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封闭消解 －阳离子交换分离 －电感耦合等离子体质谱法测定
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摘要：阴离子交换树脂已被应用于酸法消解－电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）测定铜铅锌矿石等地质样
品中铼的分离富集，样品溶液中的 ＲｅＯ－４ 用树脂交换吸附后再用洗脱剂将 ＲｅＯ

－
４ 选择性洗脱，该方法流程

长，影响其稳定性和准确性。本文以基体元素为吸附交换目标，用８ｇ的７３２强酸型阳离子交换树脂在２％
硝酸介质条件下静态吸附１．５ｈ，可有效地消除基体元素的影响。用空矿（石英）稀释低含量铼的样品做空
白试验，获得方法检出限为０．００４μｇ／ｇ，精密度（ＲＳＤ）小于６％，加标回收率为９６％～１０４％。本方法应用的
７３２强酸型阳离子交换树脂在适宜酸度条件下，对矿石中除钨、钼以外的金属元素吸附率高达９５％以上，降
低了样品溶液离子强度和干扰元素浓度，实现了ＩＣＰ－ＭＳ的直接测定，操作方法比阴离子交换吸附法简便。
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铼属稀有分散元素，其丰度值低，仅为 １０－１０

级［１］。铼很少有独立矿物，至今只有俄罗斯发现了

一种铜铼硫化矿物［２］。铼多以微量伴生于钼、铂、

钯等矿物中，也是铜铅锌矿特别是铜矿石的重要伴

生元素。铼的稀有分散特性给分析测试带来较大的

难度［３］，长期以来关于地质样品中铼的测定，一直

没有较为成熟高效的分析方法，致使原铜矿石、铅矿

石和锌矿石化学分析方法标准体系（ＧＢ／Ｔ１４３５３）
中未建立铼的分析方法，不能满足铜铅锌矿石勘查

及综合评价的需要。电感耦合等离子体质谱法

（ＩＣＰ－ＭＳ）因其检出限低（低至１０－１２级）、谱线干
扰少等特点，在铼的测定中越来越受到重视［４］。近

年来，有关ＩＣＰ－ＭＳ测定矿石中铼的分析方法研究
有许多应用研究成果［５－１１］，为标准方法的建立奠定

了成熟、可靠的技术基础。

例如，酸法消解 －离子交换树脂分离 －ＩＣＰ－
ＭＳ测定地质样品中的铼已有较多的报道，但在离子
交换分离富集环节，均使用阴离子交换树脂与溶液

中的ＲｅＯ－４ 进行交换吸附，然后用洗脱剂将 ＲｅＯ
－
４

选择性洗脱下来或将树脂灰化后再分解测定，方法

流程长，影响其稳定性和准确性。为了简化样品分

解程序，本文在酸法消解体系的基础上，改变传统以

高铼酸（ＲｅＯ－４）为吸附交换目标，选择弱碱性和强
碱性阴离子树脂实现铼与干扰元素的分离富集的思

路［１２］，而以基体干扰元素为吸附交换目标，采用强

阳离子交换树脂净化样品溶液中的阳离子，实现了

ＩＣＰ－ＭＳ的直接测定。在分析方法质量参数评价
中，采用空矿（石英）稀释具有一定含量铼的矿石样

品得到的试样进行空白试验，测定分析方法的检出

限，解决了常规空白试验铼的计数值接近于零无法

计算方法检出限的问题，并应用多金属矿、富铜

（银）矿、铜精矿等国家一级标准物质和加标回收试

验验证了分析方法的精密度和准确度，取得了满意

的结果。

１　实验部分
１．１　主要仪器设备及工作参数

Ｘ－ＳｅｒｉｅｓⅡ型电感耦合等离子体质谱仪（美国
ＴｈｅｒｍｏＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司）。仪器参考工作条件为：功率
１３５０Ｗ，冷却气（Ａｒ）流速１４Ｌ／ｍｉｎ，辅助气（Ａｒ）流
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速０．７５Ｌ／ｍｉｎ，雾化气（Ａｒ）流速０．８５Ｌ／ｍｉｎ，采样
锥（Ｎｉ）内径１．２ｍｍ，截取锥（Ｎｉ）内径１．０ｍｍ，进
样泵速２９ｒ／ｍｉｎ，单个元素积分时间０．５ｓ，进样冲
洗时间３０ｓ，分辨率０．６～０．８ｕ，扫描方式主跳峰。

密封消解罐（聚四氟乙烯内衬１０ｍＬ）。
控温烘箱（控温范围：室温至２５０±１℃）。

１．２　标准溶液和主要试剂
标准溶液：ρ（Ｒｅ）＝１μｇ／ｍＬ。
内标溶液：ρ（１０３Ｒｈ）＝１０ｎｇ／ｍＬ。
硝酸，氢氟酸，过氧化氢，硝酸（５０％）。
仪器调谐液：ρ（Ｌｉ，Ｂｅ，Ｃｏ，Ｎｉ，Ｂｉ，Ｉｎ，Ｂａ，Ｃｅ，Ｐｂ，

Ｕ）＝１０ｎｇ／ｍＬ。
７３２强酸型阳离子交换树脂（Ф１５０μｍ）：用水

洗去杂质后，先用５０％乙醇浸泡２４ｈ，清水洗净后
再用２００ｇ／Ｌ氢氧化钠溶液浸泡２４ｈ，取出树脂用
水冲洗至出水ｐＨ≈６，最后用３０％盐酸浸泡２４ｈ备
用。使用时用２％ ～５％的盐酸洗涤数遍至钠离子
洗净，再用水洗至ｐＨ值达到中性，置于布氏漏斗用
真空过滤机抽至无水滴出。

氩气（纯度９９．９９％）；水为二次去离子水。
１．３　实验方法

称取０．０５ｇ（精确至０．００１ｇ）试样置于密封消
解罐的聚四氟乙烯内衬中，用１～２滴水润湿样品，
然后依次加入２ｍＬ硝酸和２ｍＬ氢氟酸（加入硝酸
和氢氟酸的顺序不能颠倒），将内衬放入钢套中，拧

紧后置于控温烘箱中于１９０±５℃加热３６ｈ。待消
解罐冷却，开盖，将内衬聚四氟乙烯罐置于电热板上

蒸干，用１ｍＬ５０％的硝酸提取，用水将样品溶液转
入２５ｍＬ比色管中并定容至刻度，摇匀。将样品溶
液置于５０ｍＬ烧杯中，加入约８ｇ阳离子交换树脂，
搅拌后放置约１．５ｈ，静置，取上层清液测定。

配制Ｒｅ校准溶液系列，在选定仪器工作条件
下对仪器进行最佳化调试，以１０３Ｒｈ作内标，分别进
行校准溶液系列、空白试验溶液和样品溶液的测定。

２　结果与讨论
２．１　样品分解条件的选择和优化
２．１．１　酸溶分解方式的选择

酸溶法是利用铼在强酸以及强氧化剂的作用下

生成水或酸溶物，而使样品分解。一般而言，由于酸

浸取不能完全分解样品，需采用王水复溶以提高回

收率［１３］，而由于铼元素的易挥发性，采用封闭消解

替代敞开溶矿则能够很好地防止铼的丢失。选取３
个不同含量铼的国家一级标准物质（多金属贫矿石

ＧＢＷ０７１６２、富铜（银）矿石 ＧＢＷ０７１６４、铜精矿
ＧＢＷ０７１６６），采用硝酸、盐酸、氢氟酸和高氯酸分解
试样，样品溶液稀释后加入约８ｇ阳离子交换树脂，
搅拌后放置约 １．５ｈ，静置澄清，取上层清液用
ＩＣＰ－ＭＳ直接测定，标准物质的分析结果与认定值
相比结果偏低，特别是铼含量高的样品，测定结果偏

低１８％～２０％。例如，富铜（银）矿石（ＧＢＷ０７１６４）
中铼含量的标准值为０．２４μｇ／ｇ，其测定值为０．１９
μｇ／ｇ；铜精矿（ＧＢＷ０７１６６）中铼含量的标准值为３．５
μｇ／ｇ，其测定值为２．８４μｇ／ｇ，证实了敞开溶矿试样
分解不完全（分解后样品溶液中存在未分解的矿

渣），与前人的研究结果［１４］酸浸取不能完全分解样

品，高压酸分解及玻璃封管法能使样品完全分解吻

合。因此，酸溶分解体系本研究选择封闭消解。

２．１．２　封闭消解条件的优化
实验以富铜（银）矿石（ＧＢＷ０７１６４）为研究对

象，重点考察温度和时间对样品分解效果的影响，固

定其他相关实验条件，改变消解温度或时间，表１的
测定结果表明：１８０℃下分解３６ｈ，样品即可分解完
全，且测定结果与标准物质的标准值吻合。

表 １　溶矿温度和时间对测定结果的影响
Ｔａｂｌｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅｏｎｔｈｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｅ

溶矿温度

（℃）
铼标准值

（μｇ／ｇ）

铼测定值（μｇ／ｇ）

溶矿

１２ｈ
溶矿

１８ｈ
溶矿

２４ｈ
溶矿

３０ｈ
溶矿

３６ｈ
溶矿

４２ｈ
溶矿

４８ｈ
１４０
１６０
１７０
１８０
１９０
２００

０．２４

０．１７９ ０．１８６ ０．１９２ ０．２００ ０．２０６ ０．２０２ ０．２０５
０．１９４ ０．２０１ ０．２０７ ０．２１６ ０．２２２ ０．２１８ ０．２２１
０．２０４ ０．２１２ ０．２１９ ０．２２８ ０．２３５ ０．２３１ ０．２３４
０．２０６ ０．２１４ ０．２２１ ０．２３０ ０．２３７ ０．２３２ ０．２３６
０．２０６ ０．２１５ ０．２２２ ０．２３１ ０．２３８ ０．２３３ ０．２３７
０．２０３ ０．２１１ ０．２１８ ０．２２７ ０．２３４ ０．２２９ ０．２３２

２．２　共存离子的干扰
干扰试验主要考虑铜、铅、锌、钾、钠、钙、镁、钼、

钨等金属干扰元素。选择２．０ｎｇ／ｍＬ铼标准溶液，
分别加入不同浓度的各元素标准溶液，在同一条件

下进行测量。表２的测定结果表明，溶液中分别共
存１００μｇ／ｍＬ以下的钾、钠、钙、镁，５０μｇ／ｍＬ以下
的铜、铅、锌、钴、镍、镉，１０μｇ／ｍＬ以下的钼，以及
２．０μｇ／ｍＬ以下的钨对铼的测定均没有干扰；大于
２μｇ／ｍＬ的钨会对铼的测定产生正干扰。
２．３　分离树脂类型及分离条件的选择

有关铼的分离富集，前人的研究工作主要关注

目标元素的选择吸附分离，所见报道的文献中均使
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用阴离子交换树脂与溶液中的 ＲｅＯ－４进行交换吸
附，然后用洗脱剂将ＲｅＯ－４选择性洗脱下来，达到分
离富集的目的［１５－１６］。本文将干扰离子作为选择吸

附研究对象，选择７３２强酸型阳离子交换树脂对吸
附条件进行优化。

表 ２　２．０ｎｇ／ｍＬ的铼量在不同共存离子浓度下的测定结果
Ｔａｂｌｅ２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆ２ｎｇ／ｍＬｒｈｅｎｉｕｍｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇｉｏｎｓ

干扰元素
铼测定值（μｇ／ｍＬ）

０ １ ２ ５ １０ ５０ １００

Ｋ ２．０３ １．９９ － ２．０６ １．９６ ２．００ １．９６
Ｎａ ２．０２ ２．０５ － ２．０１ １．９９ ２．０５ ２．０８
Ｃａ １．９８ １．９７ － ２．０６ １．９６ １．９９ ２．０６
Ｍｇ ２．０６ ２．０４ － ２．０１ １．９９ １．９５ １．９８
Ｃｕ ２．０４ ２．０６ － ２．１０ １．９６ １．９８ －
Ｐｂ ２．０１ ２．０４ － ２．０４ １．９６ ２．０６ －
Ｚｎ ２．０４ ２．０７ － １．９９ ２．０３ ２．０５ －
Ｃｏ １．９８ １．９８ － ２．１５ ２．０７ １．９７ －
Ｎｉ １．９９ １．９７ － １．９５ ２．０９ ２．０６ －
Ｃｄ ２．０１ １．９９ － ２．０６ １．９４ ２．０４ －
Ｗ ２．０１ ２．０７ ２．２７ ２．５９ ２．７５ － －
Ｍｏ ２．１４ ２．０８ ２．１１ １．９２ ２．０７ ２．３８ －

注：表格中的“－”表示未进行该浓度条件下的干扰元素试验。

２．３．１　吸附酸度、吸附时间和吸附树脂用量的优化
配制浓度为５００μｇ／ｍＬ的Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ混合溶液

进行吸附介质（硝酸）酸度、吸附时间和吸附树脂用

量试验，考察树脂对 Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ的吸附效率。图 １
实验结果表明酸度越高，吸附分离效果越差，与姜玉

春等［１７］报道的７３２型强阳离子交换树脂分离富集
钼精矿中微量铜的低酸度条件吻合（ｐＨ＝３～４），但
考虑到测量介质的酸度不能太低，选择２％的硝酸
浓度，使分离吸附率达到９０％即可；随着吸附时间
的增加，吸附分离效果有所提高，但１．５ｈ后吸附率
稳定在９０％左右。另外，增加吸附树脂用量可提高
吸附分离效果，８ｇ用量可使吸附分离率达到９０％。
２．３．２　阳离子交换树脂对样品溶液共存离子的分离

根据铜铅锌矿石中主量元素和伴生元素的组

成，配制模拟基体溶液，采用７３２强酸型阳离子交换
树脂，在选择的最佳条件下对模拟基体元素进行交

换分离，采用ＩＣＰ－ＭＳ测定交换后样品溶液各元素
的浓度，计算分离效率。表３的实验结果表明，经过
阳离子交换吸附以后，绝大部分金属元素的分离效

率达到９５％，虽然钨、钼的吸附效果略差，但样品溶
液中剩余的钨、钼离子已不会对铼的测定造成干扰

（根据共存离子的干扰试验结果：１０μｇ／ｍＬ以下的
钼和２．０μｇ／ｍＬ以下的钨对铼的测定没有干扰）。

图 １　吸附酸度、吸附时间和吸附树脂用量对分离效果的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｃｉｄｉｔｙ，ｅｘｃｈａｎｇｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄａｍｏｕｎｔｏｆ

ｒｅｓｉｎｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔ

２．３．３　样品溶液直接测定和经阳离子交换吸附
分离后测定结果的对比

为了进一步验证交换吸附分离对提高检测结果

准确度的重要作用，仍然选择３个不同含量铼的国家
标准物质（ＧＢＷ０７１６２、ＧＢＷ０７１６４、ＧＢＷ０７１６６）按照
实验方法进行阳离子交换树脂分离与否的对比试验，

每个样品的不同处理方法分别进行３份重复分析。
表４的对比试验结果表明，未经交换吸附，除了低含
量Ｒｅ的测量结果的准确度满足要求外，高含量Ｒｅ的
分析结果系统偏低，Ｒｅ含量越高分析误差越大，样品
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溶液中的基体元素对高含量Ｒｅ的测定有负干扰，进
一步表明了净化处理样品溶液的必要性。

表 ３　阳离子交换树脂的吸附分离效果

Ｔａｂｌｅ３　Ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎａｎｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅ

ｒｅｓｉｎ

元素

阳离子树脂交换

前的离子浓度

（μｇ／ｍＬ）

阳离子树脂交换后的

离子浓度（μｇ／ｍＬ）

第１次 第２次 平均值

分离吸附率

（％）

Ａｌ １０．０７ －１．２１ －１．２２ －１．２２ １００．０
Ｃｕ ５０．５６ 　０．６６５　０．５８５　０．６２５ ９８．８
Ｆｅ ５０．３０ －１．５５ －１．６０ －１．５８ １００．０
Ｍｎ １０．１３ 　０．０９５５　０．０８２２　０．０８９ ９９．１
Ｍｏ ５．０４ 　１．７６ 　１．７８ 　１．７７ ６４．９
Ｎｉ １０．０１ 　０．１２８　０．１２８　０．１２８ ９８．７
Ｐｂ ４９．７０ 　０．４２８　０．４０７　０．４１８ ９９．２
Ｔｉ ９．９７ 　０．４２７　０．４０５　０．４１６ ９５．８
Ｖ １０．０５ 　１．３６ 　１．３５ 　１．３６ ８６．５
Ｗ ４．０７ 　１．７２ 　１．７４ 　１．７３ ５７．５
Ｚｎ ５０．００ －０．１４７ －０．１５１ －０．１４９ １００．０

注：表格中的负值是由于经阳离子交换树脂分离后部分基体元素的

量值低于校准曲线零点的量值致使测量结果为负，吸附分离效率

１００％。

表 ４　采用阳离子交换树脂分离与否的对比试验

Ｔａｂｌｅ４　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＲｅｓｅｐａｒａｔｅｄｗｉｔｈｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅ

ｒｅｓｉｎａｎｄｄｉｒｅｃｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｗｉｔｈｏｕｔｓｅｐａｒａｔｉｏｎ

标准物质

编号

铼标准值

（μｇ／ｇ）

铼测定值（μｇ／ｇ）

未经交换吸附

分离直接测定

交换吸附

分离后测定

ＧＢＷ０７１６２
（多金属贫矿石）

０．０６１ ０．０７００．０７００．０６００．０６２０．０６５０．０６０

ＧＢＷ０７１６４
（富铜（银）矿石）

０．２４ ０．２１００．１９５０．２０５０．２５３０．２３２０．２４５

ＧＢＷ０７１６６
（铜精矿）

３．５０ ２．９２３．０７２．９８ ３．４５３．５１３．４８

２．４　方法检出限
由于空白试验铼的测量计数接近零，选取一个

低含量Ｒｅ的样品，用石英稀释（使其含量接近最低
校准曲线点测量的计数值）混匀后，称取１２份，按
照拟定的分析方法制备１２个“空白样品”溶液，并
分别进行测定（测量计数值在８９２～１０４４ｃｐｓ之间
变化，低于最低标准溶液浓度０．１ｎｇ／ｍＬ的测量计
数值１０４０ｃｐｓ），分别计算１２个测定值（换算成质量
分数）的标准偏差，以３倍标准偏差计算本方法检
出限为０．００４μｇ／ｇ，低于任志海等［１８］报道的 ＩＣＰ－
ＭＳ直接测定钼矿石样品中铼的方法检出限
（０．０１２４μｇ／ｇ）。

２．５　实验室内分析方法精密度和准确度验证试验
选择不同含量水平的６个铜矿石或多金属矿石

成分分析国家标准物质（ＧＢＷ０７１６２、ＧＢＷ（Ｅ）
０７００７３、ＧＢＷ （Ｅ）０７００７５、ＧＢＷ （Ｅ）０７００７６、
ＧＢＷ０７１６６、ＧＢＷ０７１６），按拟定的分析方法分别制
备样品溶液 １２份，在优化的仪器工作条件下测定
Ｒｅ含量，６个标准物质１２次分析结果的相对标准
偏差（ＲＳＤ）分别为：３．８％、５．１％、４．３％、３．６％、
３．０％、４．６％。选择与精密度试验相同的标准物质
各平行称取２份进行加标回收率试验，标准的加入
量与标准物质中Ｒｅ的含量相当，对上述６个标准物
质的加标回收试验结果分别为：９６％、９９％、９９％、
１０４％、１０３％、９６％。

３　结论
本文建立的封闭消解－阳离子交换分离 ＩＣＰ－

ＭＳ测定铜铅锌矿石中 Ｒｅ的分析方法，采用硝酸、
氢氟酸封闭消解样品，保证了样品中 Ｒｅ的完全溶
出和避免敞开消解对 Ｒｅ的挥发损失，减少了用酸
量，降低了样品空白值；采用７３２型阳离子交换树
脂，在２％的硝酸介质条件下静态吸附１．５ｈ，则可
分离净化样品溶液中的金属阳离子，有效地消除了

样品溶液中基体元素对测定 Ｒｅ的影响，本方法与
传统采用阴离子交换树脂分离富集 Ｒｅ再解脱或灰
化、消解测定方法相比，缩短了分析流程，简便快速。

本方法经铜矿石或多金属矿石国家标准物质验

证，精密度和准确度满足铜铅锌矿石伴生元素铼的

勘查及综合评价的需要，为建立ＩＣＰ－ＭＳ测定铜铅
锌矿石中铼量的标准分析方法奠定了基础；在分析

方法检出限的评价试验中采用空矿（石英）稀释低

含量样品进行空白试验，解决了低试剂空白无法评

价分析方法检出限的难题，为同类型分析方法检出

限的测定提供了可借鉴的思路。

４　参考文献
［１］　迟清华，鄢明才编著．应用地球化学元素丰度数据

手册［Ｍ］．北京：地质出版社，２００７：１０４．
ＣｈｉＱ Ｈ，Ｙａｎ Ｍ Ｃ．Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ Ｈａｎｄｂｏｏｋ ｏｆ
ＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｌｅｍｅｎｔＡｂｕｎｄａｎｃｅＤａｔａ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２００７：１０４．

［２］　矿产资源工业要求手册编辑委员会编著．矿产资源工
业要求手册（２０１４修订版）［Ｍ］．北京：地质出版社，
２０１４：２８９－２９０．
ＥｄｉｔｏｒｉａｌＣｏｍｍｉｔｔｅｅｏｆＨａｎｄｂｏｏｋｆｏｒＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ
Ｉｎｄｕｓｔｒｙ．ＨａｎｄｂｏｏｋｆｏｒＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓＩｎｄｕｓｔｒｙ［Ｍ］．

—６２６—

第６期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０１５年



Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２０１４：２８９－２９０．
［３］　罗善霞，焦圣兵．地质样品中铼的分离和测定方法研

究进展［Ｊ］．冶金分析，２０１３，３３（２）：２２－２７．
ＬｕｏＳＸ，ＪｉａｏＳＢ．ＲｅｓｅａｒｃｈＰｒｏｇｒｅｓｓｏｎＳｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄ
ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎＭｅｔｈｏｄｏｆＲｈｅｎｉｕｍｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３３（２）：２２－２７．

［４］　梁波，沈宏伟，罗明标，等．铼的分析方法研究进展
［Ｊ］．江西化工，２０１４（３）：７６－８０．
ＬｉａｎｇＢ，ＳｈｅｎＨＷ，ＬｕｏＭＢ，ｅｔａｌ．ＲｅｓｅａｒｃｈＰｒｏｇｒｅｓｓ
ｏｎｔｈｅＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｈｅｎｉｕｍ［Ｊ］．ＪｉａｎｇｘｉＣｈｅｍｉｃａｌ
Ｉｎｄｕｓｔｒｙ，２０１４（３）：７６－８０．

［５］　王军芝，杜安道．硫化物矿物中铼和锇的 ＩＣＰ－ＭＳ测
定———逆王水分解样品方法［Ｊ］．质谱学报，１９９９，２０
（３，４）：１１１－１１２．
ＷａｎｇＪＺ，ＤｕＡＤ．ＬｏｗｂｌａｎｋＣｈｅｍｉｃａｌＳｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＲｅ
ａｎｄＯｓｆｒｏｍＳｕｌｆｉｄｅＯｒｅｆｏｒＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｂｙＩＣＰＭＳ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＳｏｃｉｅｔｙ，１９９９，２０
（３，４）：１１１－１１２．

［６］　屈文俊，杜安道．高温密闭溶样电感耦合等离子体质
谱准确测定辉钼矿铼 －锇地质年龄［Ｊ］．岩矿测试，
２００３，２２（４）：２５４－２５７．
ＱｕＷ Ｊ，ＤｕＡ Ｄ．ＨｉｇｈｌｙＰｒｅｃｉｓｅＲｅＯｓＤａｔｉｎｇｏｆ
ＭｏｌｙｂｄｅｎｉｔｅｂｙＩＣＰＭＳ ｗｉｔｈ ＣａｒｉｕｓＴｕｂｅＳａｍｐｌｅ
Ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００３，２２（４）：
２５４－２５７．

［７］　杨胜洪，屈文俊，杜安道，等．同位素稀释等离子质谱
法准确测定地质样品痕量铼［Ｊ］．岩矿测试，２００６，２５
（２）：１２５－１２８．
ＹａｎｇＳＨ，ＱｕＷＪ，ＤｕＡＤ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅ
ＲｈｅｎｉｕｍｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓＵｓｉｎｇＩｓｏｔｏｐｅＤｉｌｕｔｉｏｎ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００６，２５（２）：１２５－１２８．

［８］　漆亮，周美夫，严再飞，等．改进的卡洛斯管溶样等离
子体质谱法测定地质样品中低含量铂族元素及铼的

含量［Ｊ］．地球化学，２００６，３５（６）：６６７－６７４．
ＱｉＬ，ＺｈｏｕＭＦ，ＹａｎＺＦ，ｅｔａｌ．ＡｎＩｍｐｒｏｖｅｄＣａｒｉｕｓ
ＴｕｂｅＴｅｃｈｎｉｑｕｅｆｏｒＤｉｇｅｓｔｉｎｇＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｉｎｔｈｅ
ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＰＧＥｓａｎｄ ＲｅｂｙＩＣＰＭＳ［Ｊ］．
Ｇｅｏｃｈｉｍｉｃａ，２００６，３５（６）：６６７－６７４．

［９］　胡庆云，张振森，陈杭亭，等．等离子体质谱法测定地
质样品中超痕量贵金属和铼［Ｊ］．贵金属，２００７，２８
（１）：４３－４７．
ＨｕＱＹ，ＺｈａｎｇＺＳ，ＣｈｅｎＨＴ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＵｌｔｒａｔｒａｃｅＰｒｅｃｉｏｕｓＭｅｔａｌｓａｎｄＲｈｅｎｉｕｍｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌ
Ｓａｍｐｌｅｓ ｂｙ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ Ｐｌａｓｍａ Ｍａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＰｒｅｃｉｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２００７，２８（１）：４３－４７．

［１０］　李杰，梁细荣，董彦辉，等．利用多接收器电感耦合等
离子体质谱法精确测定天然岩石样品中的铼含量

［Ｊ］．质谱学报，２００８，２９（５）：２８３－２８９．
ＬｉＪ，ＬｉａｎｇＸＲ，ＤｏｎｇＹＨ，ｅｔａｌ．ＰｒｅｃｉｓｅＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ
ＲｅＣｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＮａｔｕｒａｌＲｏｃｋＳａｍｐｌｅｂｙＭＣＩＣＰＭＳ
ＵｓｉｎｇＩｒｉｄｉｕｍｔｏＣｏｒｒｅｃｔｆｏｒＭａｓｓＦｒａｃｔｉｏｎａｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＳｏｃｉｅｔｙ，２００８，２９
（５）：２８３－２８９．

［１１］　高静，陈述，刘健．用等离子体质谱法测定化学物相
浸出液中的铼［Ｊ］．矿冶工程，２００９，２９（３）：７２－７４．
ＧａｏＪ，ＣｈｅｎＳ，ＬｉｕＪ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｈｅｎｉｕｍ ｉｎ
ＣｈｅｍｉｃａｌＰｈａｓｅ Ｌｅａｃｈｉｎｇ Ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｂｙ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｉｎｉｎｇａｎｄ
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２００９，２９（３）：７２－７４．

［１２］　邓桂春，滕洪辉，刘国杰，等．铼的分离与分析研究进
展［Ｊ］．稀有金属，２００４，２８（４）：７７１－７７６．
ＤｅｎｇＧＣ，ＴｅｎｇＨ Ｈ，ＬｉｕＧ Ｊ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｉｎ
ＲｅｓｅａｒｃｈｏｎＲｈｅｎｉｕｍＳｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄＡｎａｌｙｓｉｓＭｅｔｈｏｄｓ
［Ｊ］．ＲａｒｅＭｅｔａｌ，２００４，２８（４）：７７１－７７６．

［１３］　靳洪允．稀散元素铼的分析进展［Ｊ］．冶金分析，
２００５，２５（５）：４２－４５．
ＪｉｎＨ Ｙ．ＰｒｏｇｒｅｓｓｉｎＡｎａｌｙｓｉｓｏｆＲｈｅｎｉｕｍ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００５，２５（５）：４２－４５．

［１４］　任曼，邓海琳，漆亮．贵金属多元素分析进展［Ｊ］．
地质地球化学，２００３，３１（３）：８０－８８．
ＲｅｎＭ，ＤｅｎｇＨＬ，ＱｉＬ．ＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｉｎＭｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔ
Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｐｒｅｃｉｏｕｓ Ｍｅｔａｌｓ［Ｊ］．Ｇｅｏｌｏｇｙ
Ｇｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００３，３１（３）：８０－８８．

［１５］　邱朝辉，钟宏，曹占芳，等．铼的分离分析方法研究进
展［Ｊ］．稀有金属与硬质合金，２０１０，３８（１）：５６－５９．
ＱｉｕＺ Ｈ，ＺｈｏｎｇＨ，ＣａｏＺ Ｆ，ｅｔａｌ．ＴｈｅＬａｔｅｓｔ
ＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆＲｈｅｎｉｕｍ Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ Ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｍｅｔｈｏｄｓ［Ｊ］．ＲａｒｅＭｅｔａｌｓａｎｄＣｅｍｅｎｔｅｄＣａｒｂｉｄｅｓ，
２０１０，３８（１）：５６－５９．

［１６］　邢智，漆亮．阴离子交换树脂分离同位素稀释等离子
体质谱法快速测定地质样品中的铼［Ｊ］．分析试验
室，２０１４，３３（１０）：１２２９－１２３２．
ＸｉｎｇＺ，ＱｉＬ．ＳｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｅｉｎ
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｂｙＩｓｏｔｏｐｅＤｉｌｕｔｉｏｎＩＣＰＭＳｗｉｔｈ
ＡｎｉｏｎＥｘｃｈａｎｇｅ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１４，３３（１０）：１２２９－１２３２．

［１７］　姜玉春，付冰．７３２型阳离子交换树脂分离富集 －分
光光度法测定钼精矿中微量铜的研究［Ｊ］．辽宁大学
学报（自然科学版），２０１１，３８（４）：３１５－３１８．
ＪｉａｎｇＹＣ，ＦｕＢ．ＳｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｉｃＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＴｒａｃｅＡｍｏｕｎｔｓｏｆＣｏｐｐｅｒｉｎＭｏｌｙｂｄｅｎｕｍＣｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓ
ａｆｔｅｒＳｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄＥｎｒｉｃｈｍｅｎｔｂｙＩｏｎＥｘｃｈａｎｇｅＲｅｓｉｎｓ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＬｉａｏｎｉｎｇＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（ＮａｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ
Ｅｄｉｔｉｏｎ），２０１１，３８（４）：３１５－３１８．

［１８］　任志海，夏照明，李树强．电感耦合等离子体质谱法
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（ＩＣＰ－ＭＳ）测定钼矿石中的铼［Ｊ］．中国无机分析化
学，２０１３，３（３）：２７－２９．
ＲｅｎＺＨ，ＸｉａＺＭ，ＬｉＳＱ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｈｅｎｉｕｍｉｎ

ＭｏｌｙｂｄｅｎｕｍＯｒｅｓｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＭＳ）［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１３，３（３）：２７－２９．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲｈｅｎｉｕｍ ｉｎ ＣｏｐｐｅｒＬｅａｄＺｉｎｃＯｒｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ Ｃｌｏｓｅｄ Ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ａｎｄ
ＣａｔｉｏｎＥｘｃｈａｎｇｅＳｅｐａｒａｔｉｏｎ

ＸＩＯＮＧＹｉｎｇ１，２，ＷＵＺｈｅｎｇ１，ＤＯＮＧＹａｎｉ１，２，ＰＥＩＲｕｏｈｕｉ１，２，ＬＩＵＸｉａｏＹａｎ１，
ＷＵＨｅ１，２，ＺＨＡＮＧＹａｎ１

（１．ＳｈａａｎｘｉＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＧｅｏｌｏｇｙａｎｄＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔ，Ｘｉ’ａｎ７１００５４，Ｃｈｉｎａ；
２．ＳｈａａｎｘｉＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄＣｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅＵｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，
Ｘｉ’ａｎ７１００５４，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＡｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｈａｓｂｅｅｎａｐｐｌｉｅｄｔｏＲｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｆｔｅｒａｃｉｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎｏｆＣｕＰｂＺｎｏｒｅｓａｎｄＲｅ
ｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＭＳ）．ＲｅＯ－４ ｉｎｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓａｄｓｏｒｂｅｄｂｙ
ｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎａｎｄｗａｓｔｈｅｎｅｌｕｔｅｄｆｒｏｍｔｈｅｒｅｓｉｎｂｙｅｌｕａｎｔ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｈａｓａｌｏｎｇｐｒｏｃｅｓｓ，ｗｈｉｃｈａｆｆｅｃｔｓｉｔｓ
ｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ．Ｍａｔｒｉｘｅｌｅｍｅｎｔｓａｒｅｓｅｌｅｃｔｅｄａｓｔｈｅｇｏａｌａｎｄ８ｇｏｆ７３２ｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｉｎ２％ ｎｉｔｒｉｃ
ａｃｉｄｍｅｄｉｕｍｆｏｒ１．５ｈｓｔａｔｉｃａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｉｓｕｓｅｄ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｃａｎｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙｅｌｉｍｉｎａｔｅｔｈｅｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｍａｔｒｉｘ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｏｎｔｈｅＩＣＰＭＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒｈｅｎｉｕｍ．ＱｕａｒｔｚｗａｓｕｓｅｄａｓｔｈｅｂｌａｎｋａｎｄｍｉｘｅｄｗｉｔｈｌｏｗＲｅｓａｍｐｌｅｓ．
Ｔｈｅａｃｑｕｉｒｅｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｗａｓ０．００４μｇ／ｇ，ｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎ（ＲＳＤ）ｉｓｌｅｓｓｔｈａｎ６％，ａｎｄｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｎｇｅｄｆｒｏｍ
９６％ ｔｏ１０４％．Ｔｈｅ７３２ｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｕｎｄｅｒｔｈｅａｃｉｄｉｃｃｏｎｄｉｔｉｏｎｈａｓｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆ＞９５％ ｆｏｒｍｏｓｔ
ｍａｔｒｉｘｅｌｅｍｅｎｔｓｅｘｃｅｐｔｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｗｈｉｃｈｒｅｄｕｃｅｄｉｏｎｉｃｓｔｒｅｎｇｔｈａｎｄｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓ．ＲｈｅｎｉｕｍｃａｎｂｅｄｉｒｅｃｔｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰＭＳ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｉｍｐｌｅｒａｎｄｆａｓｔｅｒｔｈａｎｔｈｅａｎｉｏｎ
ｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｃｏｐｐｅｒｌｅａｄｚｉｎｃｏｒｅ；ｒｈｅｎｉｕｍ；ｃｌｏｓｅｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ；ｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ
ＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
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