
引言

金及贵金属的精准测量，对于进行贵金属生产的公司以及为其提供支持的合约实

验室而言是非常关键的任务。这可能涉及到勘探与开采活动中成百上千个样品的

处理，以及贵金属生产和回收中终端产品的质量控制。贵金属同时也是铜或镍生

产过程中的副产品。

当今分析人员能够利用的元素分析技术多种多样，包括火焰和石墨炉原子吸收

光谱（AA），电感耦合等离子体发射光谱（ICP-OES）和电感耦合等离子体质谱

（ICP-MS）等。对方法的选择取决于诸多因素，例如可以使用的技术、操作人员

的技能、样品类型、分析成本、样品通量以及分析结果的要求。
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安捷伦意识到市场亟需一种总体分析成本（包括仪器备件、

消耗品、能耗和人工）低、动态范围宽的多元素分析技术，

并已成功开发出一款新型仪器来满足这一需求。

安捷伦 4100 微波等离子体原子发射光谱仪（MP-AES）（如

图 1）是一种低成本，高度自动化的新技术产品。适用于勘

探与采矿中典型贵金属样品的痕量分析。MP-AES 使用氮

气产生微波等离子体，无需乙炔等可燃性气体。大大降低了

运行成本并增强了实验室安全性。氮气可由气瓶或安捷伦 

4107 氮气发生器提供。这缓解了采购乙炔等气体带来的困

难和高昂成本，特别适合偏远地区使用。

图 1. 安捷伦 4100 MP-AES 

本文采用安捷伦 4100 MP-AES，对火式金法中贵金属的测

量进行了分析研究。

实验

仪器

安捷伦 4100 MP-AES 采用微波诱导技术，利用氮气激发形

成等离子体光源，快速顺序多元素分析模式。由于等离子体

仅需氮气即可运行，极大地降低了分析成本。
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安捷伦 4100 MP-AES 采用独有的微波激发装置围绕传统炬

管产生集中的轴向磁场。并将微波能量耦合到激发腔中，产

生环形等离子体和低温中心通道，配合使用经典的样品引入

系统，形成稳定地液态样品进样。

样品和样品制备

采用火试法制备的系列样品，通常由火焰 AA 进行分析。 

30 克的岩石样品采用熔融方式加热至 1000 度。形成熔融的

银色球体，然后置于 4 毫升 25% 的王水中溶解。分析前对 

4100 MP-AES 操作参数进行优化，如表 1 所示：

表 1. 安捷伦 4100 MP-AES 工作参数

仪器参数 参数值

分析元素（波长） Au（267.595），Pt（265.945），Pd（363.470）

雾化器压力 140–240 kPa

读数时间 3 s

重复次数 3

样品提取延时 10 s 

稳定时间 5 s 

背景校正 自动

方法检测限

金、铂和钯的方法检测限，采用不同工作日的两组方法空白

进行统计，分别采集空白样品 10 次。方法检测限以 20 个

浓度结果的 3 倍标准偏差进行计算。

表 2 中为此方法的方法检测限，完全满足此类样品的分析

需求。

表 2. 火试法制备的样品中 Au，Pt 和 Pd 的方法检测限

分析物 波长（nm） 方法检测限（µg/L）

Au 267.595 4 

Pt 265.945 13

Pd 363.470 0.7 



线性范围

一个方法的线性范围是指，无需重新校正曲线或稀释样品，

而直接准确测定的浓度范围。本方法针对 4100 MP-AES 分

析 Au、Pt 和 Pd 的线性范围进行了探讨研究。分别采用了 

2、7、70、90、100、110 和 120 mg/L 等不同浓度制备系

列标准曲线，并上机测量。获得的校正曲线见图 2、3 和 4。

这些曲线表明全部三种分析物在高达 120 mg/L 浓度下依然

线性良好，完全满足并超出了实际应用的需求。

图 2. 波长 267.595 nm 下的 Au 校正曲线

图 3. 波长 265.945 nm 下的 Pt 校正曲线
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样品体积

贵金属的分析对样品体积非常敏感。通常此方法典型的样

品总体积大约在 4 毫升。采用安捷伦 4100 MP-AES 并配合 

SPS 3 自动进样系统，每一样品的分析时间为 55 秒，分析

过程中消耗的样品体积为 1.8 mL。

准确性

为验证 4100 MP-AES 分析不同浓度贵金属的准确性，本实

验针对标准参考物质（CRM）进行了比对分析。



图 4. 波长 363.469 nm 下的 Pd 校正曲线

这些定制的 CRM 标样由固体矿石样品经专业制备而得，并

通过了一系列测试程序的认证。它们并非通过商业渠道获得。

表 4 列出的结果显示出 4100 MP-AES 测试结果与认证值之

间卓越的一致性（准确性）。

表 4. 使用 4100 MP-AES 获得的 Au、Pt 和 Pd 的结果与认证参考值的比较

金 CRM 认证值 
（mg/L）

MP-AES 结果
（mg/L）

CRM 1 19.8 19.3

CRM 2 7.9 7.4

CRM 3 23.1 22.7

CRM 4 5.6 5.7

CRM 5 57.8 55.3

CRM 6 3.1 3.3

CRM 7 35.9 35.4

CRM 8 8.4 8.9

铂 CRM 认证值 
（mg/L）

MP-AES 结果
（mg/L）

CRM 6 0.74 0.75

CRM 7 35.6 35.9

CRM 8 9.0 9.5

钯 CRM 认证值 
（mg/L）

MP-AES 结果
（mg/L）

CRM 6 3.21 3.4

CRM 7 44.4 44.0

CRM 8 35.0 36.5

未知样品回收率

使用 4100 MP-AES 分析一批未知样品中的金含量，并将结

果与传统火焰 AA 分析获得的数据相比较。比较结果见表 5。

40 ppm 金样品的典型光谱参见图 5。图中显示了平坦的基

线和窄发射峰，具有优异的信噪比，无光谱干扰。 

表 5. 4100 MP-AES 与火焰 AA 未知样品金含量结果的比较

样品 MP-AES 结果 
（mg/L）

火焰 AA 结果
（mg/L）

与 AA 结果的
匹配度（%）

1 0.09 0.09 100

2 0.85 0.84 101

3 5.3 5.1 104 

4 13.7 14.4 95 

5 20.8 21.8 95 

6 4.3 4.1 105 

7 1.0 1.0 100 
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图 5. 267.595 nm 波长下贵金属样品中 Au 的典型光谱

结论

通过对安捷伦 4100 MP-AES 全面的性能评估测试，在贵金

属分析上，4100 MP-AES 较之传统的火焰 AA 方法具有诸

多优势。4100 MP-AES 具有优异的灵敏度，更宽的线性动

态范围及更快的分析速度。4100 MP-AES 的检测速度比传

统火焰 AA 系统快两倍以上。同时，对 CRM 标样的测试结

果的一致性，证明了 4100 MP-AES 优异的准确性。此外，

由于减少了气体成本，在当今所有的原子光谱技术中 4100 

MP-AES 具有最低的运行成本。与火焰 AA 不同，由于使用

不可燃的氮气，4100 MP-AES 可实现更安全、多元素的无

人值守过夜运行。

4100 MP-AES 还适合安装在偏远地区。这使得实验人员可

在样品采集现场附近进行快速测量，而无需将其运输到中心

实验室进行分析，这也是当前倡导的作法。并且，相对于使

用火焰 AA 而言，MP-AES 无需使用乙炔等可燃气体，可为

用户提供更加安全的工作及分析环境。
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