密度分析结果及方法的精密度分析结果及方法的精密度分析结果及方法的精密度、、、、

准确度准确度准确度准确度 

Tab.7 Analytical results of standard samples and precision, 

accuracy tests of the method 

标样号 
分析 

次数 

分析 

元素 

推荐 

值/ng 

平均 

值/ng 

相对误 

差RE/% 

相对标 

准偏差 

RSD/% 

Au 0.90 1.05 16.7 27.1 

Pt 0.26 0.28 7.69 23.2 
GBW- 

07288 
12 

Pd 0.26 0.25 -3.85 20.5 

Au 10.0 9.80 -2.00 21.1 

Pt 1.60 1.78 11.2 22.2 
GBW- 

07289 
12 

Pd 2.30 2.15 -6.52 20.5 

Au 1.80 1.50 -16.7 25.1 

Pt 14.7 15.8 7.48 24.2 
GBW- 

07294 
12 

Pd 15.2 15.3 0.66 18.5 

Au 2.30 2.00 -13.0 25.1 

Pt 0.62 0.65 4.84 22.2 
GBW- 

07340 
12 

Pd 0.68 0.72 5.88 20.5 

 

4 不同方法分析对比不同方法分析对比不同方法分析对比不同方法分析对比 
 

取中科院系统两家分析机构对10个勘查地球化

学样品中Au、Pt、Pd的分析数据与采用本方法对该

10个样品的分析数据进行对比，结果见表8。表8中

ICP-MS(1)数据由中国科学院地球化学研究所资源

环境分析测试中心提供，分析方法为锍试金富集，

ICP-MS测定；ICP-MS(2)数据由中国科学院应用化

学研究所提供，分析方法为王水溶解，离子交换预

富集，ICP-MS测定。结果表明，本法所得分析结果

与试金等方法预富集、等离子体质谱方法测定的分

析数据质量相当。sy10j样品3个单位分析结果相互

存在较大误差，可能与样品均匀性不足有关。 

 

 

 

 

 

2 

3 
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表表表表8 不同分析不同分析不同分析不同分析方法分析结果对照表方法分析结果对照表方法分析结果对照表方法分析结果对照表 

Tab.8 The results table of different analysis methods 

Au/(ng/g) Pt/(ng/g) Pd/(ng/g) 
样品号 

本法 ICP-MS(1) ICP-MS(2) 本法 ICP-MS(1) ICP-MS(2) 本法 ICP-MS(1) ICP-MS(2) 

2001 6.9 7.18 7.46 9.1 6.19 6.57 11.9 14.16 9.65 

2006 10.1 8.47 7.87 7.2 6.38 5.14 5.4 10.68 12.18 

2027 1.9 2.49 0.79 10.0 9.06 9.32 3.7 4.95 3.74 

2031 3.8 9.91 3.12 13.3 13.01 10.51 4.6 4.42 6.34 

2034 4.0 4.88 4.12 11.5 12.23 9.54 6.9 4.72 7.46 

2037 4.2 6.01 5.85 15.0 17.52 17.45 10.0 7.17 11.1 

2054 5.2 3.24 7.21 7.0 9.24 22.8 5.1 4.23 9.02 

2057 3.6 5.95 9.57 15.7 14.58 16.67 8.4 10.09 12.71 

sy8j 5.8 5.50 5.46 12.2 12.59 13.62 8.8 5.58 4.91 

sy10j 3.4 27.86 5.67 13.1 11.02 4.92 5.3 23.8 9.62 

 

5 结语结语结语结语 

 

采用湿法分解样品，组合吸附材料富集—发射

光谱法测定金、铂、钯，有效控制全测试过程中的

空白值，分析方法具有灵敏度高、检出限低、效率

高和成本低的特点。 

采用本法完成的西藏雅鲁藏布江大拐弯地区波

密、墨脱、林芝、米林4个图幅、东天山荒漠区的地

球化学勘查中金、铂、钯联测分析工作，以及以川

滇黔桂4省区为试点的76元素地球化学填图项目，3

个元素的报出率、标准物质监控合格率、内检合格

率、异常点抽查检查合格率、密码抽查检查合格率

均在90%以上，成图效果良好。 

对于大批量的地质样品，本方法操作简便、准

确度高，不仅适合各类矿石中金、铂、钯分析，同

样能满足区域地球化学调查样品的分析质量要求，

可以在常规实验室推广使用。 
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