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摘  要：以混合酸(盐酸-硝酸)溶解高纯钯样品，建立了电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)测定高纯

钯中 18个杂质元素的方法。确定了最佳测定条件为：采用普通模式测定 Pt、Rh、Ir、Ru、Au、Ag、

Cu、Fe、Zn、Ni、Mn、Mg、Al、Sn和 Pb，氨气反应模式测定 Si、Fe和 Cr(氨气流速分别为 0.2、

0.3和 0.7 mL/min)；采用内标校正提高分析的准确性，其中Mg、Al、Zn、Ni、Mn、Cu、Ag、Rh、

Ru和 Si以 Sc为内标，Fe以 Y为内标，Sn、Cr和 Pb以 In为内标，Ir、Au、Bi、Pt以 Re为内标。

测定各元素的线性相关系数(r)不小于 0.9997，方法检出限为 0.0061~0.85 ng/mL。对高纯钯样品中

18个杂质元素进行测定，相对标准偏差(RSD)为 1.38%~6.11%，加标回收率 86.2%~118.8%，可满足

4N~5N高纯钯产品的测定要求。 
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Determination of 18 Trace Impurities in High Purity Palladium by ICP-MS 
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Abstract: After the sample was digested with mixed acid (hydrochloric acid - nitric acid), eighteen 

impurity elements in palladium were determined by inductively coupled plasma mass spectrometry 

(ICP-MS). Under the optimized experiment conditions, the analysis of Pt, Rh, Ir, Ru, Au, Ag, Cu, Fe, Zn, 

Ni, Mn, Mg, Al, Sn and Pb, was performed by normal mode whereas the analysis of Si, Fe and Cr were 

carried out by reaction gas NH3 mode using reaction cell technology at the flow rate of NH3 gas set at 0.2, 

0.3 and 0.7 mL/min, respectively. Internal standard method was used to improve the accuracy. Sc was 

selected as an internal standard for correcting Mg, Al, Zn, Ni, Mn, Cu, Ag, Rh, Ru and Si, Y for Fe, In for 

Sn, Cr and Pb, and Re for Ir, Au, Bi and Pt. The linear correlation coefficient (r) was larger than 0.9997. 

The detection limits were 0.006~0.85 ng/mL,and the recoveries of standard addition were 86.2%~118.8%. 

The relative standard deviation (RSD) was found to be 1.38%~6.11% for 18 elements in the high-purity 

palladium sample. The method can be used for the analysis of high-purity palladium products of 4N~5N. 

Key words: analytical chemistry; inductively coupled plasma mass spectrometry(ICP-MS); reaction cell 

technology(DRC); high purity palladium; trace impurities 

 

目前国内钯纯度检测的标准方法主要为粉末发

射光谱法[1-2]，该方法存在准确度和精密度差，Ca、

Mg、Si 易被污染，分析周期长，消耗钯基体量大等

缺点。所以贵金属铂、钯、铑中杂质元素的测定已

采用电感耦合等离子体发射光谱法(ICP-AES)
[3-5]。

但 ICP-AES 受其检出限的制约，对于含量大于
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99.99%的高纯钯中痕量杂质元素的测定很难达到

要求。电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)具有灵敏

度高、检出限低，线性范围宽等特点，是目前无机

微量元素分析强有力的工具，应用十分广泛[6-9]，尤

其是配置碰撞/反应池(DRC)系统的 ICP-MS 通过气

体碰撞/反应，有效地减少了由于等离子气、空气、

试剂以及复杂基体所产生的多原子离子干扰，已被

大量应用于分析领域[10-11]。杨加桂等[12]建立了采用

ICP-MS 测定海绵钯中 18 种杂质元素的方法，但对

于测定 4N~5N 的高纯钯没有进行介绍，且采用石墨

消解仪消解样品，溶解方法相对复杂。2015 年制定

的行业标准[13]采用 ICP-MS测定海绵钯中18种杂质

元素，也仅针对海绵钯产品标准[14]中 99.9%~99.99%

的钯，对于 5N 高纯钯不能满足测定要求。 

基于此前采用 ICP-MS 测定高纯铂中杂质元素

的研究[6]，本文在聚四氟乙烯烧杯中以盐酸-硝酸混

合酸溶解样品，采用氨气做反应气，应用 DRC 技

术有效地消除 ArC
+、ArO

+、N2
+对铬、铁、硅测定

的影响，其余元素采用普通模式测定，选用多元素

内标溶液校正基体效应和信号漂移，用 ICP-MS 对

4N~5N 高纯钯中 18 个痕量杂质元素同时测定。 

 

1 实验部分 

 

1.1 仪器及其工作参数 

电感耦合等离子质谱仪 (Perkin Elmer 公司

300D型 ICP-MS)；Milli-Q超纯水机(Millipore公司)。 

ICP-MS 仪工作参数：功率 1300 W；等离子体

气流量 18 L/min；辅助气流量 1.2 L/min；氨气流速，

测定 Si 时为 0.2 mL/min、测定 Fe 为 0.3 mL/min、

测定 Cr 为 0.7 mL/min；重复采样 3 次；测定同位素

为 195
Pt、103

Rh、193
Ir、101

Ru、197
Au、107

Ag、27
Al、

209
Bi、52

Cr、63
Cu、56

Fe、60
Ni、208

Pb、24
Mg、55

Mn、
118

Sn、66
Zn、28

Si。 

1.2 试剂 

所用试剂与此前研究[6]相同，参照该研究的方

法，在 1000 mL 的塑料容量瓶中配制，加入盐酸量

均为 50 mL。 

1) 1
#混合标准溶液：浓度为 1.0 µg/mL 的 Pt、

Rh、Ir、Ru、Ag、Bi、Cr、Cu、Fe、Ni、Pb、Mn、

Sn 混合溶液。 

2) 2
#混合标准溶液：浓度为 1.0 µg/mL 的 Mg、

Al、Au、Zn 混合溶液。 

3) 3
#标准溶液：浓度为 1.0 µg/mL 的 Si 溶液。 

4) 混合内标溶液：浓度为 1.0 µg/mL 的 Sc、Y、

In、Re 混合溶液。 

1.3 实验方法 

称取 0.10 g(精确至 0.0001 g)高纯钯样品至 100 

mL 聚四氟乙烯烧杯中，加入 3 mL 盐酸和 1 mL 硝

酸，低温加热至溶解完全，转入 100 mL 塑料容量

瓶中，加入 4 mL 盐酸，用水洗涤聚四氟乙烯杯盖

及杯壁，合并洗涤液至 100 mL 塑料容量瓶中，加

入 1.0 mL 混合内标溶液，用水稀释至刻度。混匀，

待测。样品处理过程中，同时做试剂空白。ICP-MS

测定操作与此前[6]所用方法相同。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 质谱干扰的氨反应消除 

在推荐的仪器工作条件下，每个待测元素选择

2~3 个同位素，建立 ICP-MS 测定方法。 

同量异位数干扰和多原子离子干扰构成了

ICP-MS 的主要质谱干扰。通过仪器工作参数的优

化和最佳同位素的选择最大程度地避免了质谱干

扰。但优化后 Fe、Cr、Si 仍然受 ArO
+、ArC

+、N2
+

的影响，其余元素基本没影响。采用 DRC 技术对

有干扰的 Fe、Cr、Si 进行了校正。考察了各待测元

素在普通模式下和DRC模式下背景等效浓度(BEC)

的变化情况，对 Fe、Cr、Si 采集 DRC 模式和普通

模式 2 种模式的数据，结果见表 1。 

 

表 1 测定同位素的背景等效浓度 

Tab.1 Background equivalent concentration(BEC) of the 

determined isotopes                        (g/mL) 

同位素 BEC  同位素 BEC  同位素 BEC 

195Pt 0.053  107Ag 0.11  63Cu 0.016 

103Rh 0.002  27Al 0.40  60Ni 0.059 

193Ir 0.009  24Mg 0.36  118Sn 0.11 

101Ru 0.002  55Mn 0.015  66Zn 0.023 

197Au 0.15  209Bi 0.017  208Pb 0.10 

56Fe 
17.2 

0.045(DRC) 

 
52Cr 

2.16 

0.045(DRC) 

 
28Si 

20.65 

0.79(DRC) 

 

由表 1 可见，在 DRC 模式下，待测元素 Fe、

Cr、Si 的 BEC 值得到了明显改善，这说明采用 DRC

技术能有效消除元素的质谱干扰。故对于基本无干

扰的元素 Pt、Rh、Ir、Ru、Au、Ag、Al、Mg、Mn、

Bi、Cu、Ni、Sn、Zn、Pb 实验选用普通模式测定；

对于 Fe、Cr、Si 选用 DRC 模式。 
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2.2 反应池参数优化 

反应气体流速的大小是影响 DRC 工作性能的

最关键因素，直接决定了分析元素的灵敏度和消除

干扰的能力。氨气流速过低时消除干扰不彻底；若

氨气流速过高，在消除干扰的同时分析元素信号强

度受损，导致灵敏度大幅降低。实验采用 1 ng/mL

的 Fe、Cr 和 10 ng/mL 的 Si 标准溶液。考察了氨气

流速对 Fe、Cr 和 Si 的 BEC 的影响。结果表明，Si、

Fe 和 Cr 的 BEC 随反应氨气流速的增大而逐渐降

低，当氨气流速分别为 0.2、0.3 和 0.7 mL/min 时，

Si、Fe 和 Cr 具有最低的 BEC。最终确定了测 Si 时

氨气流速 0.2 mL/min，控制参数(RPq)为 0.6；测 Fe

时氨气流速为 0.3 mL/min，RPq 为 0.5；测 Cr 时氨

气流速 0.7 mL/min，RPq 为 0.45。 

2.3 内标法校正基体干扰 

由于高纯钯中含有大量 Pd 基体元素，在质谱

分析过程中会产生基体效应干扰测定。对基体效应

的校正，最简单有效的方法是内标法[10-11]。本实验

选用 Sc、Y、In、Re 为内标元素，实验中基体 Pd

的质量浓度均为 1 mg/mL，加入各待测杂质的质量

浓度分别为 1、5、10 和 40 ng/mL，各内标元素加

入的质量浓度均为 10 ng/mL，考察了内标元素对基

体效应的信号漂移现象的校正作用。各待测元素的

回收实验结果列于表 2。

 

表 2 内标元素的选择 

Tab.2 Selection of intemal standard element                                                                /(ng/mL) 

内标补偿测定值  内标补偿测定值  内标补偿测定值 元 

素 

加入质 

量浓度 Sc Y In Re  

元 

素 

加入质 

量浓度 Sc Y In Re  

元 

素 

加入质 

量浓度 Sc Y In Re 

Mg 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.951 

5.086 

10.02 

39.79 

0.695 

4.567 

9.214 

36.90 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Al 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

1.056 

4.912 

10.17 

39.35 

1.051 

4.756 

9.218 

36.48 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Cr 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.770 

2.945 

5.083 

20.18 

1.053 

3.615 

7.150 

27.74 

1.122 

4.762 

10.06 

39.13 

— 

— 

— 

— 

Mn 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

1.034 

5.236 

10.01 

40.56 

0.898 

4.740 

9.241 

37.11 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Ni 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

1.051 

5.260 

10.17 

39.37 

1.042 

4.660 

9.19 

36.38 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Cu 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

1.016 

5.164 

9.881 

39.62 

0.918 

4.703 

9.265 

37.02 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

Zn 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.911 

4.616 

10.02 

37.65 

0.901 

4.512 

9.38 

30.59 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Fe 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.830 

4.841 

8.923 

34.73 

1.094 

5.125 

10.05 

43.12 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Ag 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.926 

5.001 

10.13 

41.89 

0.817 

4.789 

8.264 

36.30 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

Pb 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

— 

— 

— 

— 

0.749 

3.730 

8.756 

26.70 

1.020 

4.961 

10.48 

37.26 

1.419

6.284

15.34

52.79

 

Bi 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

— 

— 

— 

— 

0.693 

2.890 

5.6.3 

21.53 

0.723 

3.537 

7.263 

28.63 

0.898 

4.588 

9.481 

36.56 

 

Sn 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.873 

4.03 

7.983 

31.48 

0.917 

4.314 

8.452 

31.97 

1.034 

4.778 

9.932 

40.51 

1.070 

6.840 

13.82 

52.24 

Pt 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.821 

3.970 

6.560 

28.00 

0.861 

3.035 

6.460 

25.74 

0.921 

4.567 

8.276 

32.81 

0.941

4.675

9.756

39.97

 

Rh 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.971 

5.042 

10.22 

40.23 

1.030 

5.101 

10.25 

40.32 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

 

Ru 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

0.983 

4.962 

9.678 

37.83 

1.055 

5.042 

9.773 

38.33 

1.379 

6.505 

12.49 

51.02 

— 

— 

— 

— 

Ir 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

— 

— 

— 

— 

0.941 

4.523 

6.991 

24.28 

0.919 

4.717 

8.269 

31.44 

1.080

4.980

10.17

40.04

 

Au 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

— 

— 

— 

— 

0.596 

2.783 

5.211 

19.81 

0.872 

3.604 

6.915 

26.56 

1.095 

4.385 

8.551 

35.48 

 

Si 

1.00 

5.00 

10.00 

40.00 

5.807 

11.26 

21.99 

44.26 

8.755 

16.34 

32.13 

63.91 

8.598 

15.81 

30.71 

62.40 

— 

— 

— 

— 

 

表 2 结果表明，以 Sc 为内标元素，可较好校正

基体对 Mg、Al、Mn、Ni、Cu、Zn、Ag、Si、Rh、

Ru 的干扰；Y 为内标元素，可较好校正基体对 Fe

的干扰；In 为内标元素，可较好校正基体对 Sn、

Cr、Pb 的干扰；Re 为内标元素，可较好校正基体

对 Ir、Au、Bi、Pt 的干扰。故选用上述 Sc、Y、In

和 Re 元素混合内标校正的方法来消除基体干扰。 

2.4 校准曲线和方法检出限 

分别配制 0、0.2、1.0、5.0、10.0、20.0 和 50.0 

ng/mL 的系列待测元素标准级差溶液，按上述优化

的质谱工作条件进行测定，绘制校准曲线。取钯基

体溶液 1 mg/mL 上机重复测定 11 次，取测定结果 3



 

52 贵 金 属 第 38 卷 
 

倍标准偏差(SD)所对应的浓度值为各元素的方法检

出限(Detection limits，XN)，检出限的 3.3 倍为方法

测定下限(Detection limits，XB)。方法的线性范围、

相关系数、检出限和测定下限结果见表 3。由表 3

可见，各待测元素的相关系数都不小于 0.9997，各

待测元素的检出限为 0.0061~0.85 ng/mL，测定下限

为 0.0000020%~0.00028%。完全满足 4N~5N 高纯钯

中 18 个待测元素的分析要求。 

 

表 3 杂质元素的检出限  

Tab.3 Detection limits of the impurities 

元素 
线性范围 

/(ng/mL) 

线性相关 

系数(r) 

检出限(XN) 

/(ng/mL) 

测定下限 

(XB)/% 

 
元素 

线性范围 

/(ng/mL) 

线性相关 

系数(r) 

检出限(XN) 

/(ng/mL) 

测定下限 

(XB)/% 

Pt 0.2~50 0.9999 0.045 0.000015  Cu 0.2~50 0.9999 0.011 0.0000036 

Rh 0.2~50 0.9999 0.0061 0.0000020  Fe 0.2~50 0.9998 0.035 0.000012 

Ir 0.2~50 1.000 0.014 0.0000046  Ni 0.2~50 0.9999 0.012 0.0000040 

Ru 0.2~50 0.9999 0.012 0.0000040  Pb 0.2~50 1.000 0.043 0.000014 

Au 0.2~50 0.9999 0.037 0.000012  Mg 0.5~50 0.9997 0.074 0.000024 

Ag 0.2~50 0.9998 0.039 0.000013  Mn 0.2~50 1.000 0.020 0.0000066 

Al 0.5~50 0.9997 0.12 0.000040  Sn 0.2~50 0.9999 0.056 0.000018 

Bi 0.2~50 0.9999 0.019 0.0000063  Zn 0.5~50 0.9998 0.048 0.000016 

Cr 0.2~50 0.9999 0.015 0.0000050  Si 5~50 0.9997 0.85 0.00028 

 

2.5 方法准确度 

称取钯基体 6 份，每份 0.10 g，一份做空白，

另外 5 份加入不同含量的杂质标准溶液，按本实验

方法处理后进行测定，用加标回收率考察方法准确

度，结果见表 4。从表 4 可以看出，合成样品的加

标回收率在 86.2%~118.8%之间，能够满足实际样品

分析对准确度的要求。 

 

表 4 合成样加标回收率 

Tab.4 Added standard recovery of the synthetic sample 

本底值 加标值 测定值 本底值 加标值 测定值 本底值 加标值 测定值 测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 
 
测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 
 
测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 

24Mg 2.0156 

0.510 

1.054 

5.838 

10.37 

41.65 

2.756 

3.240 

7.375 

11.43 

39.80 

117.6 

102.8 

89.4 

89.4 

90.4 

 195Pt 1.692 

0.190 

1.542 

6.873 

18.52 

40.04 

1.910 

3.297 

8.352 

18.97 

40.89 

114.6 

104.1 

96.9 

93.3 

97.9 

 66Zn 0.943 

0.449 

1.585 

6.918 

25.84 

39.57 

1.365 

2.516 

7.934 

25.28 

40.04 

94.0 

99.2 

101.1 

94.2 

98.8 

27Al 1.288 

0.509 

1.056 

5.479 

10.40 

42.31 

1.874 

2.306 

6.067 

10.41 

41.23 

115.1 

96.4 

87.2 

87.7 

94.4 

 193Ir 1.242 

0.269 

1.306 

5.424 

10.83 

42.75 

1.502 

2.550 

6.174 

11.42 

41.06 

96.7 

100.2 

90.9 

94.0 

94.7 

 118Sn 0.787 

0.251 

1.096 

5.062 

10.09 

40.41 

1.056 

1.880 

5.466 

10.83 

41.54 

107.3 

99.7 

92.4 

99.5 

100.8 

56Fe 0.834 

0.220 

1.113 

6.162 

10.95 

44.55 

1.049 

2.011 

6.981 

12.51 

48.19 

97.6 

105.8 

99.8 

106.7 

106.3 

 197Au 0.951 

0.196 

1.082 

4.998 

9.992 

39.30 

1.137 

2.036 

5.415 

9.998 

38.13 

94.7 

100.3 

89.3 

90.5 

94.6 

 209Bi 0.246 

0.196 

1.202 

4.989 

9.996 

39.92 

0.437 

1.472 

5.080 

10.15 

39.74 

97.3 

102.0 

96.9 

99.4 

100.5 
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续表 4 (Tab.4 continued) 

本底值 加标值 测定值 本底值 加标值 测定值 本底值 加标值 测定值 测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 
 
测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 
 
测定 

同位素 /(ng/mL) 

回收 

率/% 

63Cu 0.288 

0.215 

1.085 

6.008 

10.67 

43.44 

0.520 

1.289 

5.927 

9.713 

39.62 

108.0 

92.3 

93.9 

88.3 

90.6 

 52Cr 0.424 

0.208 

1.041 

5.395 

10.35 

41.10 

0.644 

1.497 

5.634 

10.06 

39.13 

105.7 

103.1 

96.6 

93.1 

94.2 

 103Rh 0.235 

0.260 

1.262 

5.241 

10.50 

41.93 

0.516 

1.365 

5.273 

10.34 

40.46 

108.0 

89.5 

96.1 

96.3 

95.9 

107Ag 2.984 

0.213 

1.074 

5.951 

10.69 

43.03 

3.201 

3.910 

8.614 

14.34 

48.84 

102.0 

86.2 

94.6 

106.2 

106.6 

 55Mn -0.052 

0.212 

1.057 

5.854 

10.40 

41.76 

0.155 

1.034 

5.800 

10.01 

40.56 

97.9 

102.7 

100.0 

96.7 

97.2 

 101Ru 0.0253 

0.190 

1.162 

4.823 

9.664 

38.59 

0.214 

1.194 

4.816 

9.546 

38.43 

99.4 

100.6 

99.3 

98.5 

99.5 

208Pb 1.412 

0.248 

1.206 

5.006 

10.03 

40.05 

1.652 

2.547 

6.431 

11.47 

39.12 

96.6 

94.1 

100.3 

100.3 

94.2 

 60Ni 0.102 

0.219 

1.104 

6.114 

10.86 

44.21 

0.320 

1.153 

5.864 

9.966 

40.86 

99.7 

95.2 

94.2 

90.8 

92.2 

 28Si 5.603 

4.889 

9.932 

15.11 

20.03 

43.23 

11.41 

16.86 

21.71 

27.59 

49.86 

118.8 

113.3 

106.6 

109.8 

102.4 

 

2.6 方法精密度 

参照海绵钯(99.99%)国家产品标准(允许单个

杂质元素质量分数的最低值是 0.001%)，称取 11 份

高纯钯，每份 0.1 g，按样品处理过程处理。加入 10 

ng/mL 所测元素标准溶液进行实验。分别进行 11

次实验测定，统计平均值和相对标准偏差(RSD)，结

果列于表 5。从表 5 可以看出，11 次测定的 RSD在

1.38%~6.11%范围内。 

2.7 样品分析 

按 1.3 处理方法，称取样品进行处理后测定，

并与 ICP-AES 法进行了对比，结果列于表 6。 

 

表 5 合成样(10 ng/mL)测定结果                 (n=11) 

Tab.5 Determination results of the synthetic sample (10 ng/mL) 

测定同 

位素 

测定平 

均值/% 

精密度 

/% 

 测定同 

位素 

测定平 

均值/% 

精密度 

/% 

24Mg 

27Al 

55Mn 

60Ni 

63Cu 

56Fe 

66Zn 

107Ag 

208Pb 

0.000983 

0.00104 

0.00103 

0.00104 

0.00107 

0.00938 

0.00121 

0.00117 

0.00113 

3.97 

4.60 

1.38 

1.79 

2.51 

1.46 

3.67 

2.39 

3.86 

 209Bi 

118Sn 

52Cr 

195Pt 

103Rh 

193Ir 

101Ru 

197Au 

28Si 

0.00101 

0.00103 

0.000915 

0.00103 

0.0039 

0.00108 

0.00137 

0.00379 

0.00226 

4.90 

1.57 

2.53 

2.49 

2.23 

3.57 

2.73 

2.11 

6.11 

 

表 6 实际样品测定结果 

Tab.6 Analysis results of the real sample                /% 

样品编号 N150512002 N140214023 

测定元素 ICP-MS ICP-AES ICP-MS ICP-AES 

Cu 

Pt 

Rh 

Ir 

Ru 

Au 

Ag 

Al 

Mn 

Bi 

Cr 

Fe 

Ni 

Pb 

Sn 

Mg 

Zn 

Si 

0.00016 

0.00017 

0.000046 

0.00013 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

0.00011 

<0.00002 

0.000028 

<0.00002 

0.00088 

<0.00002 

0.00015 

<0.00002 

0.000075 

<0.00005 

<0.0005 

0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00090 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00002 

0.00027 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00005 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00005 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00002 

<0.00005 

<0.00005 

<0.0005 

<0.00025 

0.00029 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

<0.00025 

 

 



 

54 贵 金 属 第 38 卷 
 

由表 6 可见，2 种方法测定杂质元素的结果基

本吻合。但 ICP-AES 法的检出下限为 0.00025%，

而 ICP-MS 对 许 多 元 素 的 检 出 限 可 以 达 到

0.00002%，因此，在此区间的杂质含量能够得到更

准确的测定。同时，由于检出下限的进一步降低，

ICP-MS 法可以满足钯含量 99.99%~99.999%的样品

杂质测定。 

 

3 结论 

 

1) 本文采用内标法与反应池(DRC)技术较好

地克服了基体效应及 Cr、Fe、Si 受到的质谱干扰。

建立了 ICP-MS法同时快速测定高纯钯中 18个杂质

元素，包括 Al、Rh、Au、Bi、Cr、Cu、Fe、Mg、

Mn、Ni、Pb、Ru、Pt、Ir、Si、Sn、Ag 和 Zn。 

2) 基体加入杂质标准(0.2~40 ng/mL)回收率为

86.2%~118.8%，能够实现样品分析的准确测定，方

法的相对标准偏差(RSD)为 1.38%~6.11%。与 ICP- 

AES 法进行比较，ICP-MS 测定含量大于 0.00025%

的杂质结果基本吻合、测定下限优于 ICP-AES 法。 

3) ICP-MS 测定操作简单，结果准确，选择性

好，分析快速，测定元素全面覆盖了GB/T 1420-2015

国家产品标准所有杂质元素，可满足 4N~5N 高纯钯

产品的测定要求。 
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