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1 前言

均相催化是上世纪七十年代新兴的一个催化分支，贵金属均相催化剂是均相催化剂的主要研究方向，应用于石化、制药、精细化工等领域。铑化合物作为众多贵金属均相催化剂的一种，现有多家单位在生产。在铑化合物的生产和使用过程中，对杂质元素含量的监控是十分重要的，其杂质元素不仅影响到产品质量、使用性能，还直接关系到催化产品的使用安全。目前，铑化合物中无机杂质元素的测定没有统一的标准分析方法，产品标准中杂质分析基本是采用GB/T1421-2004附录A发射光谱法分析。发射光谱法已不适应市场的需求，存在很多缺点：1、必须把化合物先还原成铑粉；2、用铑基体配制粉末标样，消耗大量的铑基体；3、标样配制过程复杂，易污染，周期长；4、分析时间长，满足不了此行业市场快速流通的分析要求。为了克服上述方法之不足，有必要建立一个简便、准确、快速的铑化合物中杂质元素测定的方法。并且铑化合物分析方法 第1部分:铑量的测定 硝酸六氨合钴重量法 已于2017年的8月份审定完。为了产品检测的完整配套，制订电感耦合等离子体发射光谱法测定铑化合物中杂质元素也是非常必须的。
实验对分析方法准确度和精密度进行了考察和评价，用三氯化铑和碘化铑样品进行加标实验及精密度实验，三氯化铑样品的加标回收率为87.9%～113.2%，碘化铑样品的加标回收率为81.6%～114.82%，方法的相对标准偏差（RSD）均小于10％。
仪器、装置、 试剂 
2.1 美国PE公司5300DV型电感耦合等离子体原子发射光谱仪，工作条件见表1。

表1. 仪器工作条件
	测定条件
	载气流速
	保护气流速
	冷却气流速
	预燃时间
	积分时间

	参数值
	0.2L/min
	0.8L/min
	15L/min
	30s
	5s

	测定条件
	分析功率
	观测高度
	观测方式
	积分方式
	进样速率

	参数值
	1.2kw
	15mm
	轴向观测
	峰面积
	1.5mL/min


各元素的测定谱线波长见表2。

表2. 杂质元素的测定谱线波长
	元素
	波长（nm）
	元素
	波长（nm）
	元素
	波长（nm）

	Ag
	338.289
	Pd
	340.458
	Ir
	224.268

	Al
	396.153
	Mg
	280.271
	Si
	251.611

	Pt
	299.797
	Mn
	257.610
	Sn
	283.988

	Au
	208.209
	Ni
	231.604
	Ru
	240.272

	Cu
	324.752
	Pb
	220.353
	K
	766.490

	Ca
	396.847
	Fe
	259.939
	Na
	589.592

	Zn
	206.200
	Cr
	283.56
	
	


2.2 试剂

 除非另有说明，仅使用确认为优级纯的试剂和一级水或电阻率≥18MΩ．cm-1的水。

2.2.1氢氧化钾，优级纯。

2.2.2 硝酸（ρ1.42g/mL），优级级。

2.2.3 盐酸（ρ1.19g/mL），优级级。

2.2.4 过氧化氢（30%，v/v），优级纯。

2.2.5盐酸(1+1)。

2.2.6铂标准贮备溶液：称取0.1000g金属铂（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入6mL盐酸（2.2.3），2mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铂；
2.2.7 钯标准贮存溶液：称取0.1000g金属钯（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入6mL盐酸（2.2.3），2mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3）,用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 钯。

2.2.8 铱标准贮存溶液：称取0.1000 g铱粉（质量分数≥99.99%），置于硬质玻璃封管中，加入已用冰水冷却的8 mL盐酸（2.4.3）、2 mL过氧化氢（2.4.4），立即用汽油喷灯火焰熔化硬质玻璃封管的管口并密封，置于盛有煤油的钢弹中，盖上内盖，旋紧外盖，再置于马弗炉中升温至300 ℃±5 ℃，恒温溶解72 h。取出，冷却，置于冰箱中冷冻2 h。取出，立即用石英砂划开硬质玻璃封管的管口，将管内试液用盐酸（2.4.5）洗入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1 mL含1.0mg铱。
2.2.9 钌标准贮存溶液：称取0.1000 g钌粉（质量分数≥99.99%），置于硬质玻璃封管中，加入已用冰水冷却的8 mL盐酸（2.2.3）、2 mL过氧化氢（2.2.4），立即用汽油喷灯火焰熔化硬质玻璃封管的管口并密封，置于钢管（两头开口）中，再置于烘箱中升温至150℃±5 ℃，恒温溶解72 h。取出，冷却，置于冰箱中冷冻2 h。取出，立即用石英砂划开硬质玻璃封管的管口，将管内试液用盐酸（2.2.5）洗入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1 mL含1.0 mg钌。
2.2.10锰标准贮存溶液：称取0.1000g金属锰（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锰。

2.2.11 锡标准贮存溶液：称取0.1000g金属锡（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），0.5mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，用盐酸（2.2.5）移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锡。

2.2.12 镁标准贮存溶液：称取0.1000g金属镁（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 镁。

2.2.13 铝标准贮存溶液：称取0.1000g金属铝（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铝。

2.2.14 金标准贮存溶液：称取0.1000g金属金（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入6mL盐酸（2.2.3），2mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 金。

2.2.15 锌标准贮存溶液：称取0.1000g金属锌（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 锌。

2.2.16 铜标准贮存溶液：称取0.1000g金属铜（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铜。

2.2.17银标准贮存溶液：称取0.1000g金属银（质量分数≥99.99%），置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入4mL硝酸（2.2.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入70mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 银。
2.2.18 铁标准贮存溶液：称取0.100 0g金属铁粉（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铁。

2.2.19 镍标准贮存溶液：称取0.1000g金属镍（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.2.3），1mL硝酸（2.2.2）盖上表面皿，，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 镍。

2.2.20铅标准贮存溶液：称取0.1000g金属铅（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL硝酸（2.2.2）盖上表面皿，，低温加热溶解完全，用盐酸（2.2.5）移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铅。

2.2.21钙标准贮备溶液：称取0.2812g碳酸钙（质量分数≥99.95%）,置于100mL四氟乙烯烧杯中，加入10mL盐酸（2.2.3），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg钙。

2.2.22钠标准贮备溶液：称取0.2541g氯化钠（优级纯）,置于100mL四氟乙烯烧杯中，加入10mL水，盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg钠 。     
2.2.23钾标准贮备溶液：称取0.1909g氯化钾（优级纯）,置于100mL四氟乙烯烧杯中，加入10mL水，盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg钾 。

2.2.24 铬标准贮存溶液：称取0.1000g金属铬（质量分数≥99.99%）,置于100mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5mL盐酸（2.4.3），1mL硝酸（2.4.2），盖上表面皿，低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.4.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铬。
2.2.25 硅标准贮存溶液：称取0.100 0g单质硅（质量分数≥99.99%），置于30mL聚四氟乙烯消化罐中，加入2g氢氧化钾（2.2.1），放入烘箱中，于150℃下溶解16h，取出，冷却，移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 硅。

2.2.25 混合标准溶液A:分别移取5.00 mL标准贮存溶液（2.2.6～2.2.11），置于100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含50.0µg铂、钯、铱、钌、锰、锡。
2.2.26混合标准溶液B: 分别移取5.00 mL标准贮存溶液（2.2.12～2.2.24），置于100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含50.0µg镁、铝、金、锌、铜、银、铁、镍、铅、钙、钠、钾、铬。

2.2.27硅标准溶液:移取10.00 mL标准贮存溶液（2.2.25），置于100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（2.2.3），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含100.0µg硅。

2.2.28  氩气（质量分数≥99.99%）。

3 实验方法
3.1 试液的制备

3.1.1三氯化铑试液的制备
称取0.25克（精确至0.0001g）三氯化铑样品至100 mL烧杯中，加入1mL水，加入5mL盐酸，低温加热溶解完全，加2mL硝酸溶解试液至清亮，蒸至小体积，取下，冷却，转入25mL容量瓶中，用二次水洗涤杯盖及杯壁，合并洗涤液至容量瓶中并用（15+85）盐酸溶液稀释至刻度。混匀。

样品处理过程中，同时做一份空白溶液。

3.1.2碘化铑试液的制备

称取0.25克（精确至0.0001g）碘化铑样品置于100mL烧杯中，加入5 mL硝酸，盖上表面皿，低温加热至试料完全溶解，加3mL盐酸1mL硝酸，溶解试液至清亮，蒸至小体积，冷却至室温。转入25mL容量瓶中，用（15+85）盐酸溶液稀释至刻度。混匀。

样品处理过程中，同时做一份空白溶液。
3.1.3辛酸铑试液的制备
称取0.25克（精确至0.0001g）辛酸铑样品置于100mL烧杯中，加入5 mL硝酸，盖上表面皿，低温加热溶解至湿盐状，再反复滴加硝酸2-3次，每次1mL，直至试料完全溶解，加3mL盐酸1mL硝酸，溶解试液至清亮，蒸至小体积，冷却至室温。转入25mL容量瓶中，用（15+85）盐酸溶液稀释至刻度。混匀。
样品处理过程中，同时做一份空白溶液。
4 实验结果与讨论

4.1 各杂质元素测定谱线的选择
由于铑基体对测定微量元素时有影响，在厂家推荐的仪器工作条件下，每个待测元素选择3～4条谱线，建立ICP-AES测定方法。对混合杂质元素级差标准溶液进行测定，制作工作曲线，再测定铑基体溶液。根据每一条谱线测得的强度值、波峰形状和基线情况，波峰尖锐、基线平滑、无干扰峰或干扰峰较小的谱线作为测定谱线；同时查看每一条谱线的线性系数和测定结果，选择线性系数大于0.9995 ，且测定结果接近零的谱线。经选择确定下来的各杂质元素测定谱线的波长见表2。
4.2 铑基体的干扰及影响  

为了考察铑基体对杂质元素测定干扰，对混合杂质元素标准系列溶液进行测定，制作校准曲线，然后在各杂质元素分析线波长处用ICP-AES对10 mg/mL铑溶液进行测定，得到基体对Ir、Pt、Au干扰的质量浓度值分别为0.122 μg/mL、0.167 μg/mL、0.301 μg/mL，对其余元素干扰的质量浓度值均小于0.1 μg/mL。铑基体对Ir、Pt、Au的测定的影响，采用选择扣背景点来消除。

4.3 背景干扰更正
光谱仪有自动背景校正功能，用合成样或试样进样作光谱图，参照计算机屏幕上所显示的每条谱线子陈列图及标识的谱线，背景与校正后的强度值，在谱线峰两侧选择背景扣除的最低值波长位置，并输入计算机，分析时自动进行背景校正。

4.4 杂质元素之间的相互影响
考察杂质元素之间的影响时，用各杂质元素介质为20%盐酸，杂质浓度各为20 ug/mL 的溶液，用ICP-AES测定其在各杂质元素所选波长处的干扰质量浓度值。结果均小于0.05 ug/mL。因杂质元素含量低，它们之间不存在相互影响。
4.5 ICP-AES法直接同时测定20个杂质元素的最佳工作参数

观测高度为线圈上方15mm不变；泵提升速度为1.5Ｌ∕min不变；改变分析功率；冷却气流量；辅助气流量；载气流量；通过标准溶液作工作曲线，用铑10mg/mL的基体溶液，测定其在各杂质元素所选波长处的质量浓度值。从结果看变化不大，但改变载气流量时，雾化器实际压力变化较大。所以选择仪器最佳工作参数为：观测高度为线圈上方15mm；泵提升速度1.5Ｌ∕min；分析功率1.2KW；冷却气流量15Ｌ∕min；辅助气流量0.8Ｌ∕min；载气流量0.2Ｌ∕min。

4.6 杂质元素的检出限试验

在上述仪器条件下，通过标准溶液制作工作曲线，以0.25g三氯化铑含基体铑的铑浓度最高测定其在各杂质元素所选波长处的质量浓度值，平行测定9次，计算标准偏差，以标准偏差的3倍来作为方法的检出限。铑化合物中各杂质元素的检出限分别列于表3。

表3     铑化合物中各杂质元素的检出限     ug/mL

	元素
	检出限
	元素
	检出限
	元素
	检出限
	元素
	检出限

	Pd
	0.0033
	Al
	0.010
	Cu
	0.0066
	Si
	0.050

	Ir
	0.030
	Pb
	0.015
	Fe
	0.010
	Sn
	0.038

	Pt
	0.055
	Ca
	0.023
	Mg
	0.0055
	Zn
	0.026

	Ru
	0.018
	Ag
	0.0061
	Mn
	0.0051
	Na
	0.018

	Au
	0.016
	Cr
	0.015
	Ni
	0.030
	K
	0.0052


4.7  酸度对测定的影响

盐酸的引入会使分析试液的提升速率和测定元素的谱线强度发生变化，从而影响测定结果。本文考察了1.2mol/L、1.8mol/L、2.4mol/L的盐酸浓度对测定元素的影响。实验结果表明，随着酸度的变化各元素的测定值也随之变化，1.2mol/L的盐酸浓度条件下测定值最大，1.8mol/L～2.4mol/L对大部分元素影响不大，测定结果基本符合加入值，这说明，1.2mol/L的盐酸浓度与标准溶液2.4mol/L的盐酸浓度不匹配而导致测定结果偏离加入值，1.8mol/L～2.4mol/L的盐酸浓度对测定的影响较小，可以忽略，所以本实验选择2.4mol/L的盐酸为样品介质。

4.8 样品加标回收率

 分别称三氯化铑和碘化铑样品各4份，每份0.1g，一份做空白，另外6份加入不同含量的杂质标准溶液，按实验方法处理后进行测定，结果见表4。从表4可以看出，三氯化铑样品的加标回收率为87.9%～113.2%，碘化铑样品的加标回收率为81.6%～114.8%，能够满足实际样品分析对准确度的要求。

4.9 方法精密度

参照铑化合物产品标准（允许单个杂质元素质量分数的最低值是0.005%），三氯化铑和碘化铑样品分别加入低、中、高三个等级的杂质的量来进行7次实验测定，统计平均值和RSD，结果列入表5。从表5可以看出，三氯化铑和碘化铑的相对标准偏差（RSD）均小于10%。

表4  铑化合物样品加标回收率/%

	元素
	三氯化铑样品

	
	低量ug/mL
	中量ug/m
	高量ug/m

	
	加入值
	测定值
	回收率%
	加入值
	测定值
	回收率%
	加入值
	测定值
	回收率%

	Pd
	0.20
	0.199
	99.5
	1.0
	0.959
	95.9
	10.0
	9.980
	99.8

	Ir
	0.20
	0.195
	97.5
	1.0
	0.881
	88.1
	10.0
	9.540
	95.4

	Pt
	0.20
	0.201
	100.5
	1.0
	1.016
	101.6
	10.0
	11.030
	110.3

	Ru
	0.2738
	0.284
	103.7
	1.369
	1.279
	93.4
	13.69
	13.197
	96.4

	Au
	0.20
	0.201
	100.5
	1.0
	1.009
	100.9
	10.0
	10.270
	102.7

	Ag
	0.1992
	0.192
	96.4
	0.996
	0.928
	93.2
	9.962
	9.334
	93.7

	Al
	0.20
	0.186
	93.1
	1.0
	0.895
	89.5
	10.0
	8.960
	89.6

	Cu
	0.20
	0.192
	96.0
	1.0
	0.966
	96.6
	10.0
	9.310
	93.1

	Fe
	0.20
	0.200
	100.2
	1.0
	1.100
	110.0
	10.0
	10.170
	101.7

	Mg
	0.20
	0.210
	105.0
	1.0
	1.070
	107.0
	10.0
	9.650
	96.5

	Mn
	0.20
	0.194
	97.0
	1.0
	0.996
	99.6
	10.0
	9.510
	95.1

	Ni
	0.20
	0.212
	105.8
	1.0
	0.972
	97.2
	10.0
	9.010
	90.1

	Pb
	0.1
	0.102
	101.5
	1.0
	0.905
	90.5
	10.0
	9.310
	93.1

	Si
	0.25
	0.231
	92.4
	1.25
	1.150
	92.0
	12.5
	11.688
	93.5

	Sn
	0.10
	0.089
	89.0
	1.0
	0.865
	86.5
	10.0
	8.790
	87.9

	Zn
	0.0998
	0.103
	103.3
	0.998
	1.068
	107.0
	10.0
	9.980
	99.8

	Ca
	0.40
	0.432
	108.0
	2.0
	2.263
	113.2
	10.0
	10.770
	107.7

	K
	0.40
	0.377
	94.2
	2.0
	1.994
	99.7
	10.0
	9.650
	96.5

	Na
	0.2014
	0.197
	97.8
	1.007
	0.985
	97.8
	10
	9.310
	93.1

	碘化铑样品

	元素
	低量ug/mL
	中量ug/mL
	高量ug/mL

	
	加入值
	测定值
	回收率%
	加入值
	测定值
	回收率%
	加入值
	测定值
	回收率%

	Pd
	0.20
	0.196
	98.2
	1.0
	0.967
	96.7
	10.0
	9.860
	98.6

	Ir
	0.20
	0.190
	95.1
	1.0
	0.903
	90.3
	10.0
	9.430
	94.3

	Pt
	0.20
	0.200
	99.8
	1.0
	1.023
	102.3
	10.0
	10.950
	109.5

	Ru
	0.2738
	0.251
	91.6
	1.369
	1.254
	91.6
	13.69
	13.334
	97.4

	Au
	0.20
	0.206
	102.9
	1.0
	0.945
	94.5
	10
	10.590
	105.9

	Ag
	0.1992
	0.189
	94.7
	0.996
	0.983
	98.7
	9.962
	9.215
	92.5

	Al
	0.20
	0.182
	90.8
	1.0
	0.884
	88.4
	10.0
	8.870
	88.7

	Cu
	0.20
	0.195
	97.5
	1.0
	0.976
	97.6
	10.0
	9.580
	95.8

	Fe
	0.20
	0.202
	101.2
	1.0
	1.085
	108.5
	10.0
	11.030
	110.3

	Mg
	0.20
	0.213
	106.4
	1.0
	1.094
	109.4
	10.0
	9.870
	98.7

	Mn
	0.20
	0.189
	94.3
	1.0
	0.959
	95.9
	10.0
	9.640
	96.4

	Ni
	0.20
	0.218
	109.2
	1.0
	0.973
	97.3
	10.0
	8.980
	89.8

	Pb
	0.10
	0.108
	108.4
	1.0
	0.859
	85.9
	10.0
	8.870
	88.7

	Si
	0.25
	0.222
	88.6
	1.25
	1.020
	81.6
	12.5
	10.863
	86.9

	Sn
	0.10
	0.087
	87.4
	1.0
	0.883
	88.3
	10.0
	8.970
	89.7

	Zn
	0.0998
	0.108
	108.3
	0.998
	1.101
	110.3
	10.0
	10.030
	100.3

	Ca
	0.40
	0.438
	109.4
	2.0
	2.296
	114.8
	10.0
	11.150
	111.5

	Na
	0.2014
	0.192
	95.1
	2.0
	1.892
	94.6
	10.0
	9.140
	91.4

	K
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	


表5 铑化合物样品方法精密度(%)

	元素
	三氯化铑测定值 
	平均值
	精密度

	Pd
	0.0045  0.0046  0.0044  0.0046  0.0047  0.0046  0.0045  

0.015  0.016  0.015  0.016  0.015  0.017  0.015  

0.094   0.093  0.094  0.093  0.095  0.095  0.095  
	0.0046

0.016

0.094
	2.14

5.05

0.96

	Ir
	0.0051  0.0050  0.0049  0.0050  0.0050  0.0050  0.0050  

0.014  0.013  0.014  0.014  0.013  0.015  0.015  

0.092   0.091   0.091  0.091  0.092  0.091  0.093  
	0.0050

0.014

0.092
	1.15

5.83

0.86

	Ru
	0.0038  0.0038  0.0039  0.0038  0.0039  0.0039  0.0039

0.014  0.015  0.015  0.014  0.013  0.015  0.014  

0.094   0.092   0.094  0.094  0.093  0.093  0.095  
	0.0039

0.014

0.094
	1.39

5.29

1.04

	Si
	0.0040  0.0039  0.0039  0.0042  0.0041  0.0038  0.0037  

0.015   0.016  0.014  0.017  0.016  0.015  0.017  

0.093   0.095   0.094  0.094  0.096  0.094  0.095  
	0.0039

0.016

0.094
	4.36

7.08

1.03

	Ag
	0.0042  0.0044  0.0044  0.0044  0.0042  0.0045  0.0046  

0.014  0.015  0.014  0.014  0.016  0.014  0.013  

0.098   0.099   0.099  0.099  0.092  0.096  0.097  
	0.0044

0.014

0.097
	3.34

6.66

2.62

	Al
	0.0031  0.0026  0.0029  0.0027  0.0026  0.0029  0.0028 

0.015  0.014  0.012  0.013  0.014  0.012  0.012  

0.091   0.091   0.090  0.091  0.093  0.092  0.090 
	0.0028

0.013

0.091
	6.52

9.24

1.17

	Cu
	0.0047  0.0048  0.0049  0.0046  0.0047  0.0047  0.0045

0.013  0.012  0.012  0.012  0.012  0.012  0.010  

0.097   0.097   0.097  0.098  0.099  0.096  0.095  
	0.0047

0.012

0.097
	2.75

7.59

1.33

	Fe
	0.0049  0.0050  0.0051  0.0048  0.0049  0.0045  0.0047 

0.016  0.017  0.017  0.017  0.015  0.015  0.016  

0.092   0.093   0.091  0.092  0.094  0.093  0.092  
	0.0048

0.016

0.092
	4.11

5.57

1.06

	Mg
	0.0035  0.0037  0.0036  0.0035  0.0036  0.0034  0.0035 

0.0097  0.0098  0.010  0.010  0.011  0.0096  0.0095  

0.090   0.091   0.090  0.090  0.091  0.092  0.093  
	0.0035

0.0099

0.091
	2.75

5.06

1.27

	Mn
	0.0035  0.0033  0.0031  0.0035  0.0032  0.0033  0.0034 

0.011  0.011  0.010  0.011  0.013  0.012  0.011

0.090  0.090   0.091  0.093  0.094  0.090  0.091  
	0.0033

0.011

0.091
	4.49

8.43

1.76

	Zn
	0.0010  0.0010  0.0010  0.0011  0.0010  0.0011  0.0010  

0.011  0.012  0.012  0.013  0.012  0.014  0.011  

0.090   0.094  0.093  0.094  0.096  0.095  0.095  
	0.0010

0.012

0.094
	4.74

8.80

2.08

	Pt
	0.0069  0.0066  0.0067  0.0068  0.0069  0.0065  0.0066  

0.017  0.016  0.016  0.017  0.017  0.015  0.016  

0.12  0.12   0.11  0.13  0.13  0.12  0.12 
	0.0067

0.016

0.12
	2.34

4.64

5.68

	Au
	0.0035  0.0036  0.0037  0.0036  0.0035  0.0034  0.0035  

0.016  0.017  0.018  0.018  0.015  0.018  0.016  

0.093   0.093   0.093  0.092  0.093  0.092  0.094  
	0.0035

0.017

0.092
	2.75

7.21

0.74

	Ca
	0.0048  0.0050  0.0050  0.0048  0.0051  0.0047  0.0047  

0.031  0.031  0.030  0.032  0.030  0.033  0.038 

0.086   0.080   0.087  0.088  0.084  0.083  0.082  
	0.0049

0.032

0.084
	3.29

8.69

3.41

	Ni
	0.0032  0.0033  0.0033  0.0032  0.0033  0.0032  0.0033  

0.010  0.013  0.012  0.013  0.013  0.012  0.011 

0.096   0.095   0.097  0.096  0.098  0.094  0.099
	0.0033

0.012

0.096
	1.64

9.62

1.78

	Pb
	0.0029  0.0026  0.0027  0.0027  0.0029  0.0029  0.0029  

0.011  0.011  0.013  0.014  0.014  0.012  0.013

0.086   0.086   0.085   0.087  0.086  0.086  0.091 
	0.0032

0.012

0.087
	4.55

9.62

2.28

	Sn
	0.0028  0.0030  0.0030  0.0031  0.0032  0.0030  0.0026 

0.0097  0.0094  0.0094  0.0091  0.0093  0.0094  0.0093  

0.084   0.084  0.083  0.083  0.084  0.084  0.085  
	0.0030

0.0094

0.084
	6.72

1.92

0.82

	Na
	0.0027  0.0028  0.0029  0.0028  0.0027  0.0029  0.0029  

0.018  0.019  0.018  0.019  0.017  0.018  0.019  

0.089   0.088  0.089  0.087  0.086  0.089  0.087  
	0.0028

0.018

0.088
	3.20

4.13

1.38

	K
	0.0043  0.0040  0.0041  0.0042  0.0043  0.0040  0.0044 

0.017  0.018  0.019  0.018  0.017  0.017  0.019  

0.094   0.095  0.090  0.092  0.095  0.091  0.093  
	0.0042

0.018

0.093
	3.76

5.04

2.10

	Cr
	0.0022  0.0024  0.0023  0.0020  0.0023  0.0024  0.0025  

0.011  0.011  0.012  0.013  0.013  0.013  0.011 

0.090  0.090   0.091  0.091  0.094  0.094  0.093
	0.0023

0.012

0.092
	7.10

8.33

1.93

	元素
	碘化铑测定值 
	平均值
	精密度

	Pd
	0.0051
	0.005
	0.0052
	0.0049
	0.0053
	0.0052
	0.0051
	0.0051 
	2.63%

	
	0.011
	0.012
	0.013
	0.011
	0.014
	0.011
	0.012
	0.0120 
	9.62%

	
	0.095
	0.093
	0.091
	0.093
	0.092
	0.096
	0.095
	0.0936 
	1.94%

	Ir
	0.0071
	0.0068
	0.0073
	0.0074
	0.0076
	0.0072
	0.0073
	0.0072 
	3.46%

	
	0.013
	0.013
	0.014
	0.014
	0.013
	0.015
	0.015
	0.0139 
	6.49%

	
	0.11
	0.12
	0.1
	0.13
	0.11
	0.112
	0.13
	0.1160 
	9.65%

	Ru
	0.0045
	0.0044
	0.0041
	0.0046
	0.0042
	0.0043
	0.0042
	0.0043 
	4.16%

	
	0.011
	0.012
	0.0096
	0.012
	0.01
	0.0098
	0.011
	0.0108 
	9.31%

	
	0.094
	0.095
	0.094
	0.096
	0.097
	0.092
	0.095
	0.0947 
	1.69%

	Si
	0.0041
	0.0044
	0.0038
	0.0044
	0.0039
	0.0043
	0.0047
	0.0042 
	7.44%

	
	0.016
	0.019
	0.016
	0.015
	0.017
	0.017
	0.016
	0.0166 
	7.68%

	
	0.11
	0.097
	0.12
	0.11
	0.094
	0.095
	0.11
	0.1051 
	9.39%

	Ag
	0.0051
	0.0049
	0.0047
	0.0052
	0.0043
	0.0046
	0.0047
	0.0048 
	6.43%

	
	0.012
	0.013
	0.014
	0.013
	0.014
	0.011
	0.014
	0.0130 
	8.88%

	
	0.11
	0.12
	0.098
	0.097
	0.097
	0.098
	0.095
	0.1021 
	9.10%

	Al
	0.0037
	0.0041
	0.0032
	0.0041
	0.0033
	0.0037
	0.0035
	0.0037 
	9.71%

	
	0.013
	0.014
	0.013
	0.014
	0.014
	0.013
	0.012
	0.0133 
	5.69%

	
	0.089
	0.091
	0.092
	0.095
	0.097
	0.088
	0.091
	0.0919 
	3.47%

	Cu
	0.0049
	0.0048
	0.0051
	0.0047
	0.0048
	0.0049
	0.0045
	0.0048 
	3.87%

	
	0.0097
	0.0099
	0.011
	0.0096
	0.0098
	0.012
	0.01
	0.0103 
	8.63%

	
	0.11
	0.098
	0.097
	0.099
	0.11
	0.096
	0.097
	0.1010 
	6.16%

	Fe
	0.0048
	0.0051
	0.0049
	0.0048
	0.005
	0.0046
	0.0047
	0.0048 
	3.55%

	
	0.014
	0.014
	0.018
	0.017
	0.015
	0.015
	0.016
	0.0156 
	9.71%

	
	0.097
	0.097
	0.099
	0.11
	0.095
	0.097
	0.098
	0.0990 
	5.05%

	Mg
	0.0036
	0.0041
	0.0039
	0.0042
	0.0039
	0.0037
	0.0042
	0.0041 
	5.78%

	
	0.011
	0.012
	0.01
	0.0099
	0.011
	0.0096
	0.0095
	0.0104 
	8.87%

	
	0.1
	0.091
	0.096
	0.094
	0.11
	0.092
	0.093
	0.0966 
	6.87%

	Mn
	0.0044
	0.0043
	0.0044
	0.0041
	0.0041
	0.0046
	0.0042
	0.0043 
	4.25%

	
	0.0098
	0.0097
	0.011
	0.0096
	0.012
	0.0097
	0.011
	0.0104 
	9.00%

	
	0.091
	0.096
	0.094
	0.11
	0.095
	0.096
	0.094
	0.0966 
	6.38%

	Zn
	0.0041
	0.0044
	0.0043
	0.0041
	0.0042
	0.0046
	0.0041
	0.0043 
	4.47%

	
	0.0096
	0.0097
	0.0096
	0.0099
	0.011
	0.012
	0.011
	0.0104 
	9.04%

	
	0.091
	0.093
	0.092
	0.092
	0.096
	0.097
	0.095
	0.0937 
	2.44%

	Pt
	0.0051
	0.0051
	0.0053
	0.0051
	0.0056
	0.0057
	0.0052
	0.0053 
	4.75%

	
	0.012
	0.013
	0.011
	0.012
	0.013
	0.014
	0.011
	0.0123 
	9.06%

	
	0.11
	0.12
	0.12
	0.11
	0.14
	0.13
	0.12
	0.1214 
	8.80%

	Au
	0.0041
	0.0044
	0.0039
	0.0038
	0.0041
	0.0036
	0.0035
	0.0039 
	8.00%

	
	0.0088
	0.0089
	0.0096
	0.0094
	0.0096
	0.0096
	0.011
	0.0096 
	7.54%

	
	0.094
	0.091
	0.095
	0.096
	0.091
	0.094
	0.094
	0.0936 
	2.03%

	Ca
	0.0034
	0.0031
	0.0037
	0.0037
	0.0038
	0.0034
	0.0039
	0.0036 
	7.87%

	
	0.0086
	0.0084
	0.0083
	0.0079
	0.0081
	0.0084
	0.0082
	0.0083 
	2.77%

	
	0.089
	0.091
	0.088
	0.092
	0.088
	0.086
	0.087
	0.0887 
	2.41%

	Ni
	0.0044
	0.0041
	0.0044
	0.0043
	0.0041
	0.0046
	0.0041
	0.0043 
	4.55%

	
	0.011
	0.012
	0.0097
	0.012
	0.011
	0.0098
	0.011
	0.0109 
	8.43%

	
	0.091
	0.095
	0.095
	0.094
	0.093
	0.094
	0.096
	0.0940 
	1.74%

	Pb
	0.0031
	0.0034
	0.0036
	0.0037
	0.0035
	0.0036
	0.0038
	0.0035 
	6.49%

	
	0.011
	0.012
	0.014
	0.012
	0.014
	0.013
	0.012
	0.0126 
	9.02%

	
	0.087
	0.085
	0.086
	0.089
	0.084
	0.087
	0.091
	0.0870 
	2.74%

	Sn
	0.0031
	0.0031
	0.0032
	0.0029
	0.0032
	0.0035
	0.0029
	0.0031 
	6.58%

	
	0.0094
	0.0096
	0.0097
	0.0089
	0.0091
	0.0092
	0.0094
	0.0093 
	3.01%

	
	0.089
	0.087
	0.091
	0.092
	0.088
	0.086
	0.087
	0.0886 
	2.51%

	Na
	0.0066
	0.0067
	0.0069
	0.0065
	0.0069
	0.0061
	0.0062
	0.0066 
	4.81%

	
	0.017
	0.019
	0.018
	0.018
	0.017
	0.015
	0.016
	0.0171 
	7.85%

	
	0.098
	0.11
	0.097
	0.094
	0.11
	0.089
	0.093
	0.0987 
	8.35%

	Cr
	0.0033
	0.0034
	0.0036
	0.0037
	0.0029
	0.0034
	0.0031
	0.0033 
	8.26%

	
	0.0094
	0.0095
	0.0097
	0.011
	0.012
	0.0097
	0.011
	0.0103 
	9.71%

	
	0.089
	0.11
	0.094
	0.091
	0.096
	0.091
	0.093
	0.0949 
	7.44%

	K
	
	
	
	
	
	
	
	
	


5 研究结论

本文提出的分析方法能够同时快速测定铑化合物中20个杂质元素，包括Ag、Au、Pt、Pd、Ir、Ru、Al、Cu、Fe、Ni 、Pb、Mg、Mn、Sn、Zn、Ca、Na、K、Cr和Si。样品的加标回收率为81.6%～114.8%，方法的相对标准偏差（RSD）小于10％。
本分析方法准确、简便、快速，可以在一个工作日内完成多个批次样品分析，此外，采用溶液法代替粉末法，不需要使用铑基体配制标准，大大减少了铑基体的消耗，节约了分析成本，方法具有较好的应用前景，已应用于实际样品分析检测。
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