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电感耦合等离子体质谱法同时测定地下水中硼溴碘
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摘要：建立了电感耦合等离子体质谱法同时测定地下水中 P、P’、4 的方法。选定 ! Q !R
（体积分数）的稀 1SB·S!- 介质消除碘的记忆效应。采用干扰较少的

>" P 和=C P’ 同位素。P、
P’、4在 " @ >" """ IK T E6 呈良好的线性关系。方法的检出限为>" P "< >=D IK T E6，=C P’ "< #=D
IK T E6，>!= 4 "< >B! IK T E6；精密度（,82，! Q >!）为>"P !< #DR，=CP’ B< BDR，>!= 4 !< DCR；>"P的阶梯
加标回收率为 CN< DR @>">< ?R，=CP’为 C#< BR @>"N< CR，>!= 4为 CD< ?R @>"!< "R。
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+ + 电感耦合等离子体质谱法（ 4.[ O 38）是近二
三十年来发展最快的无机痕量元素分析方法之一，

它可以实现对水、食品、环境、高纯材料、半导体、化

学化工、地质化探、核科学、生物学、医学临床、药

物、农业土壤等科学研究中的痕量和超痕量元素进

行高灵敏多元素快速测定［>］。

硼是植物生长必需的微量元素，硼及其化合物

以其较强的药理作用用于防腐抗炎［!］。溴酸盐是

臭氧在消毒过程中与水中的溴化物产生的一类无

机消毒副产物，被认为是动物和人类的致癌物
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质［!］。在靠近油田地下水中，所聚集的碘要比远

离油田的同一层水中多得多，碘的分析可作为寻找

油田可靠标志之一 。此外碘还是最早被公认的对

人体健康有重要作用的必需微量元素之一。天然

矿泉水中的碘含量要比加碘食盐中碘含量稳定，因

此，对含碘矿泉水的勘察与开发，具有一定实际

意义［"］。

目前，用 #$% & ’( 法同时测定水质中多元素
的报道较多［) & **］，也有关于应用等离子体原子发

射光谱法（ #$% & +,(）［*-］和 #$% & ’( 法［*!］测定水
质中碘的文献报道，及应用 #$% & +,( 法测定海水
中及饮用水中的痕量硼［-，*"］的文献；但没有同时测

定的方法。而现行的水中溴、碘、硼的测定方法多

参照国标《饮用天然矿泉水检验方法》［*)］，以分光

光度法为主，方法的流程长，引入试剂的种类多，检

出限偏高。建立更加高效、快捷、灵敏的分析测试

方法有重要的现实意义。

!" 实验部分
!# !" 仪器及工作条件

./ 电感耦合等离子体质谱仪（美国 012345
,62427896公司），其工作参数见表 *。+:.*8 & -;
& %型艾科普超纯水制备系统（颐洋企业发展有限
公司）。

表 *< $%& &’(仪器的工作条件
09=62 *< #7>83?427896 5@2398A7B @93942823> 5C #$%D’(

工作参数 设定值 工作参数 设定值

功率 *-); E 停留时间 *F >
冷却气（+3）流量 *!G ; H I 4A7 每个质量通道数 !
辅助气（+3）流量 ;G / H I 4A7 总采集时间 !; >
采样深度 ;G F 44 样品间隔冲洗时间 *; >
采样锥（JA）孔径 *G ; 44 分析元素 硼 同位素 *;K，**K
截取锥（JA）孔径 ;G / 44 < < < < 溴 < < < /LK3，F*K3
测量方式 跳峰 < < < < 碘 < < < *-/#
扫描次数 "; 次

!# )" 主要试剂
JM!·M-N（优级纯）、M!KN!（优级纯）、O#（分

析纯）、OK3（分析纯）：均为南京化学试剂厂提供。
M-N（电阻率 P *F ’!·Q4）。
!# *" 标准溶液制备
混合标准溶液的制备：准确称取已干燥的 OK3

（分析纯）*G "FL! B，加水溶解后移入 *;;; 4H容量
瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，此为 !（K3）R * B I H

的标准储备液；准确称取已干燥的 O#（分析纯）
*G !;F* B，加水溶解后移入 * ;;; 4H 容量瓶中，用
水稀释至刻度，摇匀，此为 !（ #）R * B I H 的标准储
备液；准确称取已干燥的 M! KN!（优级纯）)G /*LL
B，加水溶解后移入 *;;; 4H容量瓶中，用水稀释至
刻度，摇匀，此为 !（K）R * B I H 的标准储备液。准
确移取上述 K3、#、K 标准储备液各 *; 4H 于 * ;;;
4H容量瓶中，用水稀释至刻度并摇匀，即为 *;
"B I 4H的混合标准溶液。
混合校准标准溶液的制备：用 *; "B I 4H 的混

合标准工作溶液分别配制成 ;、*、)、*;、*;;、* ;;;、
*;;;; 7B I 4H的混合校准标准系列，备用。
!# +" 水样预处理
浑浊度 S * J0T的清洁水样直接测定；对有悬

浮物或浑浊度为 * U !; J0T 的水样，过 ;G ") "4
的膜后才能上机测定；很浑的水样宜澄清过滤后

（浑浊度 S * J0T）测定。

)" 结果与讨论
)# !" 不同浓度的氨水介质对测定结果的影响
文献［*V & */］表明，在酸性和中性介质中用

#$% & ’(测定碘存在严重的记忆效应，精密度差；
而在稀 JM!·M-N介质中碘的记忆效应大为减弱。
)# !# !" 灵敏度
分别配制 "（体积分数，下同）为 *W、-W、)W、

*;W的JM!·M-N，用三通将*;; 7B I 4H的混合校准
标准溶液与水及不同浓度的 JM!·M-N相连，于质
谱仪上依次测定该混合校准标准溶液的信号强度。

图 *结果表明，各元素的信号强度随 JM!·M-N 浓
度的增加有增强趋势，可能是在弱碱性介质中各元

素的形态相对稳定而提高了灵敏度；但 JM!·M-N
浓度过高会影响雾化器、雾化室和炬管的使用寿命。

本法选择 " R-W的 JM!·M-N介质。

图 *< 氨水浓度对元素测定的影响
XABG *< ,CC2Q8 5C 94457A9 Q57Q278398A57 57

2624278 Y28234A798A57
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!" #" !$ 记忆效应
在水和 ! !"#的 $%&·%"’介质中分别测定记

忆效应程度。先测定一次 "（(）!)** +, - ./的溶液，
然后连续测定空白溶液 )* 次。图 " 结果表明，在
! !"#的 $%&·%"’介质中，(的记忆效应大大降低。

图 !$ 水和氨水介质中清洗碘的残留量
01,2 !$ 345.657 48849: 68 16;1+4 1+ <=:45 =+; =..6+1= .4;1=

!" !$ 测量元素的同位素选择
除碘外，硼和溴都有两个同位素可以选择。)) >

和?)>5的丰度值分别大于)*>和@A>5，但))>靠近)"B的
强峰，当分辨率较差时，))>很容易受)"B的影响而造
成误差，)*>的同位素丰度虽低，但可保证结果的可靠
性［)?］；>5会受到 C5 的干扰，D*C5D*C5)%干扰?)>5 的测
定，D*C5&?C5)%干扰@A>5 的测定，由于&?C5 的相对丰度
（*E *F&#）远低于D* C5 的相对丰度（AA2 F**#），故
D*C5&?C5)%对@A>5的干扰远小于D*C5D*C5)%对?)>5的干
扰。本文同样选择同位素丰度稍低的@A>5［)A］。
!" %$ 校准曲线的线性动态范围
在仪器工作条件下，测定混合校准标准溶液中

各元素校准方程的线性动态范围。表 " 结果表明，
各元素的含量在 )* *** +, - ./ 以下都呈非常好的
线性关系。

表 "G 各元素的线性关系
H=IJ4 "G /1+4=5 54J=:16+KL1M 68 >，>5，(

元素 "> -（+,·./ N)） 线性方程 相关系数

> * O)**** ! !*2 AAF&&D " P*2 *)D"A* *2 AAA?Q"
>5 * O )**** ! !*2 A?QA)" " P*2 *D&?A" *2 AAA?"Q
( * O )**** ! !)2 *))F&@ " N*2 *D**)D *2 AAAA&?

!" &$ 检出限和精密度
重复测定 >、>5、(三种元素流程空白 )" 次，计

算每种元素的标准偏差 #，三倍标准偏差 &#除以标
准曲线的斜率（以 )** +, - ./ 的浓度计算）为各元
素的检出限（$R，+, - ./）：

$R ! " S &# -（% N &）
式中，"为各元素标准溶液的浓度；#为流程空白的
标准偏差；% 为各元素标准溶液的信号强度；& 为
流程空白的信号强度。结果为)* > *2 )@F +, - ./，
@A>5 *2 ?@F +, - ./，)"@ ( *2 )&" +, - ./。重复测定浓
度为 Q +, - ./的 >、>5、(三种元素共 )" 次，计算测
定结果的相对标准偏差（TUR），方法的精密度为
)*> "2 ?F#，@A>5 &2 &F#，)"@ ( "2 FA#。
!" ’$ 回收率
将水样分成 D 份，其中 & 份阶梯加入一定量的

标准溶液，分别测定 D 份水样中各个元素的浓度，
并计算其加标回收率。由表 & 结果可见，)* > 的阶
梯加标回收率为 AD2 F# O )*)2 Q#，@A >5 为 A?2 &#
O)*D2 A#，)"@ (为 AF2 Q# O)*"2 *#。

表 &G 各元素加标回收试验
H=IJ4 &G T496V457 :4K: 68 :L4 .4:L6;

同位素

)*>

@A>5

)"@(

"> -（+,·./ N)）

本底值 加入量 测定值

?2 Q"" )* )?2 F@D
?2 Q"" "* "@2 DD&
?2 Q"" &* &F2 AFQ

?2 ?)F )* )?2 FDF
?2 ?)F "* "A2 @AA
?2 ?)F &* &A2 &)F

)*2 *D& )* )A2 @A"
)*2 *D& "* "A2 &DA
)*2 *D& &* D*2 F&D

回收率

’ - #

)*)2 Q
AD2 F
AD2 ?

A?2 &
)*D2 A
)*)2 @

A@2 Q
AF2 Q
)*"2 *

%$ 结语
电感耦合等离子体质谱法同时测定地下水中

>、>5、( 三个元素具有样品处理简单、操作简便，分
析周期短，线性范围宽，检出限低等优点，方法简捷

可行。
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五大看点—+,,. !"#$ 西部科学仪器展精彩不容错过

2 2 +,,.年0月. $(,日，由四川省经济委员会、中国仪器仪表学会分
析仪器分会、四川省科学技术协会、四川省分析测试学会、四川省测绘

学会、四川省无损检测专委会、四川省理化检验专委会联合主办，成都

风向标科技展览公司、四川省分析测试学会、四川蜀创国际科技交流中

心、四川好博展览公司共同承办的“+,,."<=>第三届中国西部国际科
学仪器及实验室装备展览会”将在成都天府博览中心拉开帷幕。

“+,,."<=>西部科学仪器展”是西部地区最具专业性，最具影响力的
品牌盛会。此次展览会，填补了众多行业人士认为西部地区无上规模

仪器专业展会的空白。

第一大看点：最新科技产品展示。随着我国大型、支柱产业为节省

成本实施东部西移，以及成都经济圈迅速崛起，本届展会将集中展示国

内外上百家仪器供应商，覆盖分析测试、生物、医疗分析、实验室仪器及

设备、物理测试、环境监测等领域仪器及设备。众多商家将以大面积展

台集中展示其最新产品、新技术，其中不乏最新前沿科技产品，必将吸

引众多买家的强烈关注。

第二大看点：四大门类专业展区。四川是个高教科研、航天 8军工、
电子 8工业、食品 8生物医药大省，共有各类科研开发机构 ’,,,多个，各
类专业技术人员(+,多万人，目前已形成门类比较齐全、学科比较配套
的现代科学技术体系。+,,."<=>将适应这一条件在本次展会期间分
区设置展示：分析测试、无损理化检测、测绘测量、高教仪器四大展区，

形成专区专展，这样既能整合共享资源又壮大 +,,."<=>规模，快速促
进产业提升和发展，为供需双方的合作创造了双赢的互动平台。

第三大看点：专业学术会议。“专业学术会议”不仅是展会重点组

成项目之一，也是面向科学仪器行业的极具国际性、学术性、科技性、先

进性的交流活动。此次“专业学术会议”，根据国内外科学仪器供需双

方面临的问题、需求，整合市场、行业涵盖的产品开发、流行趋势、科技

应用、现状分析与对策、国内商机对接等方面的产业高端资源，策划了

三大主题。第一大主题———专题研讨会；第二大主题———企业订货会：

选择优秀企业进行新品推广发布，准确、集中传达产品的最新动态；

第三大主题———联谊酒会：在主办单位组织下，举行中外企业家洽谈

会，以实现买卖双方的直接交流，促进今后的业务合作。

第四大看点：简报连接商桥。四川省以及西部地区科研院所、

大专院校、航空 8航天 8军工、能源 8核工业、电力 8电子、石油 8化工、机
械制造、环保 8环境监测 8水处理、食品 8农业、医疗 8制药 8卫生、电子
信息、新材料、生物农业和生物新医药、机电一体化等方面具有较强

的科研开发优势。但在参加商贸洽谈，展览展示方面，还远不够商业

化、信息化。+,,."<=>将连续出版 +,,."<=>简报，及时沟通行业
情况、汇总展览进展、传递仪器制造商与用户之间商机，做到 "<=>
筹备、"<=> 进展、"<=> 闭幕、"<=> 又开始，都有连续不断的
"<=>简报，形成传媒商桥。
第五大看点：仪器行业的节日。为了更好的为参展商搭建市

场信息平台，+,,."<=>重拳出击，所有的报名及意向的参展商，前
期您可以要求以下任何行业的部门、负责人现场参观，航空航天、

军工兵器、科研院所、大专院校、电力、石化、化工、消防、安防、楼

宇、市政建设、冶金、仪器仪表、机械、汽车制造、采矿、煤矿（矿山）、

供水、水处理、水利、造纸、食品、饮料、纺织、制药、金融等行业。

+,,."<=>将通过政府职能部门、专业学会的大力支持及庞大的用
户数据库等其它方式，专车邀请到本次展会！为您开拓市场及销

售产品又添砖增瓦！为参观商长久的市场宣传，您将您此次展出

产品的名称、规格、应用参数、应用领域提前提供组委会；我们将通

过电视、报纸、网站等其他方式的宣传，让用户预先了解您的产品，

加深影响、便于现场采购和洽谈！

详情敬请登陆：???* "<=>* @AB
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