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锍镍试金技术制备含铂族元素硫化物微区分析
标准样品的可行性

赵令浩１，２，詹秀春１，２，胡明月１，２，孙冬阳１，２，范晨子１，２，袁继海１，蒯丽君１，２，屈文俊１

（１．国家地质实验测试中心，北京　１０００３７；
２．中国地质调查局中国地质科学院元素微区与形态重点实验室，北京　１０００３７）

摘要：激光剥蚀电感耦合等离子体质谱（ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ）适合于直接分析
硫化物矿物中痕量元素的含量及空间分布，但硫化物矿物的激光剥蚀特性

与硅酸盐及氧化物不同，受到的干扰也更严重，且由于硫化物标准物质

（尤其是含铂族元素、Ａｕ、Ａｇ等贵金属元素标准物质）极度缺乏，限制了
ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ技术在硫化物微区分析中的广泛应用。本文以贵金属标准
样品ＧＰＴ－９和矿石标准物质为原料合成锍镍试金扣，并封入真空管中重
熔，利用背散射电子图像和ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析元素分布的均匀性，探讨真
空重熔锍镍试金扣制备硫化物原位微区分析标准样品的可行性。背散射

电子图像（ＢＳＥ）显示真空重熔后锍镍试金扣由单相 Ｓ、Ｎｉ化合物组成。
ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ线扫描和点扫描分析表明，锍镍试金扣中Ｓ、Ｎｉ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｓｂ、Ｃｄ、Ｂｉ等主量及微量元素分
析精密度（ＲＳＤ）均小于１０％，均匀分布；在镍扣制备过程中Ｚｎ相对于Ｃｕ、Ｐｂ、Ｓｂ更难进入硫化物相；贵金属
元素Ａｕ、Ａｇ、Ｐｔ均一性较好，其余贵金属元素由于含量低、仪器波动及质谱干扰等影响因素造成分析数据的
ＲＳＤ相对较大，但可通过提高原料中贵金属元素含量、降低熔融样品淬火温度等方法进一步提高其均匀性。
锍镍试金扣的组成元素对铂族元素分析的质谱干扰研究表明，重铂族元素（Ｏｓ、Ｉｒ、Ｐｔ）和Ａｕ受到的干扰可忽
略不计；轻铂族元素（Ｒｕ、Ｒｈ、Ｐｄ）受金属氩化物干扰较为严重，需进行干扰校正。研究认为，真空重熔技术
可有效提高锍镍试金扣中各元素（包括贵金属）的均一性，达到硫化物原位微区分析标准样品的要求，利用

真空重熔锍镍试金扣制备ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ原位微区痕量及贵金属硫化物分析标准样品具可行性。
关键词：锍镍试金法；真空重熔；激光剥蚀电感耦合等离子体质谱法；含ＰＧＥｓ硫化物微区分析标准样品
中图分类号：Ｏ６１４．８２；Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ａ

过渡金属元素Ｃｕ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｚｎ、Ｐｂ等及贵金属元
素（铂族元素、Ａｕ、Ａｇ）在硫化物中高度富集，常形成
具有工业价值的矿床，在国民经济建设中具重要地

位。近年来随着分析技术的提高，硫化物中痕量元

素对于矿床形成条件、矿床成因及成矿物质来源的

指示意义逐步得到重视［１－５］，尤其是铂族元素

（ＰＧＥｓ），作为一种地球化学示踪剂，可为研究幔源
岩石特征、地幔演化甚至地球早期分异演化过程提

供重要的信息［６－９］。

ＰＧＥｓ一般以痕量或超痕量存在于地质体系中，
大多数岩浆硫化物中ＰＧＥｓ的含量小于２０μｇ／ｇ［１０］，
而ＩＣＰ－ＭＳ对ＰＧＥｓ的检出限能够低至２０ｎｇ／ｇ，对
Ａｕ的检出限更是能低至１０ｎｇ／ｇ［１１］，同时 ＩＣＰ－ＭＳ
与激光剥蚀技术（ＬＡ）的联用使得 ＰＧＥｓ空间分布
研究及在地质体系演化中各元素不同地球化学性质

研究成为可能［１，５，１２－１４］。但由于硫化物的激光剥蚀

特性与硅酸盐及氧化物不同，受到的干扰也更严重，

尤其是含ＰＧＥｓ硫化物微区分析标准物质的缺乏严
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重限制了这一技术在硫化物分析中的广泛应用。近

十年来，全球各ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ实验室都在尝试合成
硫化物微区分析标准物质［１５－１６］，然而能够广泛应用

的相对较少，目前国内相关研究尚在起步阶段，报道

也较少。近年来，国家地质实验测试中心微区分析

实验室开展了硫化物激光剥蚀行为及定量分析方面

的研究［１７－１８］，并在硫化物原位微区标准样品研制方

面进行尝试。

目前，硫化物微区分析标准物质制备方法有粉

末压片法［１９］、锍镍试金法［２０］、冷压法［１５］及高温烧结

法［１６］。Ｗｏｈｌｇｅｍｕｔｈ－Ｕｅｂｅｒｗａｓｓｅｒ等［１６］和袁继海

等［１８］对这４种制备方法进行了详细的总结。锍镍
试金法因制样简单，对贵金属元素具有较高回收率

（＞９０％）而被广泛使用［１１，２１］。例如，Ｈｏｒｎ和
Ｊａｃｋｓｏｎ合成含ＰＧＥｓ和Ａｕ各２００μｇ／ｇ的镍扣ＰＧＥ
－Ａ，被广泛用作分析硫化物中 ＰＧＥｓ、Ａｕ的标准物
质［９，１３，２２］。镍扣ＰＧＥ－Ａ是利用锍镍试金法合成的
唯一比较成功的标准物质，但是其合成方法并未进

行详细报道。Ｗｏｈｌｇｅｍｕｔｈ－Ｕｅｂｅｒｗａｓｓｅｒ等［１６］用高

温高压法制得纯ＮｉＳ物质形成不同Ｎｉ、Ｓ化合物相，
ＰＧＥｓ在不同成分之间配分，造成 ＰＧＥｓ均匀性较
差，因此认为采用锍镍试金法合成硫化物标准物质

是不可取的；而Ｗａｎｇ等［２３］用锍镍试金技术合成的

镍扣经Ｘ射线衍射分析表明其矿物成分单一，以
Ｎｉ３Ｓ２为主，含少量ＮｉｘＳ６，不含ＮｉＳ、Ｎｉ３Ｓ４和ＮｉＳ２等矿
物，改变制备原料中硫和 ＮｉＯ的质量（ｍＳ和 ｍＮｉＯ），
镍扣的矿物组成并不改变，仅是 Ｎｉ３Ｓ２和 ＮｉｘＳ６相对
含量发生变化，该成果为锍镍试金法合成硫化物原

位微区分析标准样品提供了重要前提条件。

针对目前对于锍镍试金技术合成镍扣均匀性的

争议，本文利用该技术合成镍扣（ＳＲＭＤ－１），经真
空重熔、淬火以提高元素均一性，利用 ＬＡ－ＩＣＰ－
ＭＳ分析并进行Ｓ、Ｎｉ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｔｌ、Ｐｂ、
Ｂｉ、ＰＧＥｓ、Ａｕ等元素均匀性检验，对锍镍试金扣贵金
属分析存在的质谱干扰进行初步分析，探讨用锍镍

试金法制备硫化物微区分析标准物质的可行性。

１　锍镍试金扣的制备及分析方法
１．１　样品制备

锍镍试金扣的制作流程如图１所示。主要步骤
为：以天然地质物料贵金属标准物质 ＧＰＴ９为主要
原料（１０ｇ），分别加入Ｃｕ、Ｚｎ、Ｐｂ、Ｓｂ等元素的矿石
标准物质各０．１ｇ，按文献［１１，２０，２４］流程，制备成
质量约为２ｇ的锍镍试金扣。将试金扣真空封装于

石英管中，在１２００℃熔融１ｈ，该温度高于纯 ＮｉＳ的
固相线温度［１６］，使试金扣完全熔融。将熔体摇匀后

在常温水中淬火，形成近圆饼状样品（编号：ＳＲＭＤ
－１），抛光后上下两表面（Ａ面和 Ｂ面）的面积分别
为１．２ｃｍ２、１．６ｃｍ２。锍镍试金技术对于贵金属的
回收率可达９０％以上［１１，２１］，假设本实验中贵金属的

回收率为 １００％，ＳＲＭＤ－１理论贵金属含量
（ｎｇ／ｇ）：Ｐｔ为 ９５００，Ｐｄ为 ２５００，Ｏｓ为 ２１５，Ｒｕ为
３７０，Ｉｒ为１４０，Ｒｈ为３０。同时制备贵金属空白样品
（编号：ＳＲＭＤ－Ｂ），用以探讨Ｎｉ及加入矿石标样中
的Ｃｕ、Ｚｎ、Ｐｂ等元素对于贵金属元素产生的质谱
干扰。

图 １　锍镍试金扣ＳＲＭＤ－１制备流程
Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｔｈｅｒｅｍｅｌｔｅｄｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅ

ｆｉｒｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎＳＲＭＤ１

１．２　分析方法及数据处理
ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析在国家地质实验测试中心

完成，使 用 ＵＰ２１３ Ｎｄ：ＹＡＧ 深 紫 外 激 光 及
ＥＬＥＭＥＮＴ２电感耦合等离子体质谱仪（美国
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。该仪器系统采用磁电结合扫
描方式，具高分辨率、高灵敏度、动态响应范围宽的

特点，可同时准确测定复杂地质样品中的主、次、痕

量元素。激光剥蚀采用 ４０μｍ激光斑束，频率 １０
Ｈｚ；线扫描激光剥蚀速度为５μｍ，扫描总长度约为
２ｍｍ。ＩＣＰ－ＭＳ分析采用低分辨模式，选择测定以
下同位素：３４Ｓ、５２Ｃｒ、５５Ｍｎ、５７Ｆｅ、５９Ｃｏ、６０Ｎｉ、６５Ｃｕ、
６６Ｚｎ、９９Ｒｕ、１０１Ｒｕ、１０２Ｒｕ、１０３Ｒｈ、１０５Ｐｄ、１０６Ｐｄ、１０７Ａｇ、
１０８Ｐｄ、１１１Ｃｄ、１１８Ｓｎ、１８５Ｒｅ、１８７Ｒｅ、１８９Ｏｓ、１９２Ｏｓ、１９１Ｉｒ、
１９３Ｉｒ、１９４Ｐｔ、１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ、２０５Ｔｌ、２０７Ｐｂ、２０９Ｂｉ，分析过程中
氧化物产率＜０．２％。３４Ｓ～２０９Ｂｉ质量范围内共发生
５次磁场变换，磁扫描和电扫描的总空置时间为
０．１５１ｓ，每个贵金属同位素测量停留时间为０．０２４
ｓ，其余各元素为０．０２０ｓ，总测量时间为０．７２４ｓ，一
次全扫描的总时间为 ０．８７５ｓ，有效测量时间占
８２．７％。
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ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析中，一般采用相对灵敏度系

数ｋｕ＝（
ＣｓｔｄｕＩ

ｓｔｄ
ｉ

ＳｓｔｄｕＣ
ｓｔｄ
ｉ
）进行定量校准（式中 Ｃ为浓度；Ｉ为

元素测定信号强度，以计数 ｃｐｓ表示；上角标 ｓｔｄ表
示标准物质；下角标ｕ表示被测元素；下角标ｉ表示
内标元素）。

对于均匀标准样品，在相同分析条件下 ｋｕ值保
持不变，因此元素信号强度比值Ｉｕｓｔｄ／Ｉｉｓｔｄ与相对灵敏
度具等效性，在样品均一性检验中，可表征未知浓度

样品的均一程度。本文锍镍试金扣线扫描及点剥蚀

分析，以３４Ｓ或５７Ｆｅ为内标元素，所有分析元素信号
值进行内标元素标准化，以降低元素信号随时间漂

移的影响，同时利用该值进行 ＳＲＭＤ－１元素均匀
性检验。

二次电子图像及背散射电子图像在北京大学造

山带与地壳演化教育部重点实验室采用 ＦＥＩ
Ｑｕａｎｔａ６５０型扫描电子显微镜完成。

图 ２　（ａ）ＳＲＭＤ－１二次电子图像（ＳＥＭ）；（ｂ）ＳＲＭＤ－１背散射电子图像（ＢＳＥ）；

（ｃ）Ｗｏｈｌｇｅｍｕｔｈ－Ｕｅｂｅｒｗａｓｓｅｒ等［１６］合成Ｎｉ、Ｓ化合物的ＢＳＥ图像，深色ＮｉＳ，浅色Ｎｉ６－ｘＳ５
Ｆｉｇ．２　（ａ）ＳｅｃｏｎｄａｒｙｅｌｅｃｔｒｏｎｉｍａｇｅｏｆＳＲＭＤ１，（ｂ）ＢａｃｋｓｃａｔｔｅｒｅｄｅｌｅｃｔｒｏｎｉｍａｇｅｏｆＳＲＭＤ１，（ｃ）Ｂａｃｋｓｃａｔｔｅｒｅｄｅｌｅｃｔｒｏｎｉｍａｇｅｏｆ

ｔｈｅＮｉ１ｘＳｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｂｙＷｏｈｌｇｅｍｕｔｈＵｅｂｅｒｗａｓｓｅｒｅｔａｌ（２００７）
［１６］

２　锍镍试金扣的元素均匀性检验
２．１　背散射电子图像分析

背散射电子图像（ＢＳＥ）常用来反映样品表面成
分特征。Ｗｏｈｌｇｅｍｕｔｈ－Ｕｅｂｅｒｗａｓｓｅｒ等［１６］合成的

ＮｉＳ物质，在背散射图上表现出明暗不同的两种颜
色（如图２ｃ），说明该样品形成不同Ｎｉ、Ｓ化合物相。
本研究合成的镍扣 ＳＲＭＤ－１背散射电子图像（图
２ｂ）则完全表现出均一亮度，二次电子图像（图２ａ）
显示其上分布少量深色点，主要是由于样品抛光或

杂质点造成。ＳＲＭＤ－１由均一物质构成，其主量元
素Ｓ、Ｎｉ均匀分布，可形成单一Ｓ／Ｎｉ比值化合物，微

量元素在样品中不会因为不同矿物相的存在而发生

分馏，此结果与Ｗａｎｇ等［２３］对锍镍试金扣的研究结

论相同，为利用锍镍试金法合成硫化物原位微区分

析标准样品提供了重要前提条件。

２．２　ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析
微区分析中，样品分析数据的相对标准偏差

（ＲＳＤ）的大小常用来表征样品的均匀性。为进一步
验证微量元素在镍扣 ＳＲＭＤ－１中的均匀性，本研
究利用ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分别对其进行线扫描和点剥
蚀分析，结合各元素分析数据的ＲＳＤ探讨ＳＲＭＤ－１
整体的均匀性。ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ常用硅酸盐标准物
质（如ＮＩＳＴＳＲＭ、ＭＡＰ－ＤＩＮＧ等）主量元素的 ＲＳＤ
＜５％，微量元素的ＲＳＤ＜１０％。
２．２．１　线扫描分析

在最佳仪器调试条件下，样品线扫描信号的波动

程度可以反映元素在样品表面（横向）均匀程度。本实

验线扫描激光斑束４０μｍ，剥蚀速度为５μｍ，每次测量
耗时约为１．５ｓ。图３ａ为ＳＲＭＤ－１激光线扫描分析部
分元素原始信号图，除主要元素Ｓ、Ｎｉ之外，其余元素
信号波动较明显。将线扫描每５次信号强度加和平
均，获得４８点数据，即每个数据点代表空间尺度为３７．５
μｍ（如图３ｂ），其信号平整度明显好转，以Ｓ为内标元
素对分段后信号值进行标准化，Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｐｂ、Ｂｉ等元
素的ＲＳＤ小于１０％；Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｃｄ、Ｓｎ等元素的
ＲＳＤ为１０％ ～１５％；除９９Ｒｕ、Ｏｓ、Ｉｒ外，其余贵金属元
素／同位素的ＲＳＤ为７．８％～１６．５％，均匀性较好。在
未考虑仪器因素条件下，ＳＲＭＤ－１中各元素在４０μｍ
激光斑束表面空间范围内均匀分布，满足硫化物样品

原位微区分析需求。
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图 ３　ＳＲＭＤ－１线扫描元素信号强度
Ｆｉｇ．３　ＳｉｇｎａｌｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＳＲＭＤ１ｂｙｌａｓｅｒｌｉｎｅａｒｓｃａｎｎｉｎｇ
ａ—原始信号图；ｂ—相邻５次信号加和平均处理信号图。

２．２．２　点剥蚀分析
对ＳＲＭＤ－１的Ａ、Ｂ两平面随机选点进行５次

（第Ⅰ～Ⅴ次）激光剥蚀分析，结合数据ＲＳＤ值及Ｆ

表 １　ＳＲＭＤ－１的ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析数据ＲＳＤ值
Ｔａｂｌｅ１　ＲＳＤｖａｌｕｅｓｏｆＳＲＭＤ１ａｎａｌｙｚｅｄｂｙＬＡＩＣＰＭＳ ＲＳＤ／％

待测

元素

第Ⅰ次 第Ⅱ次

Ａ

（ｎ＝１０）

Ａ

（ｎ＝１３）

第Ⅲ次

Ａ

（ｎ＝２５）

Ｂ

（ｎ＝２０）

Ｔ

（ｎ＝４５）

第Ⅳ次

Ａ

（ｎ＝５１）

Ｂ

（ｎ＝８０）

Ｔ

（ｎ＝１３０）

第Ⅴ次

Ａ

（ｎ＝６０）

Ｂ

（ｎ＝１１０）

Ｔ

（ｎ＝１７０）
Ｆ

ＭＡＳＳ－１

（ｎ＝２３）

重熔前

（ｎ＝２２）

３４Ｓ － － － － － － － － ２．９ ５．０ ４．４ ０．０３ １１ ０．０
５２Ｃｒ ４．６ ２．５ ２．８ ４．７ ３．９ ２．７ ４．１ ５．８ ２．７ ４．２ ３．８ １．８７ ５．１ ６．３
５５Ｍｎ ３．９ ６．７ ３．９ ６．１ ５．１ ８．８ ３１ ３１ ２１ １８５ ４１ １６．６ １．７ ９．８
５７Ｆｅ ２．９ ２．０ ３．２ ３．４ ３．６ ２．８ ３．１ ３．１ － － － － － ５．３
５９Ｃｏ ２．６ ２．５ ３．０ ３．７ ３．４ ２．９ ２．５ ２．７ ２．２ ３．２ ２．９ ０．２９ ２．２ ６．３
６０Ｎｉ ３．３ ２．８ ３．９ ３．４ ３．８ ２．６ ２．８ ２．７ ２．２ ３．１ ２．９ ２．６１ ７．５ ４．１
６５Ｃｕ ３．５ ３．６ ３．７ ７．６ ５．７ ４．５ ５．８ ５．５ ３．１ ５．４ ４．８ ２．０４ ３．１ １１
６６Ｚｎ ９．５ ５．５ １３ １２８ １２ ４．０ ６．０ ７．０ １２ １９ １３．７ ０．０２ ５．９ １１
９９Ｒｕ ２８ ２３ １９ ２０ ２０ ２９ ３７ ３４ ７０ １３６ １１８ ０．０２ － ５９
１０１Ｒｕ １０ ８．２ １０ ９．９ １０ ８．０ １４ １２ １９ ２５ ２３ ２．１９ － １０
１０２Ｒｕ ６．２ ６．４ ７．２ ６．９ ７．７ ４．７ ８．６ ７．６ １３ ２５ ２１ ０．４８ － １１
１０３Ｒｈ ９．８ ７．８ ７．０ ７．５ ７．７ ７．６ １３ １１ １５ ２２ ２０ ０．１１ － １１
１０５Ｐｄ ７．０ ４．５ ５．１ ８．５ ７．０ ５．４ ８．８ ７．７ １１ １９ １７ ６．３６ － ９．６
１０６Ｐｄ ７．１ ４．１ １１ ８．０ １０ １３ ２８ ２３ ４１ ７９ ６１ ３．３７ － ２１
１０８Ｐｄ ５．２ ４．４ ７．４ １０ ８．８ ９．３ ２０ １６ ３１ ９１ ７３ １．０４ － ２７
１０７Ａｇ ４．８ ３．９ ５．４ ９．６ ７．７ ４．８ ５．４ ７．０ ４．８ ７．２ ６．５ ０．０７ ９．９ ９．５
１１１Ｃｄ １１ ６．０ １３ １１ １４ ８．０ ７．３ １１ ７．５ １２ １０ ０．０５ ２３ １２
１１８Ｓｎ １５ ７．７ ７．２ １５ １３ １１ ２０ １９ ２５ ５４ ４５ ０．９２ ５．５ ２４
１２１Ｓｂ ５．６ ３．９ ５．６ ５．２ ５．４ ７．５ ９．５ １０ ７．８ ７．９ ７．９ ０．０４ １０ －
１８９Ｏｓ １２ ９．７ １２ １５ １３ １８ ２６ ２５ ２７ ５２ ４４ ５．７３ － ２５
１９２Ｏｓ ８．３ ４．３ ８．９ ７．５ ８．３ １２ １５ １７ １７ ２８ ２５ １８．９ － １６
１９１Ｉｒ １６ １４ １３ １７ １５ １８ ３１ ２７ ３２ ７５ ５４ ０．７４ － ２９
１９３Ｉｒ ８．６ １２ １５ ８．５ １３ １２ ２４ ２１ ３３ ７１ ５８ ５．２７ － ２４
１９４Ｐｔ ６．２ ５．６ ６．１ １１ ８．９ ７．７ ７．３ １０ ６．４ ９．４ ８．７ ０．３６ － １９
１９５Ｐｔ ４．８ ５．０ ６．６ １０ ８．６ ６．８ ７．４ １０ ６．５ ９．５ １０ ２．０７ － １４
１９７Ａｕ ４．８ ６．０ ５．０ ９．８ ７．４ ６．１ ６．８ ９．８ ９．４ ９．４ ９．３ ０．２１ － １６
２０５Ｔｌ ５．７ ４．３ ５．４ １１ ８．２ ９．１ ７．９ １５ ９．１ １５ １４ １０．０ － １１
２０７Ｐｂ ３．３ ５．０ ３．５ ９．４ ６．７ ９．３ ４．８ １４ ６．４ ７．９ ７．４ ０．０６ － １０
２０９Ｂｉ ４．９ ４．１ ３．７ ７．７ ５．８ １０ ４．８ １６ ７．１ ７．１ ７．１ ０．０４ １４ １０

检验探讨各元素在ＳＲＭＤ－１中的纵向及整体空间
均一程度，其中第Ⅴ次实验中同时进行 ＭＡＳＳ－１

（ＵＳＧＳ硫化物标准样品）分析。以３４Ｓ或５７Ｆｅ为内
标元素，对所有元素信号进行标准化。根据标准化

数据ＲＳＤ值及Ｆ检验法分别对 Ａ、Ｂ面及样品整体
各元素均匀性进行评估，结果列于表１（表中Ａ、Ｂ、Ｔ
分别为镍扣 ＳＲＭＤ－１的两个表面及样品整体数

—７９６—
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据；ｎ为激光剥蚀点数）。
　　Ａ面：Ｎｉ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｃｒ、Ｃｏ的 ＲＳＤ均小于 ５％，
Ｐｂ、Ｓｂ、Ｔｌ、Ｂｉ的ＲＳＤ在５％～１０％之间，在ＳＲＭＤ－
１中均匀分布；Ｚｎ、Ｃｄ的 ＲＳＤ在５．５％ ～１３．２％之
间，均匀性相对较差；Ｍｎ和Ｓｎ的 ＲＳＤ值较大；第Ⅰ
～Ⅳ次数据中贵金属元素 Ａｇ、１０１Ｒｕ、１０２Ｒｕ、１０３Ｒｈ、
１０５Ｐｄ、１０８Ｐｄ、１９４Ｐｔ、１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ的ＲＳＤ均小于１０％，在
ＳＲＭＤ－１中均匀分布，１０６Ｐｄ、１８９Ｏｓ、１９２Ｏｓ、１９１Ｉｒ、１９３Ｉｒ
的ＲＳＤ在１０％～２０％之间，９９Ｒｕ的 ＲＳＤ值较大。

Ｂ面：各元素的 ＲＳＤ值相对于 Ａ面稍偏大，其
中Ｎｉ、Ｆｅ的 ＲＳＤ＜５％；Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｓｂ、Ｔｌ、Ｂｉ
的ＲＳＤ＜１０％，在 Ｂ面中达到均匀分布；贵金属元
素 Ａｇ、１０２Ｒｕ、１０５Ｐｄ、１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ的 ＲＳＤ＜１０％，
１０１Ｒｕ、１０３Ｒｈ、１０６Ｐｄ、１９４Ｐｔ、１９２Ｏｓ的 ＲＳＤ在１０％ ～２０％
之间；９９Ｒｕ、１０８Ｐｄ、１８９Ｏｓ、１９１Ｉｒ、１９３Ｉｒ的 ＲＳＤ值相对较
大。利用数据的整体 ＲＳＤ值结合 Ｆ检验法对样品
整体均匀性进行评估，Ｆ检验法中显著性水平为
５％，自由度（１，１６８），临界值 Ｆ０．０５（１，１６８）≈３．９０，
若Ｆ＜３．９０则可认为该元素在样品中均匀，如表１。
Ｓ、Ｎｉ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｓｂ、Ａｇ、Ｂｉ等 ＲＳＤ（１０％，并通
过均匀性检验，在真空重熔锍镍试金扣中均匀分布；

Ｍｎ、Ｔｌ的 ＲＳＤ值较大，且未通过均匀性检验；Ｚｎ、
Ｃｄ、Ｓｎ等元素在样品整体中 ＲＳＤ值较大，却通过了
Ｆ检验，说明这些元素在小区域范围内未达到均匀
分布，但在 Ａ、Ｂ面中其均值一致；贵金属元素
１９４Ｐｔ、１９５Ｐｔ、１９７Ａｕ的ＲＳＤ值在１０％左右，且通过Ｆ检
验，证明在ＳＲＭＤ－１中均匀分布。
２．３　锍镍试金扣ＳＲＭＤ－１的均匀性

激光剥蚀线扫及点剥蚀分析结果表明，锍化镍

试金样品 ＳＲＭＤ－１中 Ｓ、Ｎｉ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｓｂ、Ｂｉ、
Ｃｄ等主量及微量元素的 ＲＳＤ＜１０％，在 ＳＲＭＤ－１
中均匀分布，达到硫化物原位微区分析标准物质要

求；Ｍｎ、Ｚｎ、Ｓｎ、Ｔｌ等元素尽管它们的均匀性相对较
差，但在样品中通过多点分析，其数据仍具有可参考

性，其中Ｚｎ矿石标准样品作为主要原料加入到镍扣
制备原料中，而相对于Ｃｕ、Ｐｂ、Ｓｂ元素，Ｚｎ在镍扣中
含量极低，说明在镍扣制备过程中Ｚｎ更难进入硫化
物相。值得注意的是，实验的同时进行了硫化物标

准样品ＭＡＳＳ－１分析，ＳＲＭＤ－１各元素的 ＲＳＤ值
优于ＭＡＳＳ－１，从侧面反映了ＳＲＭＤ－１的均匀性。

对于贵金属元素（Ａｇ、Ａｕ、ＰＧＥｓ），锍镍试金技
术对于贵金属的回收率可达９０％以上，ＳＲＭＤ－１中
Ａｇ、Ｐｔ和Ａｕ的ＲＳＤ≤１０％，且通过 Ｆ检验，在样品
中达到均匀分布；Ｏｓ、Ｒｕ、Ｉｒ、Ｒｈ含量低，且部分同位

素丰度低，准确测定这些元素对仪器灵敏度及稳定

性具有较高要求。实验Ⅰ ～Ⅳ中，大部分贵金属元
素的ＲＳＤ在１０％左右，一致性相对较好，但在实验
Ⅴ中随着分析点数的增加各元素的ＲＳＤ明显变大。
尽管仪器条件的变化、元素含量低存在强干扰、元素

分布不均匀都有可能造成这种变化，但是与 Ｐｔ相
比，各元素的含量具有明显差异。本研究认为 Ｏｓ、
Ｒｕ、Ｉｒ、Ｒｈ、Ｐｄ在 ＳＲＭＤ－１中的不均匀性主要是由
于元素含量低造成，通过提高加入贵金属的含量有

望进一步降低分析数据的ＲＳＤ值，提高贵金属元素
的均一性。

真空重熔锍镍试金扣 ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ线剥蚀与
点剥蚀分析结果与未重熔锍镍试金扣分析数据相比

较（表１），各元素的 ＲＳＤ值明显减小，在样品中均
匀分布，表明利用真空重熔锍镍试金扣技术制备硫

化物微区分析标样具较高的可行性。

３　锍镍试金扣的组成元素对铂族元素分析
的质谱干扰探讨
硫化物中的过渡金属（Ｆｅ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ）在

ＩＣＰ－ＭＳ氩等离子体中形成氧化物及氩化物，对
ＰＧＥｓ造成干扰一直是贵金属 ＩＣＰ－ＭＳ分析中的重
要问题，在ＰＧＥｓ仅在 ｎｇ／ｇ水平，而 Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ质量
分数在百分数（％）量级时，干扰作用变得明显［２５］。

轻ＰＧＥｓ（Ｒｕ、Ｒｈ、Ｐｄ）的干扰主要来源于氩化
物，如４０Ａｒ５９Ｃｏ对９９Ｒｕ、４０Ａｒ６１Ｎｉ对１０１Ｒｕ、４０Ａｒ６３Ｃｕ
对１０３Ｒｈ、４０Ａｒ６５Ｃｕ对１０５Ｐｄ的干扰等。Ｓｈｉｂｕｙａ等
（１９９８）［２６］报道了２０６Ｐｂ可产生双电荷离子，对富铅
硫化物中的１０３Ｒｈ产生重要干扰；重 ＰＧＥｓ可能的干
扰主要来源于氧化物，如１７１Ｙｂ１６Ｏ对１８７Ｒｅ、１７７Ｈｆ１６Ｏ
对１９３Ｉｒ、１７８Ｈｆ１６Ｏ对１９４Ｐｔ、１７９Ｈｆ１６Ｏ对１９５Ｐｔ及１８１Ｔａ１６Ｏ
对１９７Ａｕ的干扰等。

本研究制备的 ＳＲＭＤ－Ｂ为贵金属空白样品，
其中添加了与 ＳＲＭＤ－１等量的金属矿石样品，通
过ＳＲＭＤ－Ｂ的 ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ分析信号与仪器背
景信号比较，探讨其中 Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｐｂ等对贵金属元
素的质谱干扰，分析结果列于表２。

在ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ等离子体条件下，分析条件优
化过程中氧化物产率低于０．２％，重ＰＧＥｓ元素所受
难熔金属氧化物干扰较小，例如１９４Ｐｔ与１９５Ｐｔ的自然
丰度比１９４Ｐｔ／１９５Ｐｔ＝０．９７，本实验 ＳＲＭＤ－１分析
１９４Ｐｔ／１９５Ｐｔ＝０．９８，同时空白镍扣中重 ＰＧＥｓ元素信
号强度低，证明在锍镍试金扣ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ原位分
析中重ＰＧＥｓ和Ａｕ所受的质谱干扰可忽略不计。
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表 ２　ＰＧＥｓ主要质谱干扰及 ＳＲＭＤ－Ｂ贵金属空白样品
分析信号

Ｆｉｇ．２　ＭａｓｓｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｆＰＧＥｓａｎｄｓｉｇｎａｌｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆＳＲＭＤＢ

待测

元素
主要干扰

信号强度／ｃｐｓ

背景
ＳＲＭＤ－Ｂ贵金属
空白样品

９９Ｒｕ ５９Ｃｏ４０Ａｒ ２５ ２４
１０１Ｒｕ ６１Ｎｉ４０Ａｒ １５ ６９１
１０２Ｒｕ ６２Ｎｉ４０Ａｒ，１０２Ｐｄ １２６ ２４６９
１０３Ｒｈ ６３Ｃｕ４０Ａｒ，２０６Ｐｂ２＋ １５０ ５２２
１０５Ｐｄ ６５Ｃｕ４０Ａｒ ５３ １７０
１０６Ｐｄ ６６Ｚｎ４０Ａｒ，１０６Ｃｄ １８５４ １９５０
１０８Ｐｄ ６８Ｚｎ４０Ａｒ，１０８Ｃｄ ８３７ ７４３
１８９Ｏｓ １７３Ｙｂ１６Ｏ ０ ０
１９２Ｏｓ １７６Ｈｆ１６Ｏ，１９２Ｐｔ ０ ７
１９１Ｉｒ １７５Ｌｕ１６Ｏ ０ ５
１９３Ｉｒ １７７Ｈｆ１６Ｏ ０ １１
１９４Ｐｔ １７８Ｈｆ１６Ｏ １０ ０
１９５Ｐｔ １７９Ｈｆ１６Ｏ ８ ３

锍镍试金扣基体中 Ｎｉ、Ｃｕ、Ｐｂ等为主要元素，
含量较高，其金属氩化物对轻 ＰＧＥｓ的干扰较为明
显（如表２），空白镍扣 ＳＲＭＤ－Ｂ的 Ｃｏ和 Ｚｎ含量
极低，其氩化物对于９９Ｒｕ、１０６Ｐｄ、１０８Ｐｄ的干扰并不明
显；Ｃｕ和 Ｐｂ主要影响１０３Ｒｈ和１０５Ｐｄ的测定，ＳＲＭＤ
－Ｂ中Ｃｕ和Ｐｂ含量相对较高，通过简单计算其中
Ｃｕ和Ｐｂ对１０３Ｒｈ和１０５Ｐｄ产生的影响大约为 ０．１
μｇ／ｇ，对于Ｒｈ、Ｐｄ含量在μｇ／ｇ量级的样品，其干扰
相对不明显；ＳＲＭＤ－Ｂ中 Ｎｉ大量存在，１０１Ｒｕ、１０２Ｒｕ
受到６１Ｎｉ４０Ａｒ、６２Ｎｉ４０Ａｒ的干扰最为显著，空白镍扣中
产生干扰大约１μｇ／ｇ，在分析中需进行干扰校正。
目前通常要用数学方法扣除氧化物及氩化物干扰，

Ｓｙｌｖｅｓｔｅｒ等（２００１）［２５］对该方法进行了详细总结。
本文利用该方法对锍镍试金扣轻 ＰＧＥｓ进行干扰校
正，获得同位素信号比值与自然丰度比值一致。

４　结语
本文利用锍镍试金技术富集贵金属元素

（ＰＧＥｓ、Ａｇ、Ａｕ），加入 Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ、Ｐｂ等元素制成锍
镍试金扣，并对样品进行真空重熔处理，均一性检验

结果表明通过真空重熔淬火后形成的锍镍试金扣

ＳＲＭＤ－１由单一 Ｓ／Ｎｉ比值化合物组成，相较于未
重熔镍扣，各元素（包括贵金属元素Ｐｔ、Ａｕ、Ａｇ）的均
匀程度显著提高，达到了硫化物原位微曲分析标准

物质要求。Ｒｕ、Ｒｈ、Ｐｄ、Ｉｒ、Ｒｅ、Ｏｓ等贵金属元素的含
量过低，造成均匀性相对较差，通过提高原料中贵金

属元素含量、降低熔融样品淬火温度等方法有望进

一步提高各元素的均一性。

目前，含ＰＧＥｓ硫化物原位微区分析标准样品
的研制较少，在已有的制备方法中，锍化镍试金技术

可有效富集贵金属元素，原料及操作简单，但由于缺

乏成功范例及详细制备过程，其可行性广受争议。

本文镍扣ＳＲＭＤ－１的制备与研究证明了利用真空
重熔锍镍试金技术制备 ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ原位微区痕
量及贵金属硫化物分析标准样品具较高可行性，为

推动含ＰＧＥｓ硫化物原位微区分析标准样品的制备
及广泛使用奠定了基础。

致谢：国家地质实验测试中心张欣、那布其、赵素利

工程师在锍镍试金扣制备过程中给予指导和帮助，

在此致以衷心感谢。
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用［Ｊ］．分析化学，２０１２，４０（２）：２０１－２０７．
［１８］　袁继海，詹秀春，樊兴涛，胡明月．硫化物矿物中痕量

元素的激光剥蚀－电感耦合等离子体质谱微区分析
进展 ［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０（２）：１２１－１３０．

［１９］　ＰｅｒｋｉｎｓＷ Ｔ，ＰｅａｒｃｅＮＪＧ，ＷｅｓｔｇａｔｅＪＡ．Ｔｈｅ
ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎＩＣＰＭＳａｎｄｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ
ｓｔｒａｔｅｇｉｅｓ：Ｅｘａｍｐｌｅｓｆｒｏｍｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓ
ｉｎｖｏｌｃａｎｉｃｇｌａｓｓｓｈａｒｄｓａｎｄｓｕｌｆｉｄｅｍｉｎｅｒａｌｓ［Ｊ］．
ＧｅｏｓｔａｎｄａｒｄｓＮｅｗｓｌｅｔｔｅｒ，１９９７，２１：１７５－１９０．

［２０］　ＦｉｇｕｅｉｒｅｄｏＡＭ，ＥｎｚｗｅｉｌｅｒＪ，ＳａｒｋｉｓＪＥ，ＪｏｒｇｅＡＰ，
ＳｈｉｂｕｙａＥ．ＮＡＡａｎｄＵＶｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎＩＣＰＭＳｆｏｒ
ｐｌａｔｉｎｕｍｇｒｏｕｐｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｇｏｌｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎＮｉＳ
ｆｉｒｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎｓ：Ａｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｗｏｍｅｔｈｏｄｓ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＲａｄｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄＮｕｃｌｅａｒＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
２０００，２４４（３）：６２３－６２５．

［２１］　ＧｒｏｓＭ，ＬｏｒａｎｄＪＰ，ＬｕｇｕｅｔＡ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｐｌａｔｉｎｕｍ
ｇｒｏｕｐｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｇｏｌｄｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｕｓｉｎｇ
ＮｉＳ ｆｉｒｅ ａｓｓａｙ ａｎｄ Ｔｅ ｃｏｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ； ｔｈｅ ＮｉＳ
ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｓｔｅｐｒｅｖｉｓｉｔｅｄ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＧｅｏｌｏｇｙ，２００２，
１８５（３）：１７９－１９０．

［２２］　 ＳｙｌｖｅｓｔｅｒＰ，ＣａｂｒｉＬ，ＴｕｂｒｅｔｔＭ，ＭｃＭａｈｏｎＧ，
ＬａｆｌａｍｍｅＪ，ＰｅｒｅｇｏｅｄｏｖａＡ．Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓａｎｄｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆ
ａｆｕｓｅｄ ｐｙｒｒｈｏｔｉｔｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍａｔｅｒｉａｌｆｏｒ
ｐｌａｔｉｎｕｍ ｇｒｏｕｐｅｌｅｍｅｎｔａｎｄｇｏｌｄａｎａｌｙｓｉｓｂｙｌａｓｅｒ
ａｂｌａｔｉｏｎＩＣＰＭＳ［Ｃ］∥ １０ｔｈ ＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＰｌａｔｉｎｕｍ
Ｓｙｍｐｏｓｉｕｍ．Ｆｉｎｌａｎｄ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙｏｆＦｉｎｌａｎｄ，
２００５：１６－２０．

［２３］　ＷａｎｇＸ，ＺｅｎｇＺ，ＹｉｎＸ，ＷａｎｇＸ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｏｆｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎ［Ｊ］．Ｐｒｅｃｉｏｕｓ
Ｍｅｔａｌｓ，２００７，２８（４）：４５－４９．

［２４］　Ｑ／ＧＤ００８—２００２，岩石、土壤、水系沉积物中铂族元
素的锍镍试金－电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）
法测定［Ｓ］．

［２５］　ＳｙｌｖｅｓｔｅｒＰ．Ａｐｒａｃｔｉｃａｌｇｕｉｄｅｔｏｐｌａｔｉｎｕｍｇｒｏｕｐｅｌｅｍｅｎｔ
ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｓｕｌｐｈｉｄｅｓｂｙｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎＩＣＰＭＳ［Ｍ］．
Ｔｏｒｏｎｔｏ：ＭｉｎｅｒａｌｏｇｉｃａｌＡｓｓｏｃｉａｔｉｏｎｏｆＣａｎａｄａ，２００１：
２０３－２１１．

［２６］　ＳｈｉｂｕｙａＥＫ，ＳａｒｋｉｓＪＥＳ，ＥｎｚｗｅｉｌｅｒＪ，ＪｏｒｇｅＡＰＳ，
ＦｉｇｕｅｉｒｅｄｏＡＭ Ｇ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｌａｔｉｎｕｍ ｇｒｏｕｐ
ｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｇｏｌｄｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｕｓｉｎｇａｎ
ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎ ｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃｔｅｃｈｎｉｑｕｅ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，１９９８，１３（９）：
９４１－９４４．

—００７—

第５期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０１３年



ＦｅａｓｉｂｉｌｉｔｙＳｔｕｄｙｏｆＳｙｎｔｈｅｓｉｚｉｎｇＰＧＥＢｅａｒｉｎｇＳｕｌｆｉｄｅＲｅｆｅｒｅｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌ
ｂｙＲｅｍｅｌｔｅｄＮｉｃｋｅｌＳｕｌｆｉｄｅＦｉｒｅＡｓｓａｙＢｕｔｔｏｎ

ＺＨＡＯＬｉｎｇｈａｏ１，２，ＺＨＡＮＸｉｕｃｈｕｎ１，２，ＨＵＭｉｎｇｙｕｅ１，２，ＳＵＮＤｏｎｇｙａｎｇ１，２，
ＦＡＮＣｈｅｎｚｉ１，２，ＹＵＡＮＪｉｈａｉ１，ＫＵＡＩＬｉｊｕｎ１，２，ＱＵＷｅｎｊｕｎ１

（１．ＮａｔｉｏｎａｌＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏａｎａｌｙｓｉｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ　１０００３７，Ｃｈｉｎａ；
２．ＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＥｌｅｍｅｎｔａｌＭｉｃｒｏｐｒｏｂｅＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＳｐｅｃｉａｔｉｏｎＡｎａｌｙｓｉｓ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ＆
ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ　１０００３７，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＬａｓｅｒＡｂｌａｔｉｏｎＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＬＡＩＣＰＭＳ）ｉｓｓｕｉｔｅｄｔｏａｎａｌｙｚｅｔｈｅ
ａｂｕｎｄａｎｃｅｓａｎｄｓｐａｔｉａｌｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｓｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｕｌｆｉｄｅ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｓｐｒｅａｄｕｓｅｏｆｔｈｅｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｎ
ｍｉｃｒｏａｒｅａａｎａｌｙｓｉｓｈａｓｂｅｅｎｈａｍｐｅｒｅｄｂｙｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｓｕｌｆｉｄｅｓｆｒｏｍｓｉｌｉｃａｔｅｓａｎｄｏｘｉｄｅｓａｎｄｔｈｅ
ｌａｃｋｏｆｓｕｌｆｉｄｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ，ｅｓｐｅｃｉａｌｌｙＰＧＥｂｅａｒｉｎｇｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ．Ｉｎｔｈｉｓｓｔｕｄｙ，ａＰＧＥｂｅａｒｉｎｇｓｕｌｆｉｄｅ
（ＳＲＭＤ１）ｉｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｂｙｒｅｍｅｌｔｅｄｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅｆｉｒｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎｉｎＡＮｅｖａｃｕａｔｅｄｑｕａｒｔｚｔｕｂｅ．Ｔｈｅ
ｅｘａｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＢＳＥｉｍａｇｉｎｇｒｅｖｅａｌｅｄｔｈａｔｔｈｅｎｉｃｋｅｌｂｕｔｔｏｎＳＲＭＤ１ｗａｓｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｏｆｍｏｎｏｓｕｌｆｉｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ．
ＨｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｔｅｓｔｉｎｇｂｙＬＡＩＣＰＭＳｓｈｏｗｓｔｈａｔｔｈｅＲＳＤｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓ，ｓｕｃｈａｓＳ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｏ，Ｃｕ，Ｐｂ，Ｓｂ，Ｃｄ，
Ｂｉ，ａｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ１０％．ＴｈｅｄａｔａｓｕｇｇｅｓｔｔｈｅｈｏｍｏｇｅｎｅｏｕｓｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｉｄｅＳＲＭＤ１，ｂｕｔ
ｅｌｅｍｅｎｔｓＭｎ，Ｚｎ，Ｓｎ，ＴｌａｒｅｎｏｔａｓｈｏｍｏｇｅｎｅｏｕｓｗｉｔｈｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｌａｒｇｅｒＲＳＤｓ．ＥｌｅｍｅｎｔｓＡｇ，ＡｕａｎｄＰｔａｒｅ
ｈｏｍｏｇｅｎｅｏｕｓｉｎｓｉｄｅＳＲＭＤ１，ｂｕｔＲＳＤｓｏｆｏｔｈｅｒｎｏｂｌｅｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓａｒｅｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｌａｒｇｅｒａｃｃｏｒｄｉｎｇｔｏｌｏｗｅｌｅｍｅｎｔ
ｃｏｎｔｅｎｔ，ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｆｌｕｃｔｕａｔｉｏｎｓｏｒｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ．Ｔｈｅｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｏｆｔｈｅｎｉｃｋｅｌｂｕｔｔｏｎｗｉｌｌｂｅ
ｉｍｐｒｏｖｅｄｂｙｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｆｏｒｔｈｅｎｏｂｌｅｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｌｏｗｅｒｉｎｇｔｈｅｑｕｅｎｃｈｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒｔｈｅ
ｍｏｌｔｅｎｓａｍｐｌｅｓ．Ｄｕｒｉｎｇｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅｆｉｒｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎ，ｔｈｅｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｉｎｌｉｇｈｔＰＧＥｓ
（Ｒｕ，ＲｈａｎｄＰｄ）ｂｙａｒｇｉｄｅｓｉｓｓｅｒｉｏｕｓ，ａｎｄｍｕｓｔｂｅｃｏｒｒｅｃｔｅｄ，ｗｈｉｌｅｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｔｏＯｓ，Ｉｒ，ＰｔａｎｄＡｕｃａｎ
ｂｅｉｇｎｏｒｅｄ．Ｃｏｍｐａｒｅｄｔｏｔｈｅｂｕｔｔｏｎｗｈｉｃｈｉｓｎｏｔｒｅｍｅｌｔｅｄ，ｔｈｅｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙｏｆｔｈｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｍｐｒｏｖｅｄｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙ．
Ａｃｃｏｒｄｉｎｇｔｏｔｈｅｗｏｒｋｄｏｃｕｍｅｎｔｅｄｈｅｒｅ，ｉｔｉｓｐｏｓｓｉｂｌｅｔｏｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄＰＧＥｂｅａｒｉｎｇｓｕｌｆｉｄｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｆｏｒ
ＬＡＩＣＰＭＳｂｙｒｅｍｅｌｔｅｄｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅｆｉｒｅａｓｓａｙｂｕｔｔｏｎ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｎｉｃｋｅｌｓｕｌｆｉｄｅｆｉｒｅａｓｓａｙ；ｒｅｍｅｌｔｅｄｉｎｖａｃｕｏ；ＬａｓｅｒＡｂｌａｔｉｏｎＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ＰＧＥｓｂｅａｒｉｎｇｓｕｌｆｉｄｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓａｍｐｌｅｓ
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第５期 赵令浩，等：锍镍试金技术制备含铂族元素硫化物微区分析标准样品的可行性 第３２卷


