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激光溅射电离飞行时间质谱用于矿样分析的研究及技术比较
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摘要!将自行研制的激光溅射电离飞行时 间 质 谱 仪"JKL$MNOEF#用 于 辉 绿 岩"PQR")%!’#’石 榴 石 和 硅 化

木’种矿物样品的直接分析$初步讨论了元素含量和元素相对含量的计算方法$计算过程中选 E7作参考元

素$并将JKL$MNOEF与电感耦合等离子体质谱"LCS$EF#’T射 线 荧 光 光 谱"TUO#在 样 品 分 析 过 程 和 分 析

结果方面进行比较%JKL$MNOEF中$元素含量是通过相对灵敏系数"UFC#和 E7的含量计算得到$元 素 的

相对含量与元素的相对原子质量 及 其 质 谱 峰 的 强 度 有 关!对 于LCS$EF和TUO$元 素 的 相 对 含 量 是 待 测 元

素和 E7含量的比值%初步研究表明&JKL$MNOEF$LCS$EF和TUO’种分析方法测得的元素含量和元素

相对含量结果相对符 合 较 好%此 外$由 于 具 有 样 品 前 处 理 简 单’几 乎 不 污 染 样 品’样 品 消 耗 量 少 等 优 点$

JKL$MNOEF能够提高矿物样品的分析检测效率%
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!! 对矿物样品进行检测分析的方法主要有化

学分析法和仪器分析法$目前!化学分析法主要

有重量法%容量法%比色法等&%’#仪器分析法主要

有光 谱 法 和 质 谱 法!其 中 应 用 较 多 的 是LCS$
EF&!’法$化学分析法和仪器分析法已经得到广

泛应用!但两者都存在某些难以克服的弊端!如

样品前处理过程费时%复杂!溶剂的加入会污染

样品!操 作 过 程 有 可 能 损 失 样 品 从 而 造 成 误 差

等$与此相比!用JKL$MNOEF分析样品时!具

有样品处理过程简单%所需样品量少%并且几乎

不污染样品的优势$
激光电离技术的原理是高能激光束 以 脉 冲

的形式经聚焦照射到样品上!使样品瞬间气化%
电离!形成原子和离 子 团&’’$目 前!激 光 电 离 技

术的研究和应用主要集中在激光诱导击穿光谱

(JLQF)&?$#’和 激 光 溅 射 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱

(JK$LCSEF)&,$%*’两 个 方 面$JLQF 机 理 较 简

单!但像其他发射光谱一样!该方法存在较严重

的光谱干扰$JK$LCSEF检出限 低%灵 敏 度 好!
不过整个仪器系统运行所需的载气环境(通常为

氩气)会产生较严重的干扰!如?"KA会 干 扰?"C/
的测定%?"KA%&N干 扰*&O;的 测 定 等!同 时 剥 蚀

室和 炬 管 之 间 容 易 产 生 记 忆 效 应!影 响 分 析 结

果&%&’!此外!昂贵的载气价格提高了仪器的运行

成本$
本工作拟采用自行研制的JKL$MNOEF进

行矿物样品直接分析!并将分析结果与LCS$EF
和TUO的分析结果进行对比!以寻取一种快速

便捷的矿物样品分析方法$

B!实验部分

BCB!仪器系统

BCBCB!JKL$MNOEF!整台仪器包括激光离子

源系统!离子传输系统!飞行时间质量分析器和

信号处理系统$本仪器系统中的激光器是立陶

宛-\FSJK公司的IJ’"’P系列 I>"]KP激

光器(基频 为%"&?7.!脉 宽?8?7D)$质 谱 仪

系统是自行研制的垂直引入反射式飞行时间质

谱仪$离子传输系统主要由两级射频六极杆!直
流四极杆和静电透镜组成$仪器的真空系统分

为三部分"第一级真空是离子源的真空!离子源

处于高纯氦气氛围内!该级真空的调节可通过调

节氦气压力(%"!%"*S/)实 现#第 二%三 级 真 空

分别是F̂0..;A%与静电透镜之间的真空和质

量分 析 器 内 的 真 空!真 空 度 分 别 为%"_’S/和

%"_*S/&%)’$JKL$MNOEF结构图示于图%$
仪器系统工作过程如下"一定能量密度的激

光经聚焦后以?*‘入射角照射到矿物样品表面!
样品在高纯氦气作为辅助气体的环境中离子化

后!经采样锥进入离子传输系统$在传输系统内

得以冷却聚焦的离子!经过推斥区%加速区进入

无场飞行区!离子经反射区反射后再次进入无场

飞行区!最终到达微通道板检测器$检测器产生

的信号 经 处 理%转 换!即 可 在 计 算 机 上 得 到 质

谱图&%)’$
飞行时间质谱计的质量分辨本领一 直 都 吸

引着 该 领 域 的 研 究 者 &%#$%,’$本 工 作 用 JKL$
MNOEF分析矿物样品时!其质量分辨本领可达

?*""(;*#;)#分析金属样品时!质量分辨本领

高达)"""$由于受基体效应等因素的影响!仪

器系统对不同样品的检出限也存在差异!对矿物

样品的检出限会高于金属样品!本仪器系统对金

属样品的检出限为*8)a%"_&=+=_%$

JKL$MNOEF主要工作参数列于表%$
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图B!0$36!-79:结构图

7*8CB!:<"#5&1*<2*&8.&5+,0$36!-79:

表B!0$36!-79:主要工作参数

!&/’#B!!(;*<&’+;#.&1*%8;&.&5#1#.)+,0$36!-79:

离子源参数

激光波长!7. *’!
激光脉冲频率!̂ +W %"
激光光斑直径!$. "*"

激光入射角 ?*‘
离子传输系统参数

采样锥电压!H )"
第一级射频六极杆频率!̂ +W ,!"

第一级射频六极杆射频电压!H &"
第一级射频六极杆偏置电压!H ?&

F̂0..;A%电压!H %?8*
第二级射频六极杆频率!E+W %8&%

第二级射频六极杆射频电压!H ’#"
第二级射频六极杆偏置电压!H %’8?

F̂0..;A!电压!H %%8,
静电透镜电压"上端#!H _%)8,
静电透镜电压"下端#!H _%)8)

飞行时间质谱仪工作参数

飞行时间质量分析器气压!S/ *8*a%"_*

推斥脉冲频率!̂ +W !"
推斥脉冲电压!H )?*

加速电压!H _?#?#
反射电压!H %’%#

B8B8D!LCS$EF和TUO!+S?*""型电感耦合

等离子 体 质 谱 仪$美 国 K=01;76公 司 产 品%采 用

四极杆质 量 分 析 器&E\$%型 光 纤 压 力 自 控 密

闭微波消解系统$上海新仪微波化学科技有限公

司产 品&F?SLNI--U型 波 长 色 散T射 线 荧 光

光谱仪$德国QA5̂;AKTF公 司 产 品%铑 靶T光

管功率? R̂&LFS?a?半自动熔样炉$澳大利亚

LFS公司产品’

BCD!样品的制备

PQR")%!’由国 家 标 准 物 质 中 心 研 制%石

榴石和硅化木购于新疆阿勒泰地区北屯广先矿

产品加工厂%部分样品用bE$QS行星球磨机粉

碎备用’将PQR")%!’在*?ES/的 压 力 下 压

成直径为&..(厚度约%..的样品片"约"8%
=样品#%从 块 状 的 石 榴 石 和 硅 化 木 中 选 取 大 小

合适的样品块%以备JKL$MNOEF实验用’

LCS$EF测定矿物样品时%样品微波消解程

序如下$取"8%=样品%加入!.J+O和’.J
+IN’%在!ES/压 力 下 消 解’*.07%赶 酸 两

次%加入’.J+C1和%.J+IN’%!ES/压力

下消解’".07)!"*’将溶液转移至S-M瓶%定容

*,%!第?期!!!!!!田晓宇等$激光溅射电离飞行时间质谱用于矿样分析的研究及技术比较



至*"=!LCS$EF测定样品中元素含量时"采用

内标法#以U<为内标$!

TUO熔片 制 备 程 序 如 下%称 取&=混 合 熔

剂#J0!Q?N)#&)c$d J0QN!#’’c$$&将"8&=
样品#过%""目筛$置于铂金坩埚中"用玻璃棒混

匀"加入%.JJ0IN’ 和J0QA混合溶液#J0IN’
#!!"=’J_%$d J0QA#%"=’J_%$$"在 电 炉 上

烘干*.07后"放入%"""e的半自动熔样炉中

熔融"熔融过程中以每秒?次的频率进行摇匀!

%".07后倒入已预热的铂金模具中"取出风冷*
.07"试料片与模具自动剥离"取出待测!

D!结果与讨论

只有对能代表待测样品组成的少量 样 品 进

行分析检测"才能保证分析结果的准确性和可靠

性!JKL$MNOEF中"照射到固体样品表面的脉

冲激光将样品原子化&离子化后"部分离子进入

质谱仪检测系统!为了保证各种元素的灵敏度

和分析结果的可靠性&稳定性"应保证离子源&离
子传输系统&离子检测系统等各个系统中离子组

成的代表性"即应保证固体样品&离子化的样品&
等离子体&传输过程的离子&到达检测器的离子&
检 测 器 得 到 的 离 子 信 号 具 有 与 样 品 一 致 的 组

成(!%)!本工作考察了不同因素对采样过程和分

析结果的影响!

DCB!0$36!-79:中激光功率密度的影响

适合的激光功率密度是保证干扰小"分析结

果可靠的重要因素!激 光 功 率 密 度 较 低#%")!
%"# R’9._!$时"产生的等离子体温度低"导致

元素的灵敏度存在较大差异!在质谱图上表现

为%电离能较低的元素信号强"而电离能相对较

高的元素信 号 甚 弱!激 光 功 率 密 度 达 到%", R
’9._!时"样品的温度迅速上升"发生均匀的爆

破性气化"形成与样品组成一致的等离子体!激

光功率密度高于%"%" R’9._!时"多 电 荷 离 子

明显增强!研究表 明"%",!%"%" R’9._!的 激

光功率密度比较适用于固体样品元素分析"理论

上"大部分元素在激光功率密度为%",!%"%" R
’9._!时可完全电离"此时"元素在质谱图上的

信号强度正比于该元素在样品中的含量(%&)!受

样品的种类&样品基体成分&对分析结果的要求

等诸多因素的影响"不同样品应根据具体要求"
选择合适的激光功率密度!

根据上述原理和大量实验"以高分辨本领和

检测到的元素尽量丰富为原则"本工作在脉冲串

推斥模式下测定PQR")%!’和石榴石时选取的

激光功率密度为*a%", R’9._!"测定硅化木

各 组 分 时 采 用 激 光 功 率 密 度 为 !a%"%" R
’9._!!

DCD!0$36!-79:中辅助气体的影响

电离室处于真空中时"离子源产生的离子具

有高达几百电子伏特的能量"此时离子进入传输

系统 的 效 率 很 低"并 会 产 生 大 量 多 电 荷 干 扰 离

子!若将电离室置于辅助气体氛围内"离子会与

辅助气体分子发生碰撞"同时将自身的能量传递

给辅助气体"离子的能量和温度得以降低"有利

于离子的 冷 却 聚 焦(!!)!另 一 方 面"处 于 真 空 环

境时"离子形成过程中产生的大量电子极易从等

离子体逃逸"不会与正离子发生碰撞!而在辅助

气体的作用下"电子难以逃逸"电子&多电荷离子

和辅助气体三者之间的碰撞作用得以增强!该

过程 中 发 生 的 电 荷 转 移&电 子 离 子 的 再 结 合 作

用"都有助于多电荷离子转化为单电荷离子或中

性原子"从 而 降 低 多 电 荷 离 子 的 干 扰(%&)!常 用

的辅助气体有多种"如空气&氮气&氦气等"其中

氦气不活泼"不易引入离子峰的干扰"是比较理

想的 辅 助 气 体"因 此 本 工 作 选 用 氦 气 作 为 辅 助

气体!
此外"合适的辅助气体压力也是保证分析结

果的重要因素!用JKL$MNOEF分析样品时发

现%辅助气体压力较低时"检测器得到的信号微

弱"甚至 得 不 到 信 号!这 是 因 为 离 子 源 气 压 过

低"离子得不到充分冷却"进入传输系统的离子

少*另一方面"辅助气体压力过高时"离子信号也

较弱!这是因为辅助气体压力过高"离子与气体

分子碰撞次数过多"致使离子过度冷却"离子速

度太小而无法进入检测系统!为获得理想的分

析结 果"本 工 作 在 脉 冲 串 推 斥 模 式 下 分 析 样 品

时"辅助气体压力为!!’ Ŝ/!

DCE!0$36!-79:中推斥脉冲工作模式的选择

JKL$MNOEF用于元素分析时"存在多电荷

离子&多原子离子等干扰"在样品#如矿样$基体

比较复杂时"此类干扰也变得复杂!冷 却&聚 焦

后的离子在推斥区受到的推斥方式"会影响多原

子离子产生干扰的程度!如图!所示"周期为"
的激光脉冲产生后"推斥区可以对离子进行连续

脉冲推斥或者经一定延时时间,后"以单脉冲或

脉冲串的形式对离子施加推斥作用!
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图D!单脉冲!脉冲串和连续脉冲推斥作用示意图

7*8CD!F#;#’’*%85+2#)+,)*%8’#;>’)#"

;>’)#1.&*%&%2<+%1*%>+>);>’)#

一定延时的单脉冲推斥模式是对一 定 延 时

时间后到达推斥区的离子进行单脉冲推斥!即一

个激光脉冲作用后只对离子进行一次脉冲推斥"
该方法可用于测定各种离子#包括多原子离子$
在一个激光脉冲时间内的分布情况"一定延时

的单脉冲推斥模式的实验结果表明%不同离子到

达推斥区的时间不同!这是由于离子结构&元素

的相对原子质量的不同而引起其在传输系统中

的传输时间不同"大部分元素的离子在激光脉

冲触发后%’"$D左 右 到 达 推 斥 区!在 激 光 脉 冲

触发后*""$D左 右 信 号 最 强’而 多 原 子 离 子 到

达推斥区 所 需 时 间 较 长!激 光 脉 冲 触 发 后%8%
.D左右多原子离子的信号开始增强"这可能是

因为%第一!多原子离子形成于粒子的碰撞过程

中!因 此 多 原 子 离 子 可 能 比 单 原 子 离 子 产 生 的

晚’第二!多原子离子的截面积较大!与单原子离

子相比!这类离子更容易与辅助气体发生碰撞!
速度变小!到达推斥区所需时间变长"单脉冲推

斥模式下延时时间与离子相对信号强度的关系

示于图’!为 使 图 示 明 了 清 晰!图 中 只 选 取 了 代

表性元素和杂质离子"
连续脉冲推斥模式是在推斥板施加 一 连 续

脉冲!离子到达推斥区后!即刻被推斥进入加速

区"离子团经传输系统到达推斥区时!会有一定

图E!单脉冲推斥模式下延时时间

与相对信号强度的关系

7*8CE!G>’)#.#;#’’*%8+,2#’&(1*5#

!".#’&1*H#*%1#%)*1(+,)*%8’#

程度的展宽"连续脉冲除在较短时间内对离子

包进行采样外!其他时间均在对多原子离子和游

离离子采样!从而增加了质谱图中的背景噪声和

干扰"如果采用一定延时的脉冲串推斥方式!选
择性地在待测离子出现的时间内对离子进行推

斥!既可以有效地从离子团采样得到较强的离子

信号!又可以避免背景噪声的增加!降低质谱图

中的干扰"

PQR")%!’在不同脉冲 推 斥 模 式 下 的 飞 行

时 间 质 谱 图 示 于 图 ?!其 中!图 ?#/$为

PQR")%!’在连续脉冲推斥模式下的飞行 时 间

质谱图’图?#Z$为PQR")%!’在一定延时脉冲

串推斥模式下的飞行时间质谱图"所用激光功

率密度均为*a%", R(9._!!离 子 源 气 压!8#
Ŝ/"图?表 明!与 连 续 脉 冲 推 斥 模 式 相 比!脉

冲串推斥模式产生的干扰少"本工作采用一定

延时的脉冲串推斥模式"脉冲串的延时时间从

激光脉冲触发开始计时!延时时间&脉冲串长度

等参数可根据需要自行设定"本工作所用脉冲

串延时间为%*"$D!脉冲串总宽度为%.D"

!!PQR")%!’在 激 光 功 率 密 度*a%", R(

9._!!离子源气压!8# Ŝ/!脉冲串延时时间%*"

$D!脉冲串总宽度%.D条件下!采样!"""""次

所得飞行时间质谱图示于图*"

!!从图*可以看出!JKL$MNOEF可以检测到

不同质量范围的元素"由于矿物样品的基体复

杂!因此较容易产生多原子离子干扰"根据元素

性质&化学键知识以及同位素丰度可初步确定其
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图I!JKLMNBDE的飞行时间质谱图!&"连续脉冲推斥模式#!/"一定延时脉冲串推斥模式

7*8CI!9&)));#<1.>5+,JKLMNBDE!&".#;#’’*%8+,<+%1*%>+>);>’)##!/".#;#’’*%8+,;>’)#1.&*%

中的某些多原子离子!另外一些干扰峰可能是由

复杂的矿物基体"真空泵油或使用丙酮清洗仪器

部件等因素引起的#如;$H?#")?"##"%%?"%**"

%*&%!准确解析该类谱峰的工作正在进行中&随

着仪器系统和实验条件的进一步改进!多原子离

子质谱峰都可以得到比较合理的解析!进而消除

其产生的干扰&

DCI!0$36!-79:元素灵敏度校正 及 结 果 计 算

方法讨论

DCICB!相对灵敏系数!同其他分析方法一样!

JKL$MNOEF对不同元素的灵敏度也不尽相同&
本工 作 通 过 相 对 灵 敏 系 数#A;1/60Y;D;7D060Y064
93;BB090;76!UFC%对 JKL$MNOEF的 元 素 灵 敏

度进行校正!其计算公式如式#%%’

UFC0f
D0$D"
20$2"

#%%

UFC0 表示待测 元 素 的 相 对 灵 敏 系 数(D0 表

示待测元素 在 质 谱 图 中 的 信 号 强 度(D" 表 示 参

考元素在质谱图中的信号强度(20 表示待测元素

在样品中的 含 量(2" 表 示 参 考 元 素 在 样 品 中 的

含量&
由于谱图中 E7没 有 干 扰!信 号 较 稳 定!而

且 E7和矿物分析中通常需要检测 的 元 素 在 电

离能"熔沸点"质量数等方面都比较一致!因此本

工作选 E7作为参考元素&PQR")%!’在激光

功率密度*a%", R)9._!!辅 助 气 体 气 压!8#
Ŝ/时!测 得 的 各 元 素 的 相 对 灵 敏 系 数 示 于

表!&
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图O!!&"JKLMNBDE的飞行时间质谱图#!/"#$$EP!NM的质谱图#

!<"#$$NB!BDM的质谱图#!2"#$$BDB!BQO的质谱图

7*8CO!!&"9&)));#<1.>5+,JKLMNBDE#!/"#$$EP!NM#!<"#$$NB!BDM#!2"#$$BDB!BQO

表D!JKLMNBDE中各元素的相对灵敏系数

!&/’#D!F:?)+,1"##’#5#%1)*%JKLMNBDE

元素 \ C/ CA O; I0 C5 (7 (A IZ Q/

UFC值 "8"% "8""! %8%? !8,! *8&) ! !8!* !8), ’ %!8?)

!!表!中!\ 和 C/两 种 质 量 数 较 小 的 元 素

UFC值较小!虽然从理论上讲!飞行时间质量分

析器的质量检测范围没有上限和下限!但受仪器

器件性能的限制!其质量检测范围是有限的!质

量检出下限主要受离子传输系统的影响"!’#$本

仪器采用的六极杆离子传输系统!对质量数小的

离子存在较严重的质量歧视!影响了仪器对 \%

C/等质量数较小的元素灵敏度$Q/的UFC值

偏大!可能是由于Q/的电离能较低!使得Q/电

离效率偏高造成的!也可能是因为存在干扰峰$

D8I8D!元素含量的计算!测定某未知样品时!
可以向样品中加入某种内标元素!其他元素的含

量可以根据内标元素的含量由式&!’求得(

20f
D0)D0D
UFC0

20D &!’

20D表示内标元素在样品中的含量*D0D表示内

标元素在质谱图中的信号强度$
若一样品中各元素的UFC0 值已经确定!并

已知该样品中一种元素的含量!可以用这种元素

作为参考元素!求得该样品中其他元素的含量!
计算公式&’’如下(

20f
D0)D"
UFC0

2" &’’

根据式&’’!可 计 算 本 工 作 中JKL$MNOEF
测得的石榴石和硅化木中各元素的含量$计算

时!参考表!中各元素的UFC值!参考元素 E7
的 含 量 取 TUO分 析 石 榴 石 和 硅 化 木 的 结 果

&TUO测得的 石 榴 石 和 硅 化 木 中 E7的 含 量 分
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别为%8!%c和"8",c!"并 将 该 方 法 的 分 析 结

果与LCS$EF和TUO的分析结果进行 比 较#示

于图&$图)"

图Q!石榴石成分分析结果比较

7*8CQ!?+5;&.*)+%+,#’#5#%1&’<+5;+)*1*+%+,8&.%#1

图N!硅化木成分分析结果比较

7*8CN!?+5;&.*)+%+,#’#5#%1&’<+5;+)*1*+%+,

;#1.*,*#2A++2

由于LCS$EF和TUO进行定量分析时#需

要用到较多的标准物质#但合适的标准物质并不

容易获取#因此这两种方法同时测定的元素种类

有限#故图&$图)所 示 元 素 较 少"由 图&$图)
可知%JKL$MNOEF分 析 法 测 得 的 元 素 含 量 与

LCS$EF和TUO的分析结果总体上一致"JKL$
MNOEF中 计 算 石 榴 石$硅 化 木 元 素 含 量 时#所

用UFC值由PQR")%!’测得#而PQR")%!’与

石榴石$硅化木的基体$成分等存在不 同#因 此#

JKL$MNOEF与LCS$EF$TUO的分析结果不可

避免地存 在 偏 差"含 量 偏 差 比 较 大 的C/元 素

和(A元素#C/含量主要受元素灵敏 度 的 影 响#

(A含量的差 异 是 样 品 前 处 理 过 程 引 起 的&LCS$

EF和TUO所用 样 品 经 bE$QS行 星 球 磨 机 粉

碎#磨球的主要成分是(A及其氧化物#因此样品

粉碎过程污染了样品!#而JKL$MNOEF可直接

对块状样品进行分析#避免了样品处理过程对样

品的污染#更真实地反映了(A在样品中的含量"

D8I8E!元 素 相 对 含 量 的 计 算!JKL$MNOEF
中#元素的相对含量与元素的相对原子质量及其

在质谱图中的信号强度有关#计算公式&?!如下%

元素的相对含量fD0D"
a505"

&?!

其中#D0 表示待测元素在质谱图中的信号强

度’D" 表示参考元素在质谱图中的信号强度’50
表示待测元素的相对原子质量’5" 表示参考元

素的相对原 子 质 量"在LCS$EF和TUO中#元

素的相对 含 量 是 待 测 元 素 和 E7含 量 的 比 值"
根据图&和图)的分析结果#计算石榴石和硅化

木中 各 元 素 的 相 对 含 量 时#LCS$EF$TUO 和

JKL$MNOEF三种方法的结果符合较好"

JKL$MNOEF中#元素含量的计算需已知该

元素的UFC值#而 元 素 相 对 含 量 可 以 通 过 待 测

元素和参考元素 E7的信 号 强 度 比 值 得 到"因

此#只要JKL$MNOEF可以检测到的元素#就可

以得到该元素的相对含量#结果主要受元素灵敏

度的影响"

DCO!0$36!-79:!3?G69:!RF7三种分析方法

比较

LCS$EF检出限低#可进行同位素$单元素$
多元素分析#离子源产生的超高温度理论上能使

所有金属元素和一些非金属元素电离"LCS$EF
已广泛应用于地质$环境$生物$医药$高纯材料

等领域#成为强有力的元素分析技术"本工作在

运用LCS$EF法 时#样 品 前 处 理 采 用 微 波 消 解

法#其中存在的问题有%第一#强酸强碱的使用不

仅污染样品#而且提高了实验的危险性’第二#微
波消解法完整消解一个样品所需时间长&至少需

要#".07!’第三#为了提高样品消解速度#需先

将样品粉碎至较小颗粒#而粉碎过程容易造成样

品污染"
此外#LCS$EF法 所 需 标 准 溶 液 价 格 昂 贵#

标准工作曲线的绘制耗时"本工作采用五点法

绘制标准工作曲线#准备实验用具$配制标准溶

液及某待 测 液 至 少 需 要&.07"若 所 测 元 素 数

目较少#每 个 样 品 的 分 析 过 程 需 约%8*.07#随

所测元素种类的增加#分析时间会有所增长"从
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样品分析的全过程来看!LCS$EF完整的分析一

个样品至少需要,*.07"

TUO仪器稳 定!并 可 直 接 对 固 体#液 体#微

区#镀层和薄膜进行分析!不同类型的谱仪可以

满足常量#微量#痕量等分析要求!其分析结果的

准确度 可 与 化 学 分 析 相 媲 美$!?%"TUO分 析 法

中!熔融法能够较好地克服样品的矿物效应和颗

粒度效应!但其样品制备程序比较复 杂"第 一!
多数样品都需 按 照 样 品 质 量 和 熔 剂 质 量%g%"
的比例进行混合!甚至需耗用更多的熔剂&第二!
熔样温度高达%"""e!增 加 了 实 验 的 危 险 性&
第三!样品颗粒必须能过%""目筛!这对样品的

粉碎提出了较高要求"完整地熔融一个样品至

少需!".07’可同时熔制?个样品("

TUO建立工作曲线所需的一系列固体标准

物质价格昂贵!而且含量适中的标准物质不容易

获取"为了能同时测定多种元素!通常需要多点

绘制工作曲线"本工作用TUO测定样 品 时!工

作曲线采用了%%点!波长色散T射线荧光光谱

仪分析一 个 样 品 需 约%".07"由 上 可 知!TUO
完整地分析一个样品至少需要%#".07"

同时分析检测多个样品时!由于LCS$EF和

TUO在实际操作时存在不同!如同时消解#熔融

样品的 数 量 不 同!LCS$EF和 TUO两 种 方 法 所

需时间的差别可能与检测一个样品时有所不同!
但这两种方法都需要较长的时间"

与LCS$EF和 TUO相 比!JKL$MNOEF分

析检测样品时!样品只需经过简单的切割#破碎

或压片!使其大小合适即可!而无需高要求的粉

碎或制备"JKL$MNOEF中!一个直径为&..#
厚度约%..的样品片或样品块可以重复使用!
故所需 样 品 量 少"只 要 能 保 证 样 品 清 洁!JKL$
MNOEF即可对样品进行直接分析!既不存在危

险性操作也不会污染样品!简便易行!得到一张

质谱图只需约!".07"因此!JKL$MNOEF可以

缩短工作时间!减少工作量!从而提高分析检测

效率"但由 于 受 分 馏 效 应 等 因 素 的 影 响!JKL$
MNOEF只能对样品进行半定量分析"

E!结!论

将JKL$MNOEF#LCS$EF#TUO三 种 分 析

方法进行比较!JKL$MNOEF分析方法的样品前

处理简单#所需样品量少#几乎不对样品造成污

染"初步研究结果表明)JKL$MNOEF分析方法

测定的元 素 含 量#元 素 相 对 含 量!均 与LCS$EF
和 TUO 的 分 析 结 果 比 较 一 致"虽 然 JKL$
MNOEF对低质量 数 的 元 素 有 较 严 重 的 质 量 歧

视!但不会影响矿物样品的分析结果!因为矿样

分析中需要检测的元素大多属于中质量数和高

质量数元素"因此!JKL$MNOEF基本可以满足

矿物样品的半定量分析要求"
本工作是JKL$MNOEF用于矿物样品直接

分析的初步探索!元素灵敏度的提高#多原子离

子的解析#消除质量歧视以及定量分析方法的完

善有待进一步的讨论"
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