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坭兴陶中微量元素的ICP—MS半定量分析方法研究*

Semi——quantitative Anal ysis of El ements in Nixing China

by ICP-MS
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摘要：建立一种ICP—MS半定量分析坭兴陶样品的方法。该方法采用获得的质量一灵敏度曲线确定样品中存在

的元素种类及大致含量范围。经与标准物质GBW07402对照，坭兴陶样品中的7Li、”V、”cr、55Mn、”Co、60Ni、

65Cu、69Ga、“Sr、”Nb、”7Ba、“9La、“oCe等13种微量元素的含量范围为7～350mg／kg，分析准确度为±50％。
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Abstract：ICP—MS iS used to conduct qualitative and semi—quantitative analysis of elements in

Nixing china samples．The types and concentration range of elements in samples were detected．

The results showed there were 13 elements including 7Li，51V，52Cr，55Mn， 59Co， 60Ni，65Cu，
69

Ga，88Sr，93Nb，137Ba， 139La and 140Ce in Nixing china．The contents of elements were ranged

from 7～350pg／g and RSD was±50％．
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等离子质谱仪(ICP—MS)具有高灵敏度、高选择

性、同时多元素检测等特点口]，除能进行常规定量分

析外，还拓展了许多功能，其中半定量分析为ICP—

MS所特有的较为有用的一项功能。常规定量分析

中，对于需进行分析测量的每一种元素都必须提供

标准溶液，在完成标准曲线后才能进行分析测定；而

ICP—MS半定量分析不需要对所进行分析测试的每

一个元素都提供标准物质，它只需以一种或几种已

知浓度的元素作为标准溶液，以此为基础对ICP—

MS所能分析的所有元素或被选定测量的元素进行

测量，从而获得样品中有何种元素及元素浓度的相

关信息。由此可以大概了解样品中主要含有哪些元

素和是否存在高含量元素，并确认它们的浓度是否

高于可测定的线性动态范围，以便决定样品是否需

要稀释，以及了解背景值及干扰水平心]。本文使用

ICP—MS对坭兴陶样品进行半定量分析，了解样品
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中的元素种类及大致含量范围，为坭兴陶样品的进

一步分析研究提供参考。

1 实验部分

1．1试剂与仪器

X7电感耦合等离子体质谱仪(美国热电公司生

产)，氢氟酸、硝酸、高氯酸均为分析纯，超纯

水。9Be 115In、209Bi调谐液中Be，In，Bi离子浓度皆为

100弘g·L一1)。

1．2样品处理

采用HF—HNO。一HCl0。消解体系[3]，称取0．29

样品加入4ml HF，5ml HN0。，lml HCl0。，于电热板

上消化至溶液澄清透明，HF蒸发完后加2ml HNO。

定容至50ml备用。

1．3实验步骤

用调谐液对仪器各项指标进行调整，使仪器在

比较理想状态时进行样品分析。ICP—MS仪器条件

为：功率1250W，冷却气流量13．0 L·rain～，辅助

气流量0．76 L·rain～，载气流量1．0 L·rain一，进

样速度1．0 mL·min～，采样深度7mm，采样时间

13s，Survey扫描方式。以lOOpg·L叫的调谐液做一
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条平滑的质量一灵敏度曲线，以此曲线为基础，对国

标土壤GBW07402及坭兴陶样品进行半定量分析，

样品通过质量数与相应信号的强度来提供半定量数

据。质量一灵敏度曲线的获得：液体样品通过蠕动泵

引入到一个雾化器产生气溶胶。由强射频场使氩原

子之问发生碰撞，产生一个高能等离子体，气溶胶在

同心石英管中瞬间被等离子体解离(等离子体温度

为6000～10000 K)，形成被分析原子，同时被电离。

被分析离子由一组离子透镜聚焦进入四极杆质量分

析器，按其质荷比进行分离，最后，采用电子倍增器

测量离子，由一个计数器收集每个质量的计数。质谱

图中每个元素的同位素出现在其不同的质量上，其

峰强度与该元素在样品溶液中同位素的初始浓窟接

成正比。
’

2．3坭兴陶样品半定量分析结果

根据图2的质谱图我们大致能得出7Li、51V、

52Cr、55Mn、59Co、60Ni、65Cu、69Ga、韶Sr、93Nb、137Ba、

139La、140Ce 13种微量元素的含量范围为7～350mg／

kg(见表2)。同时我们可以看到10B、23Na,24Mg、

27Al、28Si、32S、39K、‘0Ca、55Fe有很强的信号值，远远超

出了其他微量元素，而这些元素只能靠其他仪器配

合才能确定含量范围。

图2坭兴陶样品质谱

2 结果与分析 表2泥兴陶样品元素种类及含量

2．1质量一灵敏度曲线

根据调谐液所做的质量一灵敏度曲线如图1所

示。所有元素的质量数大致按此曲线分布，通过信号

的强弱比较从而推断其含量范围。

制
掰
l谋

质量敢

图1质量一灵敏度曲线

2．2标准物质各元素含量

依据调谐液的浓度，响应得到国标土壤

GBW07402标准物质中各元素含量如表1所示，准

确度为±50％左右。

表1 GBW07402标准物质各元素含量

元素 测量值(mg／kg) 元素 测量值(mg／kg)

7Li 69．8 69Ga 103

51V 72．6 SSSr 44．O

52Cr 59．2 93Nb 7．76

55Mn 344 137Ba 134

s9Co 12．0 139La 25．4

60Ni 22．6 140Ce 61．2

65Cu 25．6

3 结束语

对于ICP—MS所能分析的元素或选定分析的元

素，依据所选定的标准，ICP—MS能够进行快速定性

和半定量，并能得到所能分析元素的半定量分析浓

度值。本文实验结果表明，基于ICP—MS的半定量分

析方法检出限低[4]、测量速度快、测量元素多，准确

度达到土50％，通过快速定性及半定量分析，可以为

分析者提供溶液中有何种元素存在的信息，并为下

一步进行定量分析提供了较为合理的浓度范围。
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