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Abstract：The principle of isotope dilution , as well as the technology of the sample preparation was introduced in 

the paper for measuring micron Pb in pure indium . At the same time, adding of isotope diluent, work condition of 

ICP-MS as well as measuring method of using ID-ICP-MS also were presented. The advance of isotope dilution 

method was acquired according to measuring the minim Pb in pure indium.   
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铟是一种带光泽的银灰色稀有金属，主要用于制造薄膜涂层、合金、电子元件和半导体等。本

工作重点介绍利用同位素稀释法，使用电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS），对高纯铟中微量 Pb
进行测定。 
同位素稀释法的原理是在样品中掺入已知量的某已被测元素的浓缩同位素后，测定该浓缩同位

素与该元素的另一参考同位素的信号强度的比值变化。从加入和未加入浓缩同位素稀释剂样品中的

同位素对的比值变化上，依据公式（1）计算出样品中该元素的浓度。 
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式中，C为样品中被测元素的浓度；Ms为掺入物的质量（通常以 ng或 µg表示）；W为样品量；
K 为被测元素原子量和浓缩物的原子量的比值；A 为参考同位素的天然丰度；B 为掺入的浓缩同位
素的天然丰度；As为浓缩掺入物中参考同位素的丰度；Bs为浓缩同位素的丰度；R 为掺入浓缩同位
素后样品中参考同位素与该同位素的比值。 
 
1  实验条件  
1.1  仪器与试剂 

高纯硝酸由北京试剂研究所购得，再经二级石英亚沸蒸馏；高纯水是经离子交换、电渗析再经

二级石英亚沸蒸馏得到；浓缩同位素 204Pb 由中国原子能科学研究院提供，化学式 Pb(NO3)2，丰度

52.86%。 
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ATTOM型高分辨电感耦合等离子体质谱仪（单接收扇形场磁质谱）：Nu Instrments公司产品； 
称量天平：上海天平仪器厂产品，TG332A型，最大负荷 20 g，灵敏度 0.01 mg，使用时的天平和砝
码已经由国家法定计量部门进行严格检定；净化工作间：洁净度为 1 000 级的超净工作室内的 100
级净化工作台；自主研制的二级石英亚沸蒸馏器装置。 
硝酸：BV-Ⅲ级，北京化学试剂研究所产品；UTB系列铀同位素工作标准物质：中国原子能科

学研究院放射化学研究所分析测试中心提供；四水硫酸钚实验室标准样品：西北核技术研究所提供。 

2  实验方法 
2.1  样品的制备 
称取 1 g高纯铟样品，精确至 0.01 mg，用 HNO3溶解，定量转移至 1 000 mL容量瓶中（保持

基体中含有 2%的 HNO3）。制备一个未加浓缩同位素的样品，第一、用它来粗略计算被测成分浓度，

从而推算出需加入的浓缩同位素稀释剂的量；第二、用它来测量所选用的同位素的比值。通过这些

数据可知所选的两个同位素是否存在同量异位素干扰。如果测得值与天然同位素丰度比值存在较大

差异，说明两个同位素中至少有一个受到了同量异位素的干扰，这种差异一般是由多原子离子干扰

引起的，通常是找两个不受这种干扰的同位素来消除这种影响。就 Pb 而言，在自然界中它的一些
同位素的丰度并不是固定不变，需用未加稀释剂的溶液测定所有同位素的丰度，计算参考同位素天

然丰度和掺入的浓缩同位素天然丰度的值。 
称取适量 204Pb 浓缩同位素，将浓缩同位素制备成已知浓度的溶液，根据所需同位素稀释剂的

量，移取溶液加入到样品中。加入的稀释剂与被测物的化学平衡是同位素稀释分析的基本要求，因

此稀释剂应在制备样品的初期加入，一旦稀释剂与样品中的被测物质达到化学平衡，在今后的处理

过程中，被测元素的部分损失将不会影响结果的准确度。 
2.2  样品测试     

ICP-MS操作条件选择：入射功率 1.3 kW；冷却气流速：13.9 L·min–1；雾室温度：5 ℃；雾化
器流速：0.8 L·min–1；辅助气流速：100 µL·min–1；离子透镜电压：VI—23 V，V2—14 V，H1—11 V，
H2—45 V；测量方式：跳峰。 
选取 208Pb 作为参考同位素，在每个所选同位素上用较短的停留时间（不超过几个毫秒）进行

重复扫描，通过计数率测量改变了的比值。同时对已知同位素比的溶液进行同位素比值测定来确定

仪器质量歧视。若质量歧视效应过大，则必须在计算结果时对测得样品中同位素比值进行校正。 

3  结果与讨论 
根据扫描结果，高纯铟样品中 Pb的相对原子质量为 207.19、208Pb的天然丰度为 52.35%、204Pb

的天然丰度为 1.42%；204Pb浓缩同位素的相对原子质量为 205.43、208Pb的丰度为 16.17%、204Pb的
丰度为 52.86%，掺入浓缩同位素后样品中 208Pb与 204Pb的比值为 1.091。已知样品量为 1.000 52 g，
掺入浓缩同位素的量为 1.65 µg，依据公式（1）可得高纯铟中 Pb的含量是 1.36 µg·g–1。 
通过对高纯铟中 Pb 含量的测定可以看出，同位素稀释法能够补偿在样品制备过程中被测物质

的部分损失，只要这种损失发生在稀释剂与被测物达到化学平衡之后；其次，它不受各种物理和化

学干扰，因为这些干扰对所测定的同一元素的两个同位素具有相同的影响；再次，该方法具有理想

内标的特性，每个被测元素自身的一个同位素即为其内标。 
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