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仪器应用报告

Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电弧法直接测定地质样品中银锡硼等痕量元素
ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＥｌｅｍｅｎｔｓＡｇ，Ｓｎ，ＢｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｗｉｔｈＰｒｏｄｉｇｙＤＣＡｒｃＭｅｔｈｏｄ

直流电弧光谱技术在众多固体材料的检测中

具有许多其他技术难以企及的优势。最早的一些

依靠照相版检测技术的仪器甚至沿用至今，这些仪

器永久地记录了样品的谱图照片，但信息的处理同

样繁琐。其后这些照相板检测器逐渐被光电倍增

管（ＰＭＴｓ）所取代，从而极大地提高了样品检测效
率。然而光电倍增管技术同样存在缺陷，它既不能

同步获取背景校正信息，也无法记录样品的全谱

信息。

固态检测器阵列的引入极大地冲击了传统的

基于ＰＭＴ检测器的直流电弧光谱系统，因为固态检
测器技术具有更快的分析能力，并且可以永久地记

录样品的全谱信息。本文所涉及的 Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电
弧光谱仪采用最新的大面积程序化 Ｌ－ＰＡＤ检测
器，具有全谱覆盖能力，同时还具有实时背景校正，

单元素多谱线可选，时序分析等功能。

地质样品存在导电性差、基体复杂、容易飞溅、

样品含量较低等特点，导致给这类样品分析方法的制

定带来了很多困难。如果采用常规的消解方式进行

分析存在着较大挑战性。首先消解过程非常复杂，需

要较长的时间，另外还可能在消解过程中带入污染。

更为重要的是，在消解过程中，稀释过程使得部分元

素的含量远低于仪器的检出限，给测定结果带来了很

多的不确定因素。本实验根据地质系统专家组意见，

由湖南省地质研究所提供标准样品和地质样品，株洲

硬质合金集团有限公司分析测试中心（利曼合作实

验室）提供技术支持，共同对地质样品进行分析，探

讨了Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电弧光谱仪对于地质矿样的分析
能力。

１　仪器与样品
采用美国利曼－徕伯斯公司（ＬＥＥＭＡＮＬＡＢＳ

ＩＮＣ）生产的 Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电弧光谱仪，该仪器采用
８００ｍｍ焦距光学系统和百万像素大面积程序化固
态检测器（Ｌ－ＰＡＤ），检测器有效面积为２８ｍｍ×
２８ｍｍ，是现有同类仪器中检测器面积最大的。这
些优点使得Ｐｒｏｄｉｇｙ波长范围达到１７５～１１００ｎｍ的
连续覆盖，仪器在一次激发过程中可同时进行信号

采集和背景校正，从而极大地减少了电极的消耗和

样品分析时间。仪器工作参数见表１。

表 １　仪器工作参数

工作参数 设定条件

直流电弧 ５Ａ，１２．５Ａ
积分时间 ５ｓ，２０ｓ
电极 上：锥形；下：３×４（杯形）
极距 ３ｍｍ

标准样品、试样的处理和其他要求按地质行业

分析标准进行。标准样品均为从国家标准物物质

研究中心购买标样，标准样品含量见表２。

表 ２　标准样品含量
标准样品

编号

ｗＢ／（μｇ·ｇ－１）
Ａｇ Ｓｎ Ｂ

ＧＳＥＳＩ－１ ０．０２７ ０．９７０ ５．３００
ＧＳＥＳＩ－２ ０．０６６ ２９．０００ １０．８００
ＧＳＥＳＩ－３ ０．１３０ ９．５００ ２７．０００
ＧＳＥＳＩ－４ ０．０８４ ３．１００ ４６．０００
ＧＳＥＳＩ－５ ４．４００ １８．０００ ５２．０００
ＧＳＥＳＩ－６ ０．２００ ７２．０００ ５７．０００
ＧＳＥＳＩ－７ ０．６３０ ５．０００ ９６．０００
ＧＳＥＳＩ－８ １．２００ ２．５００ １９５．０００

２　结果与讨论
２．１　扫描峰与背景

由图１、图２地质标准样品与样品的扫描谱图
可知，信号峰型呈正态分布，信背比分布明显，信号

稳定可靠。

—２２９—



图 １　地质标准样品扫描谱图

图 ２　地质样品扫描谱图

２．２　标准曲线
由图３～图５地质样品的标准曲线可知，使用

Ｐｒｏｄｉｇｙ进行元素测量具有良好的精确度和线性。

图 ３　地质样品Ａｇ３２８．０６８ｎｍ的标准曲线

图 ４　地质样品Ｓｎ３１７．５０２ｎｍ的标准曲线

图 ５　地质样品Ｂ２０８．８９３ｎｍ的标准曲线

２．３　元素分析条件和检测范围
元素波长、内标波长及分析范围见表３。

表 ３　元素分析条件和检测范围

元素
分析波长

λ／ｎｍ

内标波长

λ／ｎｍ

分析范围

ｗＢ／（μｇ·ｇ－１）
Ａｇ ３２８．０６８ Ｇｅ３０３．９０６ ０．０３～４
Ｓｎ ３１７．５０２ Ｇｅ３０３．９０６ １～７２
Ｂ ２０８．８９３ Ｇｅ２７０．９６３ ５～１９５

２．４　方法准确度和精密度
对标准点进行 ７次测定，计算准确度和精密

度。从表４数据看出，方法回收率都在８０％以上，
精密度良好，测定结果准确可靠。

表 ４　方法准确度和精密度

元素
ｗＢ／（μｇ·ｇ－１）

标准值 测定值

回收率

Ｒ／％
精密度

ＲＳＤ／％

Ａｇ ０．０９０ ０．０７２ ８０．０ １４．８
Ｓｎ ２．３ ２．４ １０４．０ ８．５
Ｂ ２２ ２３ ９６．５ １１．３

３　结语
Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电弧光谱仪具有稳定的电弧电流控

制技术，结合了同时进行信号采集和背景校正功能，

通过时序分析，合理选择积分时间，减小了基体干扰。

本实验通过最佳波长和背景校正点的选择，Ｐｒｏｄｉｇｙ
对于地质样品中的Ａｇ、Ｓｎ、Ｂ等难分析杂质元素有极
佳的分析灵敏度及准确度。实验证明，采用小电流起

弧，减少了试样飞溅；正确使用分析电流，较小的极距

有利于导电，准确度、精密度都能满足地质样品中杂

质元素的分析。本实验还采用了硅酸盐混合标准样

品建立标准曲线，情况类似。可见，ＤＣＡｒｃ直流电弧
技术能够运用于地质样品分析。

致谢：感谢湖南省地质研究所、株洲硬质合金集团有限

公司分析测试中心及利曼中国赵质远工程师的帮助。

—３２９—

第５期 赵质远：Ｐｒｏｄｉｇｙ直流电弧法直接测定地质样品中银锡硼等痕量元素 第３１卷



—４２９—

第５期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０１２年


