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摘　要　建立了激光剥蚀电感耦合等离子体质谱（ＬＡＩＣＰＭＳ）法测定纯钌中 Ｍｇ、Ａｌ、Ｆｅ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、

Ｒｂ、Ｒｈ、Ｐｄ、Ｍｏ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｂａ、Ｉｒ、Ｐｔ、Ａｕ、Ｐｂ和Ｓｉ等１９种杂质元素的分析方法。优化了仪器参数，给出

了激光能量为６０％，剥蚀孔径为１１０μｍ，扫描速率为５０μｍ／ｓ，脉冲频率为１０Ｈｚ，载气流量为０．７４Ｌ／ｍｉｎ

条件下，信号强度和稳定性最佳。由于钌标准样品难以获得，因此选择用纯钌粉样品，高温高压溶解

后，采用ＩＣＰＭＳ法定值所测元素（除硅外）。根据钌粉样品的ＩＣＰＭＳ法定值结果确定了测定元素的

相对灵敏度因子（ＲＳＦ），采用相对灵敏度因子（ＲＳＦ）对所测结果进行校正，方法准确、快速，检出限为

０．００７～１２．８μｇ／ｇ，相对标准偏差（ＲＳＤ）为１０％～３０％。测定纯钌中杂质元素，结果与ＩＣＰＭＳ法测

定的结果吻合。

关键词　激光剥蚀；电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰＭＳ）；纯钌；杂质元素；相对灵敏度因子

中图分类号：Ｏ６５７．６３；ＴＨ８４３　　　文献标志码：Ａ　　　文章编号：２０９５１０３５（２０２１）０２００５１０６

犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳１９犐犿狆狌狉犻狋狔犈犾犲犿犲狀狋狊犻狀犘狌狉犲犚狌狋犺犲狀犻狌犿犫狔犔犪狊犲狉

犇犲狀狌犱犪狋犻狅狀犐狀犱狌犮狋犻狏犲犾狔犆狅狌狆犾犲犱犘犾犪狊犿犪犕犪狊狊犛狆犲犮狋狉狅犿犲狋狉狔

ＪＩＡＧｕｉｆａ１，ＬＩＱｉｕｙｉｎｇ
１，２，ＧＡＮＪｉａｎｚｈｕａｎｇ

１，２，ＭＡＹｕａｎ１，ＹＡＮＧＨｕｉ１

（１犛狋犪狋犲犓犲狔犔犪犫狅狉犪狋狅狉狔狅犳犃犱狏犪狀犮犲犱犜犲犮犺狀狅犾狅犵犻犲狊犳狅狉犆狅犿狆狉犲犺犲狀狊犻狏犲犝狋犻犾犻狕犪狋犻狅狀狅犳犘犾犪狋犻狀狌犿犕犲狋犪犾狊，

犛犻狀狅犘犾犪狋犻狀狌犿犕犲狋犪犾狊犆狅，犔狋犱，犓狌狀犿犻狀犵，犢狌狀狀犪狀６５０１０６，犆犺犻狀犪；

２犌狌犻狔犪狀犇犲狋犲犮狋犻狅狀犜犲犮犺狀狅犾狅犵狔 （犢狌狀狀犪狀）犆狅，犔狋犱，犓狌狀犿犻狀犵，犢狌狀狀犪狀６５０１０６，犆犺犻狀犪）

犃犫狊狋狉犪犮狋　ＡｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｎｅｔｅｅｎｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓＭｇ，Ａｌ，Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｚｎ，Ｒｂ，Ｒｈ，

Ｐｄ，Ｍｏ，Ａｇ，Ｃｄ，Ｓｎ，Ｂａ，Ｉｒ，Ｐｔ，Ａｕ，ＰｂａｎｄＳｉｉｎｐｕｒｅｒｕｔｈｅｎｉｕｍｂｙＬａｓｅｒＡｂｌａｔｉｏｎＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ

ＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＬＡＩＣＰＭＳ）ｗａｓｄｅｖｅｌｏｐｅｄ．Ｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｐａｒａｍｅｔｅｒｓｈａｖｅｂｅｅｎｏｐｔｉｍｉｚｅｄ：

Ｇｉｖｉｎｇａｌａｓｅｒｅｎｅｒｇｙｏｆ６０％，ｄｅｎｕｄａｔｉｏｎｐｏｒｅｓｉｚｅ１１０μｍ，ｔｈｅｓｃａｎｒａｔｅ５０μｍ／ｓ，ｐｕｌｓｅｒａｔｅｏｆ１０Ｈｚａｎｄ

ｔｈｅｃａｒｒｉｅｒｇａｓｆｌｏｗｒａｔｅｏｆ０．７４Ｌ／ｍｉｎ，ｓｉｇｎａｌｓｔｒｅｎｇｔｈａｎｄｓｔａｂｉｌｉｔｙｉｓｏｐｔｉｍｕｍ．Ｂｅｃａｕｓｅｒｕｔｈｅｎｉｕｍ



中国无机分析化学 ２０２１年

ｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｉｓｄｉｆｆｉｃｕｌｔｔｏｏｂｔａｉｎ，ｉｎｔｈｉｓｐａｐｅｒ，ｔｈｅｒｕｔｈｅｎｉｕｍ ｐｏｗｄｅｒ ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄａｔｈｉｇｈ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅ，ｅｌｅｍｅｎｔｓｏｔｈｅｒｔｈａｎｓｉｌｉｃｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰＭＳ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ

ｆａｃｔｏｒ（ＲＳＦ）ｏｆｒｕｔｈｅｎｉｕｍｐｏｗｄｅｒｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰＭＳ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙｆａｃｔｏｒ（ＲＳＦ）ｉｓｕｓｅｄｔｏ

ｃｏｒｒｅｃｔｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｄｒｅｓｕｌｔｓ，ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｑｕｉｃｋ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｗａｓ０．００７—１２．８μｇ／ｇ，ａｎｄｔｈｅ

ｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ）ｗａｓ１０％—３０％．Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓａｐｐｌｉｅｄｔｏｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｕｒｅｒｕｔｈｅｎｉｕｍ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｗｅｒｅｉｎｇｏｏｄａｇｒｅｅｍｅｎｔｗｉｔｈｔｈｏｓｅ

ｏｂｔａｉｎｅｄｂｙＩＣＰＭＳｇｌｏｗｄｉｓｃｈａｒｇｅｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．

犓犲狔狑狅狉犱狊　ｌａｓｅｒｄｅｎｕｄａｔｉｏｎ；ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ｐｕｒｅｒｕｔｈｅｎｉｕｍ；ｉｍｐｕｒｉｔｙ

ｅｌｅｍｅｎｔ；ｒｅｌａｔｉｖｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙｆａｃｔｏｒ

前言

钌是一种性能极好的催化剂，是硬质的白色金

属，用于氢化、异构化、氧化和重整反应中。贵金属

钌的这个特性决定了它的重要地位作用，钌是铂和

钯的有效硬化剂，可用于制造钌碳催化剂、电接触合

金、以及硬磨硬质合金等。特别是随着化工、冶金、

医药、催化等行业和材料学科的快速发展，市场对纯

钌及其电子产品、航天仪器、化工行业和催化产品的

需求快速增长，钌粉中杂质元素含量高低直接影响

其材料、产品的电学性能、力学性能、加工工艺和使

用寿命。因此，催化、医药、材料研究和生产经营都

需要更快、更准确地掌握其杂质元素含量的信息。目

前钌粉中杂质元素的测定方法为直流电弧发射光谱

法［１］、辉光放电质谱法（ＧＤＭＳ）
［２］和ＩＣＰＡＥＳ法

［３］；

钌化合物中杂质元素检测方法有ＩＣＰＡＥＳ法
［４］。

直流电弧发射光谱法必须使用高纯钌基体匹配粉末

标准样品，单次测定成本高，而 ＧＤＭＳ无标准样

品，只能给出半定量结果，ＩＣＰＡＥＳ法需样品处理

成溶液，在样品前处理阶段容易污染，对试剂及实验

环境条件要求高。

钌由于它的难溶性很难解决，虽然通过高温

高压消解仪，解决了钌粉的溶解问题，但高温高压

下还是无法溶解钌丝、钌片等钌金属样品。激光

剥蚀电感耦合等离子体质谱（ＬＡＩＣＰＭＳ）法是一

种固体样品直接分析技术，具有样品制备简单、分

析速度快、灵敏度高、干扰少、不用分离基体等优

点。已应用于地质、冶金、环境、材料科学及高纯

金属等领域［５８］，可实现钌样品近无损的快速

分析。

由于贵金属钌标准样品难以获得，本文采用纯

钌粉样品，高温高压溶解后，采用ＩＣＰＭＳ法定值所

测元素（除硅外），获得所测元素的相对灵敏度因

子［９］（ＲＳＦ），再根据相对灵敏度因子对所测元素的

检测结果进行校正。并与电感耦合等离子体质谱法

进行比对，结果一致。

１　实验部分

１１　主要仪器

３００Ｄ电感耦合等离子体质谱仪（美国Ｐｅｒｋｉｎ

Ｅｌｍｅｒ公司）及激光剥蚀固体进样系统（美国ＥＳＩ公

司ＮＷＲ２１３）。

１２　仪器工作参数

所采用的仪器工作参数见表１。各元素测定同

位素为２４Ｍｇ、
２７Ａｌ、５６Ｆｅ、６０Ｎｉ、６３Ｃｕ、６６Ｚｎ、８５ Ｒｂ、１０３Ｒｈ、

１０６Ｐｄ、９７Ｍｏ、１０９Ａｇ、
１１４Ｃｄ、１２０Ｓｎ、１３７ Ｂａ、１９３Ｉｒ、１９４Ｐｔ、

１９７Ａｕ、２０８Ｐｂ、２８Ｓｉ。

表１　优化的仪器参数

犜犪犫犾犲１　犗狆狋犻犿犪犾狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犻狀狊狋狉狌犿犲狀狋

ＬＡ 数值 ＩＣＰＭＳ 数值

激光波长／ｎｍ ２１３ 射频功率／Ｗ １０００

激光能量／％ ６０ 采样深度／ｍｍ ３

剥蚀孔径／μｍ １１０ 方法类型 仅限于数据

脉冲频率／Ｈｚ １０ 信号采集模式 强度与时间

扫描速率／

（μｍ·ｓ
－１）

５０
等离子气流量／

（Ｌ·ｍｉｎ－１）
１３

剥蚀方式 线扫描剥蚀
载气流量／

（Ｌ·ｍｉｎ－１）
０．７４

１３　实验样品

纯钌样品，纯度≥９９．９％（采用６０ｋＮ压力的

压片机把钌粉直接放入直径１ｃｍ磨具中压片或把

钌粉压在高纯铟片上备用，金属样品直接测定）。

１４　实验方法

激光剥蚀采用行扫描剥蚀模式，ＩＣＰＭＳ法以

跳峰方式的时间分辨模式采集数据，选定各元素检

测同位素，测定用ＩＣＰＭＳ定值的钌样品，根据钌

粉样品的ＩＣＰＭＳ定值结果确定了测定元素的相

对灵敏度因子（ＲＳＦ），根据相对灵敏度因子对元素

２５
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的检测结果进行校正。以１０２Ｒｕ为内标进行定量

分析。

２　结果与讨论

２１　激光剥蚀参数优化

在测试时，基体钌的信号强度及其稳定性远远

高于其它元素，因此，优化激光参数时主要以基体钌

元素作为参考目标，通过ＩＣＰＭＳ法定值钌粉样品

与实际样品测试，逐步优化对影响激光信号的各项

参数，主要优化了激光能量、剥蚀孔径、扫描速率、脉

冲频率、载气流量等参数，使１０２Ｒｕ的信号强度稳定

并达到最大值。采用粉末直接压片和将粉末压在高

纯铟片上两种制样方法，并分别测试，对比两种制样

方法的测试条件。

２．１．１　激光能量选择

激光能量的大小主要影响单位时间的剥蚀量，

单位时间的剥蚀量越大，则通过载气进入到ＩＣＰ

ＭＳ的样品量越多。能量越高，剥蚀量越大，但与此

同时，所产生的气溶胶颗粒越大，温度也越高，可能

造成部分样品融化，因此需不断调整，选择合适的能

量。对于金属样品，较低的能量就能够剥蚀，故选择

从较低能量开始剥蚀，通过考察基体元素的信号强

度及信号的稳定性（相对标准偏差ＲＳＤ）来选择合

适的能量。选择１０２Ｒｕ作为考察对象，通过不同能

量激光对样品进行剥蚀，计算其信号的强度和稳定

性（ＲＳＤ），结果如图１、２所示。

由图１、２可见，激光能量４０％以下，样品信号

强度较低，而且信号稳定性较差；５０％时强度快速上

升，且随着能量上升，信号强度随之增加，但同时信

号的稳定性随着能量增加而上升，因此，选择信号最

稳定的能量参数为６０％。

图１　激光能量对信号强度的影响

犉犻犵狌狉犲１　犈犳犳犲犮狋狅犳犾犪狊犲狉犲狀犲狉犵狔狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋狉犲狀犵狋犺

图２　激光能量对信号稳定性的影响

犉犻犵狌狉犲２　犈犳犳犲犮狋狅犳犾犪狊犲狉犲狀犲狉犵狔狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋犪犫犻犾犻狋狔

２．１．２　剥蚀孔径选择

剥蚀孔径即激光光斑尺寸，分别以３～１１０μｍ

（６０μｍ为方形光斑，其余为圆型光斑）共１３个尺寸

的光斑来剥蚀样品，通过考察基体信号强度和信号的

稳定性确定最佳的剥蚀孔径。结果如图３、４所示。

图３　剥蚀孔径对信号强度的影响

犉犻犵狌狉犲３　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犲狀狌犱犪狋犻狅狀犪狆犲狉狋狌狉犲狅狀狊犻犵狀犪犾犻狀狋犲狀狊犻狋狔

图４　剥蚀孔径对信号稳定性的影响

犉犻犵狌狉犲４　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犲狀狌犱犲犱犪狆犲狉狋狌狉犲狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋犪犫犻犾犻狋狔

３５
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由图３、４可见，随着剥蚀光斑尺寸的增加，信号

强度组建增强，而且信号的稳定性也随之增强，因

此，选择１１０μｍ作为剥蚀光斑参数。

２．１．３　扫描速率选择

扫描速率的大小，决定了激光停留同一位置时间

的长短。扫描速率越快，停留时间越短，可能会在样

品表面产生空隙，造成信号丢失，使得信号稳定性降

低；而扫描速率过低，则会使得停留时间过长，剥蚀坑

过深，剥蚀坑的深宽比（犇／犠）过大，分馏效应增加，信号

的强度和稳定性大大降低。以不同的扫描速率（１０～

１１０μｍ／ｓ）测定样品，考察不同速率的基体信号强度和稳

定性，选择合适的扫描速率。结果如图５、６所示。

图５　扫描速率对信号强度的影响

犉犻犵狌狉犲５　犈犳犳犲犮狋狅犳狊犮犪狀狀犻狀犵狉犪狋犲狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋狉犲狀犵狋犺

图６　扫描速率对信号稳定性的影响

犉犻犵狌狉犲６　犈犳犳犲犮狋狅犳狊犮犪狀狀犻狀犵狉犪狋犲狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋犪犫犻犾犻狋狔

由图５、６可见，随着扫描速率的增加，信号强度

先增强到５０μｍ／ｓ后又逐渐降低，而且信号的稳定性

也随之降低，因此，选择５０μｍ／ｓ作为剥蚀速率参数。

２．１．４　脉冲频率选择

脉冲频率的高低，影响单位时间内的剥蚀次数，

频率越高，剥蚀次数越多，剥蚀的气溶胶数量越多，

但同时剥蚀的剥蚀坑越深，剥蚀坑的深宽比（犇／犠）

越大，分馏效应越明显，信号的稳定性越差；频率越

低，则剥蚀量越少，信号的强度越低。以不同的频率

（５～２０Ｈｚ）测试样品信号强度和稳定性（图７、８），

综合考虑选择１０Ｈｚ的脉冲频率作为参考条件。

图７　脉冲频率对信号强度的影响

犉犻犵狌狉犲７　犈犳犳犲犮狋狅犳狆狌犾狊犲犳狉犲狇狌犲狀犮狔狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋狉犲狀犵狋犺

图８　脉冲频率对信号稳定性的影响

犉犻犵狌狉犲８　犈犳犳犲犮狋狅犳狆狌犾狊犲犳狉犲狇狌犲狀犮狔

狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋犪犫犻犾犻狋狔

２．１．５　载气流量选择

载气（Ｈｅ）的主要作用为带着剥蚀产生的气溶

胶颗粒与氩气混合后送入 ＭＳ检测，载气流速过大，

可能会使 ＭＳ熄火，影响稳定性，在气流量过小，则

可能使剥蚀产生的气溶胶颗粒传输效率降低，影响

测定的准确性。以不同的载气流量测试样品，考察

基体元素信号强度和稳定性，选择合适的载气流量

（图９、１０），综合考虑选择载气流量为７４０ｍＬ／ｍｉｎ。

２．１．６　剥蚀方式

剥蚀方式的选择，一般根据测试类型选择，Ｐｏｉｎｔ

４５
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图９　载气流量对信号强度的影响

犉犻犵狌狉犲９　犈犳犳犲犮狋狅犳犮犪狉狉犻犲狉犵犪狊犳犾狅狑

狉犪狋犲狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋狉犲狀犵狋犺

图１０　载气流量对信号稳定性的影响

犉犻犵狌狉犲１０　犈犳犳犲犮狋狅犳犮犪狉狉犻犲狉犵犪狊犳犾狅狑

狉犪狋犲狅狀狊犻犵狀犪犾狊狋犪犫犻犾犻狋狔

一般用来做小区域的分析以及深度分析，由于信号

稳定性较差，较少用于定量分析；Ｌｉｎｅ可得到空间

分布信号，也常用于定量分析；折线（面）用于大面积

分析，整体分析。因此，实验选择了ＬｉｎｅＳｃａｎ的剥

蚀方式来测试。

２２　相对灵敏度因子校正

由于难以获得纯钌标准样品，实验用ＩＣＰＭＳ

法定值钌粉样品，计算出所测元素的相对灵敏度因

子ＲＳＦ。采用ＬＡＩＣＰＭＳ对钌粉样品平行测定７

次，计算相对灵敏度因子（ＲＳＦ），计算公式参照文

献［１２］。各元素相对灵敏度因子见表２。从表２中得

出Ｆｅ、Ｓｒ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｓｎ、Ｂａ、Ｐｂ、Ａｇ元素的相对灵敏度

因子接近１，表明钌粉样品中这些元素的测定结果

和ＩＣＰＭＳ定值吻合，而其他元素须采用ＲＳＦ对测

定结果进行校正。

表２　各元素相对灵敏度因子

犜犪犫犾犲２　犚犲犾犪狋犻狏犲狊犲狀狊犻狋犻狏犻狋狔犳犪犮狋狅狉狅犳犲犪犮犺犲犾犲犿犲狀狋

元素 犚犛犉 元素 犚犛犉 元素 犚犛犉 元素 犚犛犉 元素 犚犛犉

Ｍｇ ０．８２ Ｃｕ ０．９３ Ｐｄ ０．３４ Ｓｎ ０．９３ Ａｕ ０．０７

Ａｌ ０．２２ Ｚｎ ０．９２ Ｍｏ １．５１ Ｂａ １．１８ Ｐｂ ０．８７

Ｆｅ ０．９２ Ｒｂ ０．２７ Ａｇ ０．８７ Ｉｒ ０．３４ Ｓｉ 

Ｎｉ ６．３１ Ｒｈ １．３６ Ｃｄ ２．４１ Ｐｔ ６．１３

２３　检出限

在优化参数的条件下，对载气空白信号测定１１

次。以载气空白信号值的３倍标准偏差与基体钌元

素信号值的比值，求出各待测元素的检出限，计算公

式参照［９］，结果见表３。从表３得出各元素的检出

限为０．００７～１２．８μｇ／ｇ。

表３　各元素检出限

犜犪犫犾犲３　犇犲狋犲犮狋犻狅狀犾犻犿犻狋犳狅狉犲犪犮犺犲犾犲犿犲狀狋

／（μ犵·犵
－１）

元素 检出限 元素 检出限 元素 检出限 元素 检出限 元素 检出限

Ｍｇ １．０９ Ｃｕ ０．０１４ Ｐｄ ０．０２４ Ｓｎ ０．０２６ Ａｕ ０．００７

Ａｌ ０．３９ Ｚｎ ０．０２４ Ｍｏ ０．０４５ Ｂａ ０．００９ Ｐｂ ０．３６

Ｆｅ ０．２５ Ｒｂ ０．０１４ Ａｇ ０．０１９ Ｉｒ ０．０１０ Ｓｉ １２．８

Ｎｉ ０．０１４ Ｒｈ ０．０１０ Ｃｄ ０．０２３ Ｐｔ ０．０２９

２４　样品分析

采用ＬＡＩＣＰＭＳ测定了钌粉样品，平行测定７

次，用表２中相对灵敏度因子对所测元素结果进行

校正。并与ＩＣＰＭＳ法测定结果进行了比对，结果

见表４。从表４得出ＬＡＩＣＰＭＳ各元素的精密度

在１０％～３０％。校正后的测定结果与ＩＣＰＭＳ法结

果相吻合。表明了使用ＩＣＰＭＳ定值的钌粉样品相

对灵敏度因子校正分析结果的可靠性及实用性。

表４　两种分析方法结果及犔犃犐犆犘犕犛精密度结果

犜犪犫犾犲４　犚犲狊狌犾狋狊狅犳２犪狀犪犾狔狋犻犮犪犾犿犲狋犺狅犱狊犪狀犱

狆狉犲犮犻狊犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳犔犃犐犆犘犕犛

元素
ＩＣＰＭＳ／

（μｇ·ｇ
－１）

ＬＡＩＣＰＭＳ

平均值／（μｇ·ｇ
－１）

ＬＡＩＣＰＭＳ

犚犛犇／％

Ｍｇ ７．１５ ８．０ ２４

Ａｌ ２８．４４ １８．０ １６

Ｆｅ ３．２２ ３．０ ２９

Ｎｉ ０．５５ ０．５０ １５

Ｃｕ ０．７５ ０．７０ １９

Ｚｎ ０．６８ ０．６０ ２０

Ｒｂ ０．４４ ０．４０ ２９

Ｒｈ ３．１４ ２．８０ １０

Ｐｄ ０．３９ ０．４０ ２６

Ｍｏ ０．１９ ０．４０ ２５

Ａｇ ０．２７ ０．２５ ２３

Ｃｄ ０．２４ ０．３０ ２２

Ｓｎ １２．７９ １１．８ １０

Ｂａ １．１０ １．３０ １２

Ｉｒ ０．３８ ０．５６ ２３

Ｐｔ ０．４５ ０．３３ ２９

Ａｕ ３．０８ ２．２１ ２５

Ｐｂ ＜０．１ ＜０．３６ 

Ｓｉ  ３４．５ ３０

５５
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３　结论

采用激光剥蚀固体进样，建立了 ＬＡＩＣＰＭＳ

法测定纯钌中 Ｍｇ、Ａｌ、Ｆｅ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｒｂ、Ｒｈ、Ｐｄ、

Ｍｏ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｂａ、Ｉｒ、Ｐｔ、Ａｕ、Ｐｂ和Ｓｉ杂质元素的

分析方法。通过仪器参数优化，提高了方法准确度和

精密度。方法的检出限为：０．００７～１２．８μｇ／ｇ，相对

标准偏差ＲＳＤ为１０％～３０％。通过ＩＣＰＭＳ定值

的纯钌粉样品相对灵敏度因子进行校正，测定结果

与ＩＣＰＭＳ法结果吻合，证实了使用ＩＣＰＭＳ定值

钌粉的相对灵敏度因子校正分析结果的可靠性及实

用性。可用于纯钌中杂质近无损快速检测，具有良

好的应用价值。
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