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利用新技术国家重点实验室"昆明
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建立了电感耦合等离子体原子发射光谱法快速测定砂铂矿中铂$铱$钌$铑$钯和金含量的分析

方法%确定了溶样方法和分析谱线!采用钠基体匹配法消除干扰%对方法精密度和准确度进行实验!结

果表明!各元素的相对标准偏差
C;R

均小于
=N

!加标回收率
JFHJN

!

"$=HEN

%方法快速$准确$简

便!铂$铱的测定结果与滴定法结果相吻合%
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前言

砂铂矿与砂金矿类似!是用溜槽$跳汰机$摇床

等重选方法获得的贵金属矿物!其成分以铂族元素$

自然金或合金混合物为主!各元素的质量分数"

N

#

大致为'铂
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%砂铂矿是冶炼贵金属的重

要原料之一!尤其是在
#$

世纪
#$

年代以前!曾经广

泛分布于世界各地*

"

+

%自
"K

世纪末以来!已延续开

采
#$$

多年!目前俄罗斯$缅甸等地还有产出%

常量贵金属元素的测定多采用化学分析方法!

如滴定法$重量法$光度法测铂$铱$金$钯$钌$铑等%

这些传统的分析方法虽然准确可靠!但操作繁琐费

时!使用化学试剂较多!不能同时测定多元素!适用

于组成和成分简单$明确的合金及化合物等样品分

析%对于复杂多变的铂族金属矿物和废料!因共存

元素之间相互干扰!采用传统分析方法难以获得满

意的结果*

#@F

+

%由于电感耦合等离子体原子发射光

谱法"

2%?@5A;

#具有测定灵敏度高!标准曲线线性

范围宽!精密度和重现性好!同时快速进行多元素测

定等诸多优点!在贵金属分析领域已经获得广泛应

用*

E@G

+

%但是!

2%?@5A;

法用于砂铂矿中多元素的

快速测定!至今未见报道%

本文对贵研铂业股份有限公司提供的砂铂矿进

行了
2%?@5A;

法测定的研究!探讨了称样量$样品

分解$分析线选择$标准曲线制作$方法精密度和准

确度!建立了
2%?@5A;

法快速测定砂铂矿中铂$铱$

钌$铑$钯和金含量的分析方法%采用滴定法测定铂

和铱进行比对!结果吻合!证明此方法是准确可靠

的%

$

!

实验部分

$&$

!

试剂与材料

所用的水均为二次蒸馏水&盐酸$硝酸$锌粒$锌

粉$过氧化钠均为分析纯&氩气"纯度
%

JJHJJN

#%

铂$钯$铑$铱$钌$金单元素标准储备溶液

"

"8

3

(

8M

#'分别用各元素的标准物质!按照国家

标准方法配制各元素的标准储备溶液"

"8

3

(

8M
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仪器

D?7'8/G$$$R9

型电感耦合等离子体原子发

射光谱仪"美国
?).P'(A08).

公司#%

$&'

!

实验方法

$&'&$

!

铂(铱(钌混合级差标准溶液制备

移取一定量的铂$铱$钌的标准储备溶液!定量

加入
Q/

Y

!配制成一组质量浓度"

8

3

(

M

#依次为'

$H$

!

$H=

!

=H$

!

"$H$

!

#$H$

!

=$H$

!介质为含
$HF

3

(

M

Q/

Y和盐酸"

"YJ

#的混合级差标准溶液%

$&'&.

!

钯(铑(金混合级差标准溶液制备

移取一定量的钯$铑$金的标准储备溶液!定量

加入
Q/

Y

!配制成一组质量浓度"

8

3

(

M

#依次为'

$H$

!

$H$=

!

$H=

!

"H$

!

#H$

!

=H$

!介质为含
$HF

3

(

M

Q/

Y和盐酸"

"YJ

#的混合级差标准溶液%

$&'&'

!

样品前处理

于瓷坩埚中加入约
!

3

锌粉$称取
$H#

3

"精确

至
$H$$$"

3

#砂铂矿$再加入约
#

3

锌粉和约
#$

3

锌粒%放入马弗炉!在
GF$L

下恒温
#&

!取出冷至

室温%坩埚放入
F$$8M

烧杯中!加入
"F$8M

水和

"$$8M

盐酸!锌溶解完全后!过滤!沉淀连同滤纸在

刚玉坩埚中灰化!冷却至室温%在刚玉坩埚中称入

=

3

过氧化钠!混匀!放入马弗炉!

G$$ L

下恒温

#$8'(

!取出冷却至室温%熔融物用水浸出!加入

=$8M

盐酸!搅拌!移入
#F$8M

容量瓶!定容!摇匀%

移取
F8M

至
"$$8M

容量瓶中!加入
"$8M

盐酸!

稀释至刻度!摇匀%

$&'&2

!

测定

2%?@5A;

分析功率为
"H!PX

!冷却气流量

"FM

(

8'(

!辅 助 气 流 量
$H# M

(

8'(

!载 气 流 量

$HKM

(

8'(

!蠕动泵速为
"HF8M

(

8'(

!轴向观测!积

分时间
F*

%分别测定混合级差标准溶液和试液!计

算机拟合工作曲线!并给出试液中各元素的质量浓

度!再依据稀释倍数$定容体积和称样量!计算各元

素在样品中的质量分数%

.

!

结果与讨论

.&$

!

称样量

砂铂矿的密度和硬度极高!不易磨细!因此只能

随机取样并且尽可能称取大样%实验样品粒度为

$H$F

!

$HF 88

!分别称取
$H"

!

$H"F

!

$H#

!

$H#F

!

$H!

3

!各做
!

份平行样!测定结果表明'称样量取

$H"

3

和
$H"F

3

!代表性不够!金$铂的结果分散!相

对标准偏差
C;R

%

"$N

&称样量取
$H#

3

以上时!样

品代表性较好!各元素结果的
C;R

均
$

FN

%因此

称样量应
&

$H#

3

!但是由于样品分解困难!取
$H#

!

$H#F

3

为宜%

.&.

!

样品分解

砂铂矿中有大量的铂$铱$锇$钌共存"实验样品

的
@̀

射线荧光能谱法分析结果见表
"

#!化学惰性

强!用王水于密闭消化罐中!在
"F$L

下
"#&

也只

能溶解一部分%为了完全分解砂铂矿!实验比较了

碱熔$碎化酸溶和碎化碱熔
!

种方法!结果表明!碱

熔和碎化酸溶样品分解不完全!测定结果偏低

"$N

!

!$N

!碎化碱熔样品分解完全!测定结果精密

度好!因此选择碎化碱熔作为样品分解方法%

需要注意的是!在加热分解样品时锇生成
D

;

D

=

气体挥发损失一部分!难以测得平行结果%对于钌!

作者采用钌粉"

JJHJN

#做碱熔浸出$盐酸酸化实验!

钌测得
JGHK"N

!说明钌在样品处理过程中存在约

#N

的损失!钌的样品加标回收率也较低%

表
$

!

实验样品的
D0

射线荧光能谱法分析结果

元素 铂 铱 锇 钌 铑 钯 金 铁 其它

结果(
N =$ #= #$ K $HJ $HF $H! #HJ !

.&'

!

谱线选择

砂铂矿中贵金属元素占
JFN

!相互间存在一定

的谱线干扰!如铂
#EFHJ=F(8

受铱!钌的干扰!铱

##=H#EK(8

受金的干扰!钌
#=$H#G#(8

受金的干

扰!钯
!E!H=G$(8

受钌的干扰!金
#=#HGJF(8

受

锇和铂的干扰%根据实验结果!从仪器软件的谱线

数据库中!选择干扰少$信背比和灵敏度高$发射强

度稳定的分析线"见表
#

#%

表
.

!

各元素分析谱线

元素 铂 铱 钌 铑 钯 金

分析线(
(8 #JJHGJG #"#HEK" #EGHKGE !=!H=KJ !=$H=FK #EGHFJF

.&2

!

标准溶液

由于采用过氧化钠分解样品引进大量的钠!故

考察了钠对贵金属元素测定时的基体干扰情况*

K

+

%

实验比较了匹配钠"

$HF8

3

(

8M

#和不匹配钠的标

K
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准溶液在
2%?@5A;

得到的工作曲线斜率!结果见表

!

%钠使各元素标准曲线的斜率降低
=N

!

JN

!说

明钠对各元素存在抑制作用%用不匹配钠的标准溶

液测定实验样品试液!所得结果偏低约
"$N

%因

此!在配制工作曲线的标准溶液时!相对于样品分解

稀释后的
Q/

Y浓度进行了基体匹配!各元素的工作

曲线线性关系良好!相关系数
$HJJJJ

!

$HJJJJJ

%

表
'

!

两种标准曲线斜率比较

元素 铂 铱 钌 铑 钯 金

匹配钠标准曲线斜率
F!K# #"F" "JJ#$ J#"!$ FF"J$ #FG=$

不匹配钠标准曲线斜率
FKKK #!#G #"F=$ JE"#$ FJ"$$ #GG$$

.&/

!

方法精密度和准确度

为考察方法的精密度!在相同的条件下对同一

个砂铂矿样品进行
J

次平行测定!测定的结果和统

计的平均值$相对标准偏差见表
=

%

表
2

!

方法精密度实验#

!E(

$ "

C

元素 测定值 平均值
C;R

铂
!GH="

!

!GH"J

!

!GH!K

!

!GHJF

!

!GH=J

!

!GHJ#

!

!GHF!

!

!GH"#

!

!GH!$ !GH=K $HK

铱
##H#K

!

#"H=E

!

#"H!E

!

##H#=

!

##H"=

!

#"H=$

!

#"H!"

!

#"HE=

!

#"HJ$ #"HGF "HK

钌
GH#E

!

GHE!

!

GH##

!

GH$K

!

GH"!

!

GH#K

!

GH#E

!

EHKK

!

EHJ! GH"J !H"

铑
$HKJ

!

$HKK

!

$HJ$

!

$HJ#

!

$HKK

!

$HJ$

!

$HKJ

!

$HKJ

!

$HJ$ $HKJ "H=

钯
$HF!

!

$HF#

!

$HF"

!

$HF=

!

$HF!

!

$HF!

!

$HF#

!

$HF#

!

$HF# $HF# "HE

金
$H#K

!

$H#K

!

$H#K

!

$H#G

!

$H#G

!

$H#J

!

$H#K

!

$H#E

!

$H#E $H#G !HG

!!

为考察方法的准确度!以同一样品为实验材料!

加入两份不同量的被测元素!测定的结果和样品加

标回收率见表
F

%

表
/

!

方法加标回收实验
!!!!!

"#

>

:

'

;

<$

$

元素 本底值 加入值 测定值 加标回收率(
N

铂
"FHGG "H$

!

=H$ "EHK"

!

"JHG$ "$= JKH#

铱
JH##= "H$

!

=H$ "$H#G

!

"!H"K "$=HE JKHJ

钌
#HJ!G "H$

!

=H$ !HKJE

!

EHK$F JFHJ JEHG

铑
$H!K$" $H"$

!

$H=$ $H=K##

!

$HGJ=K"$#H" "$!HE

钯
$H##=F $H"$

!

$H=$ $H!!$$

!

$HE!E""$=HF "$#HE

金
$H""=$ $H"$

!

$H=$ $H#"K#

!

$HF!"""$=H# "$=H!

.&)

!

铂和铱的结果比对

采用电流滴定法测定实验样品中的铂$铱含量!

与本法的结果比对见表
E

%两种方法测得的铂和铱

结果基本吻合%

表
)

!

铂和铱的结果比对 "

C

元素 铂 铱

本法测定结果
!GH=K #"HGF

滴定法测定结果
!GH=E #"H!J

'

!

结语

建立了电感耦合等离子体发射光谱法"

2%?@

5A;

#快速测定砂铂矿中铂$铱$钌$铑$钯和金含量

的分析方法%称样量确定为
$H#

!

$H#F

3

$采用锌碎

化
@

碱熔分解样品$基体匹配法制作标准工作曲线!

2%?@5A;

法同时快速测定铂$铱$钌$铑$钯和金%

方法精密度和准确度较高!实验结果表明!各元素的

相对标准偏差
C;R

均小于
=N

!加标回收率为

JFHJN

!

"$=HEN

%方法快速$准确$简便!铂$铱的

测定结果与滴定法结果相吻合!可用于精矿和废料

中常量贵金属元素的分析%
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