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蒸馏分离 －电感耦合等离子体质谱法测定地球化学样品中
痕量钌和锇
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摘要：建立了蒸馏分离－电感耦合等离子体质谱法测定地球化学样品中痕量钌和锇的分析方法。进行了
蒸馏温度和时间、氧化剂、吸收液等条件的选择，消除了等离子体质谱法测定钌和锇的干扰。样品用过氧

化钠熔融，酸化后以高锰酸钾 －过硫酸钾 －氯化钠作为同时蒸馏钌和锇的氧化剂，采用２０ｍＬ５０ｇ／Ｌ水
合肼溶液同时吸收从混合物中分离出来的痕量钌和锇，用电感耦合等离子体质谱法测定。方法的检出限

Ｒｕ为０．０２０ｎｇ／ｇ，Ｏｓ为０．０１５ｎｇ／ｇ；方法加标回收率 Ｒｕ为９４．０％ ～１０２．７％，Ｏｓ为９６．０％ ～１０２．４％；
精密度为４．７２％～９．５８％ （ｎ＝１２）。方法经国家一级标准物质验证，钌和锇的测定结果与标准值相符。
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钌和锇在地壳中分布极为稀少，其含量在ｐｇ／ｇ
至ｎｇ／ｇ级之间，由于其稀少和重要的应用价值，研
究地球化学样品中痕量、超痕量钌和锇的分析，对

于铂族矿物资源的地质勘查、评价、合理开采具有

重要的意义。目前，国内外用于地球化学样品中钌

和锇的主要方法有催化分光光度法［１－８］，催化极谱

法［９］，中子活化法［１０－１１］，电感耦合等离子体质谱

法（ＩＣＰ－ＭＳ）［１２－１７］等。而自从有了 ＩＣＰ－ＭＳ以
后，ＩＣＰ－ＭＳ在铂族元素测定中得到迅速发展和
广泛应用，成为测定地球化学样品中痕量及超痕量

铂族元素的主要技术方法之一。由于地球化学样

品中钌和锇的含量非常低，不论应用那种技术，一

般要经过分离富集后，再结合相应的仪器测定。对

地球化学样品中的钌、锇的分离富集方法主要有溶

剂萃取法、火试金法、蒸馏分离法等。溶剂萃取法

能够同时萃取ＯｓＯ４和ＲｕＯ４，但因萃取条件影响较
大和手续复杂而没有被广泛采用。火试金法尤其

是锍镍试金法能够对样品中的所有贵金属元素全

部富集在试金扣中，例如铅扣在灰吹过程中导致部

分钌和锇氧化蒸发或被灰皿吸附而损失［１８］，锍镍

扣后续处理过程中常常需要使用王水等强氧化剂，

导致锇氧化为挥发性的 ＯｓＯ４而损失，虽然是密封
溶样，但难保证没有气体的泄露，需加入同位素稀

释剂进行校正［１９］。因此，本文在前人的工作基础

上［１８］，建立了蒸馏分离 －ＩＣＰ－ＭＳ法测定地球化
学样品中痕量钌和锇的分析方法。方法避免了中

子活化法和火试金 －ＩＣＰ－ＭＳ法分析流程长、操
作繁琐的不足，与传统的 Ｒｕ、Ｏｓ催化比色分析方
法相比，避免二次蒸馏 Ｏｓ的损失及使用对环境污
染严重的Ａｓ２Ｏ３、ＨｇＳＯ４等物质，能同时快速、准确
测定地球化学样品中的痕量钌和锇。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＸＳｅｒｉｅｓ电感耦合等离子体质谱仪（美国Ｔｈｅｒｍｏ
公司）。仪器优化后工作参数见表１。

表 １　仪器工作参数
Ｔａｂｌｅ１　ＯｐｅｒａｔｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＩＣＰＭＳ

项目 参数 项目 参数

ＲＦ功率 １２５０Ｗ 截取锥孔径 ０．７ｍｍ
反射功率 ＜５Ｗ 测量方式 跳峰

冷却气（Ａｒ）流量 １３．０Ｌ／ｍｉｎ 分析方法 脉冲计数

辅助气（Ａｒ）流量 ０．９０Ｌ／ｍｉｎ 采样深度 ７０步
雾化气（Ａｒ）流量 ０．７６Ｌ／ｍｉｎ 扫描次数 ５０次
采样锥孔径 １．０ｍｍ 停留时间 １０ｍｓ／点

１．２　标准溶液和主要试剂
Ｒｕ、Ｏｓ标准储备溶液分别为１．００ｍｇ／ｍＬ（由

国家标准物质研究中心提供），混合标准溶液由标

准储备溶液逐级稀释而成。

内标溶液：含 Ｃｄ、Ｔｌ各为１０μｇ／Ｌ，在测定过
程中通过三通在线加入引入仪器。

Ｒｕ、Ｏｓ吸收液：５０ｇ／Ｌ的水合肼（Ｈ４Ｎ２·Ｈ２Ｏ），
现配现用。

ＨＣｌ、ＮａＯＨ、Ｈ２ＳＯ４为优级纯，Ｎａ２Ｏ２、ＮａＣｌ、
Ｋ２Ｓ２Ｏ４、ＫＭｎＯ４、Ｈ４Ｎ２·Ｈ２Ｏ、ＮａＢｉＯ３、ＮａＢｒＯ３、
ＰｂＯ２等为分析纯。实验所用水为经艾柯超纯水处
理系统处理的超纯水（电阻率１８．２ＭΩ·ｃｍ）。
１．３　实验方法

称取１０．００ｇ试样于１００ｍＬ高铝坩埚中，加
入４～５倍Ｎａ２Ｏ２，搅匀，上面覆盖一层Ｎａ２Ｏ２，放入
７００℃马弗炉中熔融３０ｍｉｎ，取出坩埚，冷却。如试
样中含硫或有机物较多，先用２０ｇＮａＯＨ在５００℃
熔融１５ｍｉｎ，取出，在不但摇动下撒入 Ｎａ２Ｏ２直至
剧烈反应停止，分次加入２０ｇＮａ２Ｏ２，再放入７００℃
马弗炉中熔融２０ｍｉｎ，取出坩埚，冷却。将坩埚置
于５００ｍＬ烧杯中，用２００ｍＬ温水提取熔融物，用
水洗净坩埚，冷却至室温。将溶液移入 １０００ｍＬ
蒸馏瓶，用水洗烧杯和蒸馏瓶内壁各５次，加入２ｇ
Ｋ２Ｓ２Ｏ４，滴加９ｍｏｌ／ＬＨ２ＳＯ４涂于瓶颈及蒸馏瓶和
支管连接的磨口处，在吸收管中准确加入 ２０ｍＬ
５０ｇ／Ｌ水合肼作为 Ｒｕ和 Ｏｓ吸收液。将蒸馏器边
管漏斗插入蒸馏瓶口，用连管将蒸馏瓶与吸收管连

接起来，接口处涂抹几滴 Ｈ２ＳＯ４，从边管漏斗缓慢
加入１２０ｍＬ９ｍｏｌ／ＬＨ２ＳＯ４、１０ｍＬ饱和ＫＭｎＯ４溶
液及１０ｍＬ２０ｇ／ＬＮａＣｌ溶液，用水洗漏斗３次，关
闭活塞，摇动蒸馏瓶使溶液均匀。此时溶液应澄清

透明，将蒸馏瓶架于控温电炉上，吸收管浸入冰水

中，调节炉温于１２０℃加热蒸馏器，待溶液沸腾后
蒸馏３ｍｉｎ，迅速取下导管和吸收系统，卸下吸收
管，用水冲洗支管，加入１ｍＬＨＣｌ，将吸收液转入
５０ｍＬ容量瓶中，摇匀后用 ＩＣＰ－ＭＳ法测定 Ｒｕ和
Ｏｓ。同时进行３份流程空白实验。
１．４　标准曲线

移取０、０．５、５、５０、２５０、５００ｎｇ的 Ｒｕ和 Ｏｓ混
合标准于一组５０ｍＬ容量瓶中，加入１ｍＬＨＣｌ，用
水稀释至刻度，摇匀。此标准系列溶液中含 Ｒｕ或
Ｏｓ的浓度为０、０．０１、０．１０、１．０、５．０、１０．０μｇ／Ｌ。
选择１０２Ｒｕ、１１１Ｃｄ、１９２Ｏｓ、２０３Ｔｌ作为测定同位素。
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２　结果与讨论
２．１　氧化剂的选择

Ｏｓ８＋／Ｏｓ４＋的氧化还原电位为 １．００Ｖ，
Ｒｕ８＋／Ｒｕ４＋为１．４Ｖ。一般情况下，氧化还原电位
高于１．４Ｖ的氧化剂均有可能将 Ｒｕ、Ｏｓ从溶液中
同时蒸馏出来。同时蒸馏 Ｒｕ、Ｏｓ用的氧化剂很
多，主要有 ＫＭｎＯ４－ＮａＣｌ、ＰｂＯ２－ＮａＢｒＯ３－ＮａＣｌ、
ＮａＢｉＯ３－ＫＭｎＯ４－ＮａＢｒＯ３－ＮａＣｌ、ＫＩＯ４－ＮａＢｒＯ３
－ＮａＣｌ等。本文实验要求氧化剂都能够快速将
Ｒｕ和Ｏｓ氧化成四氧化物而蒸馏出来，且能够同时
快速为一种吸收液还原吸收在同一试管中。经反

复实验，本文提出 ＫＭｎＯ４－Ｋ２Ｓ２Ｏ８－ＮａＣｌ为氧化
剂，选择水合肼作为Ｒｕ和 Ｏｓ的吸收剂，能很好地
同时吸收Ｒｕ和Ｏｓ，且一定量的 Ｃｌ－对测定 Ｒｕ、Ｏｓ
没有影响，并且 Ｓ２Ｏ

２－
８ ／ＳＯ

２－
４ 氧化还原电位为

２．０１Ｖ，能够快速将 Ｒｕ和 Ｏｓ氧化成四氧化物，
Ｓ２Ｏ

２－
８ 被还原后生成 ＳＯ

２－
４ 对蒸馏和测定没有影

响。只用 ＫＭｎＯ４－ＮａＣｌ作氧化剂，用同一吸收液
吸收在同一吸收管中时，Ｏｓ往往有损失；氧化剂
ＰｂＯ２和 ＮａＢｉＯ３中含有痕量 Ｒｕ和 Ｏｓ，不适宜用作
样品中痕量 Ｒｕ和 Ｏｓ的分析，而 ＮａＢｒＯ３经过蒸馏
发生氧化还原反应，生成不同量的 Ｂｒ２进入吸收
液，干扰ＩＣＰ－ＭＳ对 Ｒｕ和 Ｏｓ的测定。本文试验
用不同氧化剂和相同水合肼作吸收液，进行平行

３份流程空白实验，同时考虑吸收液中可能产生的
物质对ＩＣＰ－ＭＳ测定影响，测得不同氧化剂的空
白值，实验结果见表 ２。综合考虑，本方法选择
ＫＭｎＯ４－Ｋ２Ｓ２Ｏ８－ＮａＣｌ作为Ｒｕ和Ｏｓ的氧化剂。

表 ２　不同氧化剂的流程空白值
Ｔａｂｌｅ２　Ｂｌａｎｋｖａｌｕｅｓｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｔｏｄｉｆｆｅｒｅｎｔｋｉｎｄｓ

ｏｆｏｘｉｄａｎｔｓ

氧化剂
空白值 ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

Ｒｕ Ｏｓ

ＫＭｎＯ４－ＮａＣｌ ０．０６ ０．００４
ＰｂＯ２－ＮａＢｒＯ３－ＮａＣｌ ０．０３２ ０．０１６

ＮａＢｉＯ３－ＫＭｎＯ４－ＮａＢｒＯ３－ＮａＣｌ ０．０６５ ０．０２９
ＫＩＯ４－ＮａＢｒＯ３－ＮａＣｌ ０．０１８ ０．００９
ＫＭｎＯ４－Ｋ２Ｓ２Ｏ８－ＮａＣｌ ０．００７ ０．００５

２．２　蒸馏钌和锇的吸收液
２．２．１　吸收液的选择

Ｒｕ、Ｏｓ的吸收液往往是一种还原剂，将Ｒｕ、Ｏｓ
的四氧化物还原成没有挥发性的低价状态，以将

Ｒｕ和Ｏｓ捕集在吸收液内。同时捕集 Ｒｕ、Ｏｓ的吸

收液主要有 ＮａＯＨ、Ｈ２Ｏ２（冰冷）、ＨＢｒ、ＨＣｌ－乙醇
－硫脲、Ａｓ２Ｏ３、４５０ｇ／ＬＮａＳＣＮ等。考虑到吸收剂
本身对ＩＣＰ－ＭＳ测定 Ｒｕ、Ｏｓ的影响，本文进行反
复实验，发现用ＮａＯＨ、Ａｓ２Ｏ３、４５０ｇ／ＬＮａＳＣＮ作为
吸收液时，因基体效应导致 ＩＣＰ－ＭＳ测定 Ｒｕ和
Ｏｓ的稳定性较差，因此不宜采用。而 Ｈ２Ｏ２和 ＨＢｒ
对测定Ｒｕ和Ｏｓ有不同程度的影响，用ＨＣｌ－乙醇
－硫脲作为吸收液可以定量吸收Ｒｕ和Ｏｓ，但吸收
液变浑浊，有浅黄色沉淀析出，容易造成 ＩＣＰ－ＭＳ
测定过程中雾化器堵塞，也不宜采用。本文采用强

碱性还原剂水合肼作为吸收液，能够定量吸收Ｒｕ、
Ｏｓ，经蒸馏分离所得吸收液主要存在的物质有
Ｈ２Ｏ、Ｈ４Ｎ２·Ｈ２Ｏ、ＮＨ

＋
４、Ｃｌ

－等，对 ＩＣＰ－ＭＳ测定
Ｒｕ和Ｏｓ没有影响。因此，本文选择水合肼作为
Ｒｕ和Ｏｓ的吸收液。
２．２．２　水合肼的用量

蒸馏出来的气体中含有 Ｒｕ、Ｏｓ的四氧化物及
少量酸性气体ＨＣｌ、Ｃｌ２等，它们会消耗吸收液中一
部分水合肼。因此，为了保证能够完全吸收 Ｒｕ、
Ｏｓ，进行了水合肼用量试验。取Ｒｕ和Ｏｓ各５００ｎｇ
于蒸馏瓶中，按实验方法蒸馏，用不同量的５０ｇ／Ｌ
水合肼作为吸收液进行 Ｒｕ和 Ｏｓ回收试验。图１
结果表明，采用１５ｍＬ以上５０ｇ／Ｌ水合肼即可定量
回收 ５００ｎｇＲｕ、Ｏｓ。本文综合考虑，选取２０ｍＬ
５０ｇ／Ｌ水合肼作为吸收液即可满足实验要求。

图 １　水合肼用量对钌、锇回收率的影响
Ｆｉｇ．１　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｈｙｄｒａｚｉｎｅｈｙｄｒａｔｅｄｏｓａｇｅｏｎＲｕａｎｄ

Ｏｓｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ

２．３　蒸馏温度
蒸馏Ｒｕ、Ｏｓ时需要选择合适的温度。蒸馏温

度较低，Ｒｕ和Ｏｓ可能会不被完全蒸馏出来进入吸
收液；温度过高，Ｆｅ、Ｒｅ、Ｃｒ、Ｓｅ、Ｔｅ等元素可能会挥
发随Ｒｕ、Ｏｓ一起进入吸收液，给后续的ＩＣＰ－ＭＳ测
定带来潜在干扰。本实验取Ｒｕ和Ｏｓ各５００ｎｇ于
一组１０００ｍＬ蒸馏瓶内，按实验方法在不同温度
进行蒸馏，蒸馏时间为５ｍｉｎ，图２结果表明，蒸馏
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温度在１１０℃以上，可以保证 Ｒｕ、Ｏｓ定量回收；但
Ｏｓ在１４０℃以上有损失，可能是吸收液温度过高
所致。因此本文选择１２０℃作为蒸馏温度。
２．４　蒸馏时间

为了保证蒸馏液中Ｒｕ和 Ｏｓ能够被完全蒸馏
出来，本实验取 Ｒｕ和 Ｏｓ各５００ｎｇ于一组蒸馏瓶
内，按实验方法加入氧化剂进行蒸馏，待蒸馏液沸

腾后，用秒表记录蒸馏时间，分别进行不同蒸馏时

间试验。图３结果表明，Ｒｕ在蒸馏２～１０ｍｉｎ可定
量回收，Ｏｓ在１～６ｍｉｎ可以定量回收。因此，本方
法选择蒸馏３ｍｉｎ即可保证Ｒｕ、Ｏｓ定量回收。

图 ２　蒸馏温度对钌、锇回收率的影响
Ｆｉｇ．２　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎＲｕａｎｄ

Ｏｓｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ

图 ３　蒸馏时间对钌、锇回收率的影响
Ｆｉｇ．３　ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎＲｕａｎｄＯｓｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ

２．５　ＩＣＰ－ＭＳ测定Ｒｕ和Ｏｓ的干扰及消除
样品经蒸馏分离所得吸收液较为纯净，主要存

在的物质有Ｈ４Ｎ２·Ｈ２Ｏ、ＮＨ
＋
４、Ｃｌ

－等，且溶液呈碱

性，不适合直接用 ＩＣＰ－ＭＳ测定，需要用酸酸化。
由于吸收液中已存在 Ｃｌ－，采用 ＨＣｌ中和较为合
适。取Ｒｕ和Ｏｓ各５０ｎｇ于一组５０ｍＬ容量瓶内，
加入２０ｍＬ５０ｇ／Ｌ水合肼，用不同量的 ＨＣｌ中和
后测定Ｒｕ和Ｏｓ，结果表明，ＨＣｌ加入量在５ｍＬ以
下，即样品待测试液中Ｃｌ－浓度在１．２ｍｏｌ／Ｌ以下，
对Ｒｕ和Ｏｓ的测定没有影响。

ＩＣＰ－ＭＳ分析中存在质谱干扰和非质谱干扰
两大类。本文样品经蒸馏分离所得吸收液成分简

单、纯净，已基本消除测定 Ｒｕ和 Ｏｓ的非质谱干

扰。为了考察８６Ｓｒ１６Ｏ对１０２Ｒｕ的多原子干扰、
１０６Ｙｂ１６Ｏ、１７６Ｌｕ１６Ｏ、１７６Ｈｆ１６Ｏ对１９２Ｏｓ的多原子干
扰、１０２Ｐｄ对１０２Ｒｕ及１９２Ｐｔ对１９２Ｏｓ同量异位素干扰，
本文试验了在蒸馏液中加入 Ｓｒ、Ｙｂ、Ｌｕ、Ｈｆ、Ｐｔ、Ｐｄ
各１０００μｇ和１００ｎｇＲｕ、１００ｎｇＯｓ，按实验方法进
行蒸馏，对吸收液中的１９５Ｐｔ、１０５Ｐｄ、８６Ｓｒ、１０６Ｙｂ、１７６Ｌｕ、
１７６Ｈｆ进 行 测 定，同 时 测 定１０１Ｒｕ、１０２Ｒｕ、１８９Ｏｓ、
１９２Ｏｓ、１９３Ｏｓ，发现吸收液中 Ｓｒ、Ｙｂ、Ｌｕ、Ｈｆ、Ｐｔ、Ｐｄ含
量极低，对测定Ｒｕ和Ｏｓ没有影响。因此，本文选
择丰度最大的１０２Ｒｕ和１９２Ｏｓ作为测定同位素。
２．６　检出限

按照本工作选定的ＩＣＰ－ＭＳ最佳化条件下绘
制标准曲线，对１２份样品空白溶液（相当于１０ｇ
样品）连续测定，结果的３倍标准偏差（３ｓ）乘以稀
释倍数５，求得方法检出限（ＬＤ）见表３。

表 ３　方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素
ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

平均测定值 标准偏差

检出限

ＬＤ／（ｎｇ·ｇ－１）

Ｒｕ ０．００５９ ０．００１３ ０．０２０
Ｏｓ ０．００３５ ０．００１０ ０．０１５

２．７　加标回收率
称取地球化学国家一级标准物质ＧＢＷ０７２８８、

ＧＢＷ０７２９０、ＧＢＷ０７２９１、ＧＢＷ０７２９４、ＧＢＷ０７１０１各
１０．０ｇ，加入相应量的Ｒｕ、Ｏｓ标准溶液，进行全流程
回收试验。表４结果表明，样品中Ｒｕ、Ｏｓ的加标能
较好地定量回收，Ｒｕ的回收率在９４．０％以上，Ｏｓ的
回收率在９６．０％以上。

表 ４　回收率试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元

素
标准物质

标准值ｗＢ／
（ｎｇ·ｇ－１）

加入量

ｍＢ／ｎｇ
测得值ｗＢ／
（ｎｇ·ｇ－１）

回收量

ｍＢ／ｎｇ
回收率

Ｒ／％

Ｒｕ

ＧＢＷ０７２８８ ０．０５ ０．５０ ０．０９７ ０．４７ ９４．０
ＧＢＷ０７２９０ １４．８ １５０ ３０．２ １５４ １０２．７
ＧＢＷ０７２９１ ２．５ ２５ ４．９５ ２４．５ ９８．０
ＧＢＷ０７２９４ ０．６６ ５．０ １．１７ ５．１ １０２．０
ＧＢＷ０７１０１ １０．０ １００ １９．７２ ９７．２ ９７．０

Ｏｓ

ＧＢＷ０７２８８ ０．０５ ０．５０ ０．１０１ ０．５１ １０２．０
ＧＢＷ０７２９０ ９．６ １００ １９．４ ９８ ９８．０
ＧＢＷ０７２９１ ２．４ ２５ ４．９６ ２５．６ １０２．４
ＧＢＷ０７２９４ ０．６４ ５．０ １．１２ ４．８ ９６．０
ＧＢＷ０７１０１ ６．０ ５０ １０．９７ ４９．７ ９９．４

２．８　精密度和准确度
分别称取ＧＢＷ０７２８８、ＧＢＷ０７２９０各１２份进
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行平行分析，结果见表 ５。方法精密度（ＲＳＤ）为
４．７２％～９．５８％。平均测定值与标准值相符。

表 ５　精密度和准确度试验
Ｔａｂｌｅ５　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号
元素

ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

标准值 平均测定值 标准偏差
ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０７２８８
Ｒｕ ０．０５０ ０．０５０ ０．００４４ ８．８０
Ｏｓ ０．０５０ ０．０４８ ０．００４６ ９．５８

ＧＢＷ０７２９０
Ｒｕ １４．８０ １４．６６ ０．７２ ４．９１
Ｏｓ ９．６０ ９．５３ ０．４５ ４．７２

３　样品分析
用本方法对国家一级标准物质及铜镍矿管理

样进行单独５次分析，分析结果与标准物质对照，
表６结果表明，样品的测定值与标准值相符。

表 ６　样品分析
Ｔａｂｌｅ６　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＲｕａｎｄＯｓｉｎｓａｍｐｌｅｓ

样品 元素
ｗＢ／（ｎｇ·ｇ－１）

测定值 标准值

ＧＢＷ０７２８８
Ｒｕ ０．０５１±０．００６ ０．０５
Ｏｓ ０．０４９±０．００７ ０．０５

ＧＢＷ０７２９０
Ｒｕ １４．９６±０．６０ １４．８
Ｏｓ ９．３５±０．５１ ９．６

ＧＢＷ０７２９１
Ｒｕ ２．５０±０．１５ ２．５
Ｏｓ ２．２７±０．１５ ２．４

ＧＢＷ０７２９４
Ｒｕ ０．６４±０．０５ ０．６６
Ｏｓ ０．６３±０．０６ ０．６４

铜镍矿管理样
Ｒｕ ２４．９±０．７５ ２５
Ｏｓ ２５．８±０．８２ ２６

４　结语
本方法拟定了蒸馏分离－电感耦合等离子体质

谱测定地球化学样品中痕量钌、锇的分析方法。采

用过氧化钠高温熔融样品，降低了蒸馏分离钌、锇的

各种损失，消除仪器测定的干扰，在优化的实验条件

下，获得较好的精密度和较低的检出限；对国家一级

标准物质进行分析，分析结果与标准值相吻合。方

法简便、快速、稳定，已在实际生产中得到很好应用，

满足地球化学样品中痕量钌、锇的分析要求。
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