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微波消解电感耦合等离子体质谱法测定地球化学样品中
钒铬镍锗砷

沈　宇，张　尼，高小红，李　皓，马怡飞
（西北有色地质研究院，陕西 西安 ７１００５４）

摘要：地质样品中多种元素的分析，通常采用高压密封消解电感耦合等

离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ），而应用于测定地球化学样品中的 Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、
Ｇｅ、Ａｓ等元素，影响分析准确度的主要原因有：样品前处理方面，高压
密封罐会释放Ｃｒ和Ｎｉ污染样品，同时Ｇｅ和Ａｓ属于易挥发元素容易造
成损失；质谱测定方面，多原子分子离子会产生干扰。本文针对两方面

的干扰因素，对比了微波消解硝酸提取、微波消解王水提取、高压密封

硝酸复溶、高压密封王水复溶四种前处理方法中待测元素的溶出效果

以及污染或损失情况。结果表明，采用微波消解替代高压密封罐消解

可消除引入的Ｃｒ、Ｎｉ污染，避免了Ｇｅ、Ａｓ挥发损失，同时微波消解的时
间短。而采用硝酸提取，由于避免了氯的引入，分析效果优于王水提

取。且使用八极杆ＩＣＰ－ＭＳ氦气碰撞模式消除了样品基体中的氯多原
子分子离子干扰（如３７Ｃｌ１４Ｎ对５１Ｖ干扰，３５Ｃｌ１６ＯＨ对５２Ｃｒ干扰，３５Ｃｌ３７Ｃｌ
对７２Ｇｅ干扰以及４０Ａｒ３５Ｃｌ对７５Ａｓ干扰等）。应用微波消解硝酸提取、ＩＣＰ－ＭＳ测定岩石、水系沉积物和土壤
国家标准物质，Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ的检出限分别为１．０９、０．１９、０．５５、０．０２、０．５０μｇ／ｇ，精密度（ＲＳＤ）＜４％，而
采用高压密封消解、ＩＣＰ－ＭＳ测定Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ的检出限为３．４８、１３．０９、２１．６７μｇ／ｇ（Ｇｅ和Ａｓ由于挥发无法用
此法检测）。运用微波消解硝酸提取 －ＩＣＰ－ＭＳ氦气碰撞模式测定地球化学样品中 Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ，简化
了分析流程，样品消解时间仅２ｈ，相比于高压密封方法（消解时间４８ｈ）具有消解快速、多元素同时测定、检
出限低的特点。
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电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）分析技术具
有灵敏度高、背景低、动态线性范围宽、多元素同时

测定以及样品引入和更换方便的优点，非常适合于

地球化学样品中痕量以及超痕量元素的多目标分析

需求［１］。但是在实际样品分析中也存在一定的局

限性［２］。一方面，ＩＣＰ－ＭＳ是以溶液进样为主的分
析技术，样品前处理过程对于测定结果会产生一定

的影响。目前使用最多的是高压密封消解样品的前

处理方式［３］。但是，使用高压密封罐消解样品时，

外加钢套在高温高压以及酸性环境下会释放出 Ｃｒ、

Ｎｉ，对待测样品产生污染。同时，Ａｓ和 Ｇｅ是易挥发
元素，通常的高压密封溶解样品时需要使用高氯酸

或者硝酸在开放体系下赶尽氢氟酸，这个过程很容

易造成 Ａｓ和 Ｇｅ的损失，特别是 Ｇｅ在 Ｃｌ存在下，
８６℃以上就会挥发，从而对测定的准确性造成影响。
这些都是制约 ＩＣＰ－ＭＳ分析技术用于同时测定地
球化学样品中Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ的因素。

另一方面，在于 ＩＣＰ－ＭＳ测定时存在的多原子
分子离子干扰。常见的干扰主要可分为两组：其一，

来源于等离子体本身和水的干扰（基于等离子体），
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如４０Ａｒ对８０Ｓｅ的干扰，以及４０Ａｒ３８Ａｒ对７８Ｓｅ的干扰
等［４］；其二，来源于样品基体组分的干扰（基于样品基

体），如４０Ａｒ３５Ｃｌ对７５Ａｓ的干扰，３５Ｃｌ１６Ｏ１Ｈ对５２Ｃｒ的干
扰，７２Ｃｌ２对

７２Ｇｅ的干扰，３５Ｃｌ１６Ｏ对５１Ｖ的干扰等［５］。

对于多原子分子离子干扰的消除，可以通过改变等离

子体工作参数以减少多原子分子离子形成的冷等离

子体及高载气流量等方法，也可以以减少干扰离子引

入为目的采用流动注射［６］、氢化物发生［７］等方法。这

些方法在特定条件下能够达到减少干扰的效果，但是

存在各自的局限性。例如，冷等离子体会造成难电离

元素灵敏度降低以及增加部分元素氧化物的基体效

应，而混合等离子气体的引入会带来新的多原子分子

离子干扰。八级杆碰撞反应系统（ＯＲＳ）是基于气相
离子－分子反应消除多原子分子离子干扰，在食品、
环境、地质等领域获得了广泛的应用［８－１１］。碰撞反

应技术不会引入新的干扰物，也不会造成待测组分的

损失，具有一定的选择性和稳定性。

本文针对地球化学样品 ＩＣＰ－ＭＳ分析中存在
的两个方面问题，对岩石、水系沉积物、土壤样品分

别采用微波消解硝酸提取、微波消解王水提取、高压

密封硝酸复溶、高压密封王水复溶，对比了四种前处

理方法中待测元素的溶出效果以及污染或损失情

况，基于避免待测元素的污染或损失，确定合适的样

品前处理方法。同时，采用八极杆碰撞反应池

（ＯＲＳ）的Ｈｅ碰撞模式消除质谱干扰，实现了地球
化学样品中Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ的同时测定。

１　实验部分
１．１　仪器与主要试剂

７７００ｘ电感耦合等离子体质谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ
公司），仪器工作条件见表１。

表 １　ＩＣＰ－ＭＳ仪器工作条件
Ｔａｂｌｅ１　ＷｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅＩＣＰＭＳｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 设定条件 工作参数 设定条件

功率 １５５０Ｗ ＣｅＯ＋／ＣｅＯ＋ ０．７８％
载气（Ａｒ）流量 １．０５Ｌ／ｍｉｎ ＣｅＯ＋＋／ＣｅＯ＋ １．９３％
雾化气（Ａｒ）流量 ０．７５Ｌ／ｍｉｎ 采样深度 ７ｍｍ
稀释气（Ａｒ）流量 ０．２５Ｌ／ｍｉｎ 雾室温度 ２℃

Ｅｔｈｏｓｔｏｕｃｈｃｏｎｔｒｏｌ６４０型微波消解仪（意大利
Ｍｉｌｅｓｔｏｎｅ公司）。

ＭＯＳ级硝酸（北京化学试剂研究所）；优级纯氢
氟酸、盐酸（德国 Ｍｅｒｃｋ公司）；去离子水（电阻率
１８．２ＭΩ·ｃｍ）。

１．２　标准物质
根据含量范围、消解难易程度选取有代表性的

岩石、水系沉积物、土壤国家标准物质。包括：花岗

岩ＧＢＷ０７１０３（ＧＳＲ－１），玄武岩 ＧＢＷ０７１０５（ＧＳＲ
－３），斜长角闪岩 ＧＢＷ０７１２２（ＧＳＲ－１５）；长江沉
积物 ＧＢＷ０７３０９（ＧＳＤ－９），湖南多金属矿区水系
沉积物ＧＢＷ０７３１１（ＧＳＤ－１１）；黄红壤 ＧＢＷ０７４０５
（ＧＳＳ－５），砖红壤ＧＢＷ０７４０７（ＧＳＳ－７）。
１．３　样品前处理
１．３．１　微波消解硝酸提取

称取０．１０００ｇ样品于聚四氟乙烯微波消解罐中，
加入８ｍＬ硝酸－氢氟酸混合酸（体积比１∶１），按照
表２设定程序进行微波消解。待温度降到８０℃以下
后，取出消解罐，在恒温电热板上蒸到湿盐状，加入适

量硝酸，继续蒸到湿盐状。加入１０ｍＬ５０％的硝酸，
低温蒸至５ｍＬ，于１００ｍＬ容量瓶中定容。待测。
１．３．２　微波消解王水提取

按照１．３．１节微波消解步骤进行消解后，用１０
ｍＬ５０％的王水提取。
１．３．３　高压密封硝酸复溶

称取０．０２５００ｇ样品于聚四氟乙烯消解罐（内胆）
中，加入２ｍＬ硝酸－氢氟酸混合酸（体积比１∶１）。盖
上盖后，放入钢套中拧紧。将钢套放入烘箱中在１８５℃
消解１６ｈ。待钢套冷却至室温，取出聚四氟乙烯消解
罐置于电热板上，待消解罐中溶液蒸至湿盐状时，加入

适量硝酸。重复三次加入适量硝酸并蒸至湿盐状。待

消解罐冷却至室温，加入２ｍＬ硝酸，放入烘箱在１３５℃
复溶。冷却后，将溶液倒入一次性聚丙烯塑料瓶中，称

重稀释至２５ｇ，摇匀，待测。
１．３．４　高压密封王水复溶

按１．３．３节高压密封步骤进行消解后，加入王
水复溶。

表 ２　微波辅助消解溶样程序
Ｔａｂｌｅ２　Ｐｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

消解步骤
功率

（Ｗ）
升温时间

（ｍｉｎ）
工作温度

（℃）
时间

（ｍｉｎ）
１ ６００ ３ ８０ ５
２ ９００ ３ １２０ １０
３ ９００ ３ １６０ １０
４ ９００ ３ ２００ １０

２　结果与讨论
２．１　样品前处理方法的确定

由于质谱干扰的强度和引入基体的干扰离子息

息相关，而减少氯离子的引入可以降低Ｃｒ、Ｖ、Ｇｅ、Ａｓ
—０５６—
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等易受含氯多原子分子离子干扰的检出限。本文考

察了微波消解硝酸提取、微波消解王水提取、高压密

封罐硝酸复溶、高压密封罐王水复溶四种前处理方

式的检出限。

微波消解方式中，采用硝酸提取 Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、
Ａｓ的检出限分别为 １．０９、０．１９、０．５５、０．０２、０．５０
μｇ／ｇ，而采用王水提取这几种元素的检出限分别为
１．５９、０．２６、１．２８、０．７４、１．０８μｇ／ｇ，比硝酸提取略
高，主要是因为氯离子的存在会对易受干扰元素的

检出限产生一定影响，可以通过碰撞反应池技术进

一步消除。因此，硝酸提取方法要优于王水提取。

高压密封罐方式中，采用硝酸提取Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ
的检出限分别为２．９７、７．２０、３．２０、０．７９μｇ／ｇ，而采
用王水提取Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ的检出限分别为３．４８、１３．０９、
２１．６７μｇ／ｇ。可见，高压密封消解的检出限均高于
微波消解。其中，Ａｓ和有大量Ｃｌ存在时的 Ｇｅ由于
挥发损失不适合使用高压密封消解。同时，由于高

压密封罐外加钢套中含有 Ｃｒ和 Ｎｉ，在高温高压的
溶解过程中容易对样品造成污染，导致 Ｃｒ和 Ｎｉ检
出限很高，因此高压密封无法实现 Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ
的同时消解。

另外，使用高压密封罐消解样品，通常需要两天

的时间才能完成，而微波消解可以在２ｈ之内完成，
操作简单快捷。综合考虑，采取微波消解，以硝酸作

为提取溶剂，不仅可以满足《地质矿产实验室测试

质量管理规范》（ＤＺ／Ｔ０１３０．４—２００６）的规定，还能
避免高压密封溶样带来的污染和损失。

２．２　质谱仪器条件的选择
２．２．１　氦气流量的选择

样品本身、等离子体以及环境引入的氯、氧、氢、

氩多原子分子离子干扰需要进一步采用八极杆氦气

碰撞模式进行消除。由于氦是惰性气体，因此不与

样品基体反应，在碰撞池中不形成新的干扰物，待测

元素也不因副反应而损失［１１］，对于各种多原子分子

离子干扰都能有效消除，适用于基体复杂多变的地

球化学样品中多目标同时分析。

实验中选取氦气流量为０、１、２、３、４ｍＬ／ｍｉｎ进行
碰撞模式条件实验。随着氦气流量的增加，各元素检

出限逐渐降低，当流量＞３ｍＬ／ｍｉｎ时，轻、中质量段
的计数过低，且稳定性差。图１分别为非碰撞模式
（ａ）以及氦气流量为３ｍＬ／ｍｉｎ的碰撞模式（ｂ）时对
０、２％、５％、１０％、２０％的王水介质里部分中质量段元
素检出限的影响。由图１（ａ）可见，在非碰撞模式下，
随着盐酸浓度的增加，受干扰元素的检出限明显升

高，有的甚至提高了几个数量级。但是在氦气流量为

３．０ｍＬ／ｍｉｎ的碰撞模式下，大部分元素在王水为浓
度５％时的检出限甚至与无氯干扰的情况类似。部
分元素（如５１Ｖ、５２Ｃｒ、５３Ｃｒ、７０Ｇｅ、７２Ｇｅ、７３Ｇｅ）随着氦气流
量的增加，检出限逐渐降低，特别是对于２０％王水介
质的容忍程度增加。也有个别元素随着氦气流量的

增加，检出限升高，这可能是由于氦气在消除干扰的

同时，也降低了该元素检测的灵敏度。因此，选择氦

气流量３．０ｍＬ／ｍｉｎ作为最优仪器条件。

图 １　Ｈｅ碰撞模式对于含Ｃｌ多原子分子离子干扰的消除
Ｆｉｇ．１　ＥｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｓｓｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｕｔｉｌｉｚｉｎｇＨｅＯＲＳ
ａ—非碰撞模式；ｂ—Ｈｅ气流量为３．０ｍＬ／ｍｉｎ。

２．２．２　稀释气（氩气）流量的选择
７７００ｘ型质谱仪配备有耐高盐进样系统

（ＨＭＩ），通过氩稀释气（Ｄｉｌ）进入等离子体的样品，
可以提高分析高基体样品时的耐受性和长期稳定

性，同时降低基体产生的多原子分子离子干扰。

实验中用５ｇ／ＬＮａＣｌ溶液进行仪器耐盐能力实
验，氩稀释气的流量分别为 ０、０．１０、０．１５、０．２０、
０．２５、０．３０、０．４０Ｌ／ｍｉｎ。当流量≥０．３０Ｌ／ｍｉｎ时，
起始时刻灵敏度（ｔ＝０）下降比较严重；当流量为
０．２５Ｌ／ｍｉｎ时，灵敏度下降比较小，且保持该灵敏
度的时间最长，仪器的稳定性最好。因此选择氩气
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的流量为０．２５Ｌ／ｍｉｎ为本实验的稀释气流量条件。
２．３　方法准确度及精密度

选取岩石、水系沉积物和土壤国家标准物质

（ＧＢＷ０７１０３、ＧＢＷ０７１０５、ＧＢＷ０７１２２、ＧＢＷ０７３０９、
ＧＢＷ０７３１１、ＧＢＷ０７４０５、ＧＢＷ０７４０７）采用微波消解
硝酸提取进行前处理，在上述选定的仪器条件下，标

准物质的分析结果与标准值进行比较。根据《地质矿

产实验室测试质量管理规范》规定，检出限三倍以内

的对数误差应不大于０．１５，三倍以上应不大于０．１０，
测定结果的合格率为９１．６％，满足大于９０％的规定

（见表３）。此方法的准确性和精密度可以满足绝大
多数微量以及痕量元素的分析，包括平时比较难溶的

ＧＢＷ０７１０３（花岗岩）以及各种元素含量较高 ＧＢＷ
０７４０５（黄红壤）、ＧＢＷ０７４０７（砖红壤）。结合氦气碰
撞模式，同时避免氯离子的引入，原本易受多原子分

子离子干扰的元素分析结果都比较理想；且在高压密

封罐溶样过程中易受污染的Ｃｒ、Ｎｉ测定结果也令人
满意，实现了这些元素的同时测定。值得注意的是，

个别样品经过第一次微波消解后，可能有不溶性残

渣，需要经过二次微波消解。

表 ３　方法准确度及精密度
Ｔａｂｌｅ３　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号
元素

元素含量（μｇ／ｇ）

标准值 测量值

ＲＳＤ（％）
（ｎ＝３）

对数

误差

ＧＢＷ０７１０５
（玄武岩）

Ｖ １６７ １６２ １．５ ０．０１
Ｃｒ １３４ １２７ １．１ ０．０２
Ｎｉ １４０ １３８ １．２ ０．０１
Ｇｅ ０．９８ １．０３ １．１ ０．０２
Ａｓ ０．７ ０．９２ ３．５ ０．１２

ＧＢＷ０７３０９
（长江沉积物）

Ｖ ９７ ８６ １．７ ０．０５
Ｃｒ ８５ ８０ ０．９ ０．０２
Ｎｉ ３２ ３５ １．４ ０．０４
Ｇｅ １．３ １．１ １．０ ０．０８
Ａｓ ８．４ １０．０ １．５ ０．０８

ＧＢＷ０７１０５
（斜长角闪岩）

Ｖ ２９６ ２６７ １．０ ０．０４
Ｃｒ １３７ １１７ １．０ ０．０７
Ｎｉ １１７ ９７ １．１ ０．０８
Ｇｅ １．４６ １．１６ １．０ ０．１０
Ａｓ ２６ ２８ １．２ ０．０３

ＧＢＷ０７３１１
（多金属矿）

Ｖ ４７ ４３ １．７ ０．０４
Ｃｒ ４０ ４２ １．５ ０．０２
Ｎｉ １４．３ １５．４ １．５ ０．０３
Ｇｅ １．８１ ２．００ １．１ ０．０４
Ａｓ １８８ １９５ １．０ ０．０２

标准物质

编号
元素

元素含量（μｇ／ｇ）

标准值 测量值

ＲＳＤ（％）
（ｎ＝３）

对数

误差

ＧＢＷ０７４０５
（黄红壤）

Ｖ １６６ １４６．１ １．５ ０．０６
Ｃｒ １１８ １１１．７ １．０ ０．０２
Ｎｉ ４０ ３２ １．２ ０．０９
Ｇｅ ２．６ ２．９ １．０ ０．０５
Ａｓ ４１２ ４２０ １．０ ０．０１

ＧＢＷ０７４０７
（砖红壤）

Ｖ ２４５ ２２５ １．０ ０．０４
Ｃｒ ４１０ ４０１ ０．６ ０．０１
Ｎｉ ２７６ ２４１ ０．９ ０．０６
Ｇｅ １．６ １．７ １．１ ０．０３
Ａｓ ４．８ ６．０ ３．８ ０．１０

ＧＢＷ０７１０３
（花岗岩）

Ｖ ２４ ２２ １．９ ０．０４
Ｃｒ ３．６ ３．２ ２．５ ０．０５
Ｎｉ ２．３ ２．９ ２．３ ０．１０
Ｇｅ ２．０ １．９ １．１ ０．０２
Ａｓ ２．１ ２．６ ３．４ ０．０９

３　实际地质样品分析
选取岩石（Ｓ１～Ｓ３）、水系沉积物（Ｓ４～Ｓ６）以及

土壤实际样品（Ｓ７～Ｓ１０），采用微波消解硝酸提取－
ＯＲＳ的氦气碰撞模式进行测定，测定结果与其他常用
方法进行比对，结果见表４（表中测定结果均为３次
测定的平均值）。其中，Ｃｒ、Ｎｉ、Ｖ采用电感耦合等离
子体发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ，美国 Ｔｈｅｒｍｏ公司）测定，
Ａｓ、Ｇｅ采用原子荧光光谱（ＡＦＳ，北京海光仪器公司）
测定。从表４可以看出，本研究建立的微波消解ＩＣＰ
－ＭＳ分析方法可以满足实际样品的测定要求。

４　结语
针对应用ＩＣＰ－ＭＳ同时测定地球化学样品中

Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ｇｅ、Ａｓ存在的污染以及多原子分子离子干
扰问题，采用微波消解替代高压密封罐消解，避免了

Ｃｒ和Ｎｉ的污染，用硝酸取代王水提取避免了干扰
元素 Ｃｌ的引入。此外，通过 ＯＲＳ氦气碰撞模式进
一步消除多原子分子离子干扰，本方法不仅可以避

免Ｃｒ、Ｎｉ的污染以及Ｇｅ、Ａｓ的损失，实现Ｖ、Ｃｒ、Ｎｉ、
Ｇｅ、Ａｓ的同时消解，并将两天的消解过程缩短为两
个小时；还可以减少Ｃｌ、Ａｒ、Ｏ、Ｈ多原子分子离子对
于Ｖ、Ｃｒ、Ｇｅ、Ａｓ测定的干扰，降低元素检出限。本
方法应用于国家标准物质以及实际样品的测定，分

析结果均符合质量要求。但微波消解设备价格昂

贵，单台设备的样品处理数量有限，对于大批量地质

普查样品的处理能力有待进一步提高。
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表 ４　采用ＩＣＰ－ＭＳ与ＩＣＰ－ＡＥＳ／ＡＦＳ分析实际地质样品结果对比
Ｔａｂｌｅ４　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｃｔｕａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰＭＳａｎｄＩＣＰＡＥＳ／ＡＦＳｍｅｔｈｏｄｓ

样品

编号
元素

元素含量（μｇ／ｇ）

ＩＣＰ－ＭＳＩＣＰ－ＡＥＳ／ＡＦＳ

ＩＣＰ－ＭＳ精密度
ＲＳＤ（％）（ｎ＝３）

对数

误差

Ｓ－１
（岩石）

Ｖ １０．６ ９．５ １．６ ０．０５
Ｃｒ ５０．９ ４６．５ １．６ ０．０４
Ｎｉ ６８ ６８ １．２ ０．００
Ｇｅ ０．９ １．２ ３．０ ０．１２
Ａｓ ０．７ ０．７ １．５ ０．０２

Ｓ－２
（岩石）

Ｖ ３０ ３０ １．４ ０．００
Ｃｒ １３．３ １４．４ ２．３ ０．０４
Ｎｉ １４ １８ １．２ ０．１０
Ｇｅ ０．８１ ０．８７ ３．０ ０．０３
Ａｓ １４ １８ １．２ ０．１０

Ｓ－３
（岩石）

Ｖ ９．９ １１．２ １．４ ０．０５
Ｃｒ ５１ ５２ １．９ ０．０１
Ｎｉ ２．１ ２．７ １．５ ０．１１
Ｇｅ ０．８４ ０．９７ ３．２ ０．１１
Ａｓ ２．１ ２．７ １．５ ０．１１

Ｓ－４
（水系沉

积物）

Ｖ １２３．８ １３１ １．２ ０．０２
Ｃｒ ２．８ ３．４ ２．３ ０．０８
Ｎｉ ４１ ４０ １．２ ０．０１
Ｇｅ １．８１ １．６５ ３．０ ０．０４
Ａｓ ４１ ４０ １．２ ０．０１

Ｓ－５
（水系沉

积物）

Ｖ ６９ ７１ １．１ ０．０１
Ｃｒ ８．２ ８．５ １．８ ０．０２
Ｎｉ ２３ ２５ １．２ ０．０３
Ｇｅ ０．９６ １．１３ ３．０ ０．０７
Ａｓ ２３ ２５ １．２ ０．０３

样品

编号
元素

元素含量（μｇ／ｇ）

ＩＣＰ－ＭＳＩＣＰ－ＡＥＳ／ＡＦＳ

ＩＣＰ－ＭＳ精密度
ＲＳＤ（％）（ｎ＝３）

对数

误差

Ｓ－６
（水系沉

积物）

Ｖ ５１．４ ５６ １．２ ０．０４
Ｃｒ １０ １２ １．８ ０．０９
Ｎｉ １９ ２３ １．２ ０．０９
Ｇｅ ０．６ ０．７ ３．１ ０．０７
Ａｓ １００ １１７ １．８ ０．０７

Ｓ－７
（土壤）

Ｖ １９．３ １９．５ １．３ ０．０１
Ｃｒ ８２ ９７ １．３ ０．０７
Ｎｉ ６２ ６４ １．０ ０．０１
Ｇｅ １．０ １．３ ３．０ ０．１０
Ａｓ ６２ ６４ １．０ ０．０１

Ｓ－８
（土壤）

Ｖ ４７．０ ４９ １．２ ０．０２
Ｃｒ ２３．０ ２４．８ １．０ ０．０３
Ｎｉ ６８ ６８ １．２ ０．００
Ｇｅ ０．７ ０．７ １．５ ０．０２
Ａｓ １９ ２２ ２．１ ０．０６

Ｓ－９
（土壤）

Ｖ ４０ ３２ １．２ ０．０９
Ｃｒ １２．５ １４．０ １．０ ０．０５
Ｎｉ １４ １８ １．２ ０．１０
Ｇｅ ５．２ ５．１ ０．８ ０．０１
Ａｓ １．７ １．８ ３．０ ０．０３

Ｓ－１０
（土壤）

Ｖ ７６ ８４ １．０ ０．０４
Ｃｒ １５．５ １７．２ ０．９ ０．０５
Ｎｉ ２．１ ２．７ １．５ ０．１１
Ｇｅ ２．３ １．８ １．２ ０．１０
Ａｓ ３８ ３７ ２．０ ０．０２
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