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微波消解混合模式电感耦合等离子体质谱法

测定土壤或沉积物中银、锡、硼

刘向磊１，２，孙文军１，２，任仲１，文田耀１，２，时志路１，任　超１
，２

（１．河南省地质矿产勘查开发局第一地质矿产调查院，河南 洛阳　４７１０２３；

２．河南省金银多金属成矿系列与深部预测重点实验室，河南 洛阳　４７１０２３）

摘要：本研究使用硝酸盐酸氢氟酸混合消解液和高通量微波密闭消解试样，通过优化质谱进样系统，调

节质谱分析模式，建立了微波消解混合模式电感耦合等离子体质谱法同时测定土壤或沉积物中银、锡、

硼。结果表明：使用混合酸消解液有利于试样中难消解的硼硅酸盐和硅锡化合物消解彻底；使用微波密

闭消解方式可以提高样品消解效率，避免易挥发元素硼的损失；使用聚四氟乙烯（ＰＴＦＥ）雾化器和雾化

室、蓝宝石中心管可有效降低由氢氟酸溶液介质腐蚀石英进样系统引入的仪器本底值；选择氦气（Ｈｅ）

作为碰撞气，采用动能歧视模式（ＫＥＤ）分析银和锡，可有效降低多原子离子的干扰，特别是地球化学丰

度更高的锆、铌、锌和氧、氮、氩形成的多原子离子对１０７Ａｇ的干扰；选择标准模式（ＳＴＤ）分析硼，可有效提

高对硼的方法灵敏度。在此基础上，银、锡、硼的检出限分别为０．００７、０．１２、０．４３ｍｇ／ｋｇ，方法精密度

（ＲＳＤ，狀＝１２）和误差（ＲＥ，狀＝１２）分别在２．２９％～９．５３％和－９．９５％～６．１０％之间。相比传统的原子

发射光谱法，本方法具有分析流程简单、工作效率高、检出限低等优势，更适合大批量样品的多元素同时

分析。
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　　银、锡、硼是土壤环境质量分析中常见的元

素，也是多目标区域地球化学调查的必测元素。

银和锡的土壤背景值均较低，特别是银，含量一

般在０．１ｍｇ／ｋｇ以下，如果不经分离富集，灵

敏度相对较低的比色分光光度法［１］、原子吸收

分光光度法［２］、原子荧光光谱法［３］、甚至电感耦

合等离子体发射光谱法［４］等均不适用于土壤或

沉积物中痕量银和锡的测定。

在自然界中，硼只以化合态形式存在，其硼

硅酸盐化合物不溶于除氢氟酸外的其他任何

酸，但在含有氢氟酸的高温开放湿法消解体系

中，硼易挥发损失，造成回收率严重偏低。目

前，土壤或沉积物中的硼常用碱熔处理，而极少

使用湿法消解样品［５１０］。

交流电弧原子发射光谱是测定土壤或沉积

物中银、锡、硼的常见分析方法［１１１７］，但存在如

下问题：１）试样需要经过研磨、装电极、内标法

摄谱等步骤，分析过程需要大量的手工操作且

繁琐，检测数据受人员的技术水平和熟练程度

影响较大；２）所用化学试剂种类多、数量大，分

析废料污染环境；３）分析效率较低。

微波消解技术具有时效性高、穿透性强、样

品消解过程全密封、高温易挥发元素基本无损

失等特点，可显著提高样品的处理效率，有效避

免样品在消解过程中的挥发损失。电感耦合等

离子体质谱法（ＩＣＰＭＳ）具有灵敏度高、背景计

数低、进样连续且稳定、线性动态范围宽、多元

素同时分析、效率高等优点。但使用ＩＣＰＭＳ

测定土壤中痕量银时，１０７Ａｇ和
１０９Ａｇ同位素分别

易受地球化学丰度更高的Ｚｒ、Ｎｂ、Ｚｎ、Ｍｏ、Ｇａ

与Ｏ、Ｎ、Ｈ、Ａｒ、Ｃ等形成的９１Ｚｒ＋１６Ｏ、１４Ｎ＋
９３Ｎｂ、１６Ｏ＋１Ｈ＋９０Ｚｒ、４０Ａｒ＋６７Ｚｎ、１２Ｃ＋９５Ｍｏ及

１６Ｏ＋９３Ｎｂ、４０Ａｒ＋６９Ｇａ、１６Ｏ＋１Ｈ＋９２Ｚｒ、１６Ｏ＋１Ｈ＋
９２Ｍｏ、１４Ｎ＋９５Ｍｏ、１２Ｃ＋９７Ｍｏ等多原子离子干

扰，样品不经分离富集或干扰消除难以实现直

接测定［１８２３］。动能歧视（ＫＥＤ）模式可以有效

消除多原子离子对Ａｇ的质谱干扰，实现Ａｇ的

直接测定，但在ＫＥＤ模式下，原子质量数远小

于８０的硼的１０Ｂ和１１Ｂ同位素会大量损失，使硼

的灵敏度显著降低。因此，动能歧视电感耦合

等离子体质谱（ＫＥＤＩＣＰＭＳ）技术不适用于土

壤中硼的测定［２４］。
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本研究拟建立在混合酸消解体系中使用高

通量微波密闭消解样品，ＩＣＰＭＳ同时在 ＫＥＤ

模式下分析银和锡、标准（ＳＴＤ）模式下分析硼

的方法，以有效解决湿法微波消解电感耦合等

离子体质谱法同时测定土壤或沉积物中银、锡、

硼的技术难题。

１　实验部分

１１　主要仪器与装置

ｉＣＡＰＲＱ电感耦合等离子体质谱仪：美国

ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ科技有限公司产品，配有聚四

氟乙烯同心圆雾化器、聚四氟乙烯旋流雾化室、

蓝宝石中心管；Ｍａｒｓ６高通量密闭微波消解仪：

美国ＣＥＭ公司产品，配有５０ｍＬ聚四氟乙烯

消解罐。

１２　主要材料与试剂

银、硼、锡单元素标准储备液，铑、锂单元素

内标溶液：浓度均为１００ｍｇ／Ｌ，国家有色金属

及电子材料分析测试中心产品；银（１０μｇ／Ｌ）、

硼（５００μｇ／Ｌ）、锡（１００μｇ／Ｌ）标准混合中间储

备溶液：由银、硼、锡单元素标准储备液稀释混

合制备，介质为５％王水溶液；铑、锂混合内标

使用溶液（２ｍｇ／Ｌ）：由铑、锂单元素内标溶液

稀释混合制备，介质为２％硝酸溶液。

质谱谐调溶液（１．０μｇ／Ｌ）：由Ｂａ、Ｂｉ、Ｃｅ、

Ｃｏ、Ｚｎ、Ｉｎ、Ｕ、Ｌｉ等元素组成，以２％ＨＮＯ３＋

０．５％ ＨＣｌ为介质，美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ科技有限

公司产品；硝酸（６５．０％～６８％）、盐酸（３６．０％～

３８．０％）：均为优级纯，国药集团化学试剂有限

公司产品；氢氟酸（≥４０％）：优级纯，洛阳昊华

化学试剂有限公司产品；混合消解溶液：由硝

酸、盐酸和氢氟酸（４∶１∶１，犞／犞／犞）组成；实

验用水均为超纯水（电阻率＞１８ＭΩ·ｃｍ）；所

有元素的标准溶液配制后均密封保存于聚丙烯

瓶中。

１３　实验条件

１３１　质谱仪器工作条件　射频功率１５５０Ｗ；

冷却气（Ａｒ）流速１３．８Ｌ／ｍｉｎ，辅助气（Ａｒ）流

速０．７９Ｌ／ｍｉｎ，氦气（Ｈｅ）流速４．８ｍＬ／ｍｉｎ；

碰撞池入口电压和出口电压分别为－６９．０、

３８．０Ｖ；采样深度５ｍｍ，采样锥孔径１．０ｍｍ，

截取锥孔径０．５ｍｍ；Ｐｅｌｔｉｅｒ半导体制冷温度

４℃；扫描５０次，重复采样３次；Ａｇ和Ｓｎ采用

ＫＥＤ分析模式，Ｂ采用ＳＴＤ分析模式。

１３２　微波消解仪工作程序　 微波功率１２００

Ｗ。步骤１：爬升１５ｍｉｎ，保持５ｍｉｎ，温度１２０℃；

步骤２：爬升１０ｍｉｎ，保持１０ｍｉｎ，温度１８０℃；步

骤３：爬升５ｍｉｎ，保持１５ｍｉｎ，温度２１０℃。冷却

时间３０ｍｉｎ。

１３３　样品制备　取适量的新鲜土壤或沉积物

样品，平铺于干净的搪瓷盘上，避免阳光直射，且

环境温度不超过４０℃；去除石块、树枝等杂质，经

自然风干、研磨至粒径小于０．１４９ｍｍ（１００目），混

匀，备用。

１３４　样品处理　准确称取０．１０００ｇ制备的

土壤或沉积物样品于微波消解罐中，加入６ｍＬ

混合消解溶液，加内盖和外盖拧紧，将消解罐放

入微波消解仪中，按微波消解程序完成样品消

解，冷却至室温，小心打开消解罐，将溶液转移

至５０ｍＬ聚丙烯容量瓶中，用水定容至刻度，摇

匀，待测。

按照上述微波消解步骤制备空白样品，得

到空白样品溶液。

１３５　配制标准溶液及绘制标准工作曲线　准

确移取０、０．２、０．５、１、２、５、１０、２０、５０ｍＬ银

（１０μｇ／Ｌ）、硼（５００μｇ／Ｌ）、锡（１００μｇ／Ｌ）标准

混合中间储备溶液至１００ｍＬ容量瓶中，分别

加入５ｍＬ混合消解溶液，用水定容至刻度，制

得银、锡、硼系列标准溶液。

取５％混合消解溶液为空白样品，以三通

方式采集新鲜配制的银、锡、硼系列标准溶液和

２ｍｇ／Ｌ
９Ｌｉ（ＳＴＤ）和１０３Ｒｈ（ＫＥＤ）混合内标，分

别测定１１Ｂ（ＳＴＤ）、１１８Ｓｎ（ＫＥＤ）、１０７Ａｇ（ＫＥＤ）质

荷比，绘制标准工作曲线。其中，１０７Ａｇ、
１１８Ｓｎ、

１１Ｂ的线性回归方程分别为狔Ａｇ＝３０３８８．８３５９狓＋

８７９．００９２，相关系数狉２＝０．９９９９；狔Ｓｎ＝９３２７．９３９２狓＋

４９２．３４３９，相关系数狉２＝１．００００；狔Ｂ＝８９８５狓＋

５７０．７４４０，相关系数狉２＝１．００００。可以看出，

１０７Ａｇ、
１１８Ｓｎ、１１Ｂ的线性关系良好，其线性范围

分别在０．０２～５．００、１．００～２５０、０．２０～５０．０

μｇ／Ｌ之间。

２　结果与讨论

２１　消解方法的选择及优化

２１１　消解方式的选择　准确称取各０．１ｇ

（精确至０．１ｍｇ）ＧＢＷ０７４０１（暗棕壤）、ＧＢＷ０７４０３
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（石灰岩土壤）、ＧＢＷ０７３０２ａ（花岗岩区水系沉

积物）标准物质，使用３种方式消解样品：１）电

热板消解［２５］。将试样置于３０ｍＬ聚四氟乙烯

坩埚中，加入５ｍＬ硝酸、４ｍＬ氢氟酸，控温至

１５０℃消解４０ｍｉｎ，再加入１ｍＬ高氯酸，控温

至２６０℃，蒸发至干，最后加入１０ｍＬ５０％逆

王水，控温至１５０℃浸提５ｍｉｎ，转移至１００ｍＬ

聚丙烯容量瓶中，用水定容；２）高压密闭消

解［２６］。将试样置于１５ｍＬ聚四氟乙烯内胆罐

中，加入４ｍＬ硝酸、１ｍＬ盐酸、１ｍＬ氢氟酸，摇

匀后将坩埚放入不锈钢套筒中，拧紧，于１８０℃

烘箱中消解８ｈ，冷却至室温，取出内胆罐，将溶

液转移至１００ｍＬ聚丙烯容量瓶中，用水定容；

３）微波消解。将试样置于５０ｍＬ微波消解罐

中，加入４ｍＬ硝酸、１ｍＬ盐酸、１ｍＬ氢氟酸，加

盖拧紧，将消解罐放入微波消解装置中，按

１．３．２节程序消解试样，将消解后的试样转移至

１００ｍＬ聚丙烯容量瓶中，用水定容。

３种消解方法的回收率示于图１，银的回收

率均在９６％以上。采用电热板消解法，硼的回

收率约为７．２％，表明随着消解溶液蒸发至近

干，硼基本挥发损失殆尽；而锡有少量损失，回

收率为８８．５％。采用微波消解法和高压密闭

消解法，硼和锡的回收率均在９６．７％以上，说

明这２种方法适用于土壤或沉积物中硼和锡的

消解，但高压密闭消解法的锡和硼回收率比微

波消解法略低，可能是因为前者消解时间长达

８ｈ，消解溶液有微量损失或器皿吸附。因此，

本实验采用微波消解法。

图１　不同消解方法对银、锡、硼回收率的影响

犉犻犵．１　犈犳犳犲犮狋狊狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋犱犻犵犲狊狋犻狅狀犿犲狋犺狅犱狊

狅狀狉犲犮狅狏犲狉狔狅犳狊犻犾狏犲狉，狋犻狀犪狀犱犫狅狉狅狀

２１２　消解溶液组成及配比　在自然界中，锡

和硼与硅结合形成硅锡化合物或硼硅酸盐，由

于硼和硅在元素周期表中构成对角关系，在性

质上有许多相似之处，而硅不与含氟酸之外的

溶液（如盐酸、硝酸和硫酸等）反应，所以，不含氢

氟酸的溶液难以彻底消解样品中的锡、硼和硅。

基于此，本实验以国家标准物质ＧＢＷ０７３０３ａ（江

西德兴斑岩型铜矿区）为研究对象，采用硝酸＋

盐酸＋氢氟酸为消解液，选择三因素 Ａ（２、４、

６ｍＬ硝酸），Ｂ（１、３、５ｍＬ盐酸）、Ｃ（０．５、１、

２ｍＬ氢氟酸）进行正交实验，结果列于表１。

表１　消解溶液组成正交实验结果

犜犪犫犾犲１　犗狉狋犺狅犵狅狀犪犾犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狉犲狊狌犾狋狊狅犳犱犻犵犲狊狋犻狅狀狊狅犾狌狋犻狅狀犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀

实验编号

Ｎｏ．

消解溶液组成　Ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｓｏｌｕｔｉｏｎｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ／ｍＬ 回收率　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

Ａ Ｂ Ｃ Ａｇ Ｓｎ Ｂ

１ ２ ３ １ ９５．４ ９６．７ ９４．８

２ ２ ３ ２ ９６．２ ９６．４ ９５．１

３ ４ １ １ ９９．２ ９８．３ ９８．６

４ ４ １ ２ ９７．５ ９８．７ ９７．２

５ ４ ３ ０．５ ９６．２ ９４．５ ９１．７

６ ４ ３ １ ９７．６ ９５．４ ９８．９

７ ４ ３ ２ ９７．３ ９６．９ ９７．８

８ ６ １ ０．５ ９８．１ ９５．７ ９１．０

９ ６ １ ２ ９５．４ ９６．３ ９８．２

１０ ６ ３ ０．５ ９６．２ ９６．０ ８７．８

１１ ６ ３ １ ９７．８ ９４．９ ９４．３

　　注：Ａ为硝酸；Ｂ为盐酸；Ｃ为氢氟酸
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　　由表１可知，当消解溶液为４ｍＬ硝酸＋

１ｍＬ盐酸＋１ｍＬ氢氟酸时，银、锡、硼的回收

率均在９８％以上。增加氢氟酸用量并不能显

著提高３种元素的回收率；降低氢氟酸用量，锡

和硼的回收率降低，而对银的影响不大；且任意

改变硝酸和盐酸的用量，银、锡、硼的回收率没

有明显改变。综合考虑，选择６ｍＬ硝酸盐酸

氢氟酸混合酸（４∶１∶１，犞／犞／犞）作为样品消

解溶液。

２１３　消解温度和消解时间　选择二因素Ａ

（消解温度２００、２１０、２２０℃）和Ｂ（消解时间１０、

１５、２０ｍｉｎ）及国家标准ＧＢＷ０７３６０ａ（西林铅锌

矿区水系沉积物）为研究对象，进行正交实验，

结果示于图２。

图２　消解温度和消解时间对银、锡、硼回收率的影响

犉犻犵．２　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犻犵犲狊狋犻狅狀狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犪狀犱

犱犻犵犲狊狋犻狅狀狋犻犿犲狅狀狉犲犮狅狏犲狉狔狅犳狊犻犾狏犲狉，狋犻狀，犫狅狉狅狀

由图２可知，微波消解温度和消解时间分

别为２１０℃和１５ｍｉｎ时，银、锡、硼的回收率均

在９７％以上。降低消解温度，银的回收率基本

不变，锡和硼的回收率偏低，且硼的回收率偏

低显著，其原因是由土壤中硼硅酸盐及少量

硅锡化合物的消解不完全所致；另外，在保持

消解温度不变的前提下，仅延长消解时间，对

锡和硼的回收率影响不大；而升高消解温度，

并不能使锡和硼的回收率显著提高，且在过

高温下，聚四氟乙烯消解罐易变形损坏导致

密封不严，造成硼氯化物挥发损失，使硼的回

收率略有降低。综上，选择消解温度和消解

时间分别为２１０℃和１５ｍｉｎ。

２２　测试模式选择及干扰消除

ＫＥＤ适用于消除由２个以上原子组成的

多原子离子干扰，干扰离子比待测离子体积更

大，样品通过反应池时，惰性气体（Ｈｅ）无差别

地与多原子干扰离子和待测离子反复碰撞，而

体积相对更大的多原子离子获得的碰撞次数更

多，离子动能损失更大，使其能量低至无法通过

设置有能量障碍的反应池出口，从而达到消除

多原子离子干扰的目的。１０７Ａｇ受
９１Ｚｒ＋１６Ｏ、

１４Ｎ＋９３Ｎｂ、１６Ｏ＋１Ｈ＋９０Ｚｒ、４０Ａｒ＋６７Ｚｎ、１２Ｃ＋
９５Ｍｏ等多原子离子干扰严重，必须通过 ＫＥＤ

消除干扰后才能定量测定；１１８Ｓｎ的干扰主要来

自１６Ｏ＋１０２Ｒｕ、１２Ｃ＋１０６Ｐｄ、４０Ａｒ＋７８Ｓｅ、１４Ｎ＋
１０４Ｒｕ、１６Ｏ＋１Ｈ＋１０１Ｒｕ等多原子离子，需要采

用ＫＥＤ消除。但一般认为，原子质量越小，获

得的初始离子动能就越小，在碰撞反应能量损失

后更不易通过反应池出口，所以，使用ＫＥＤ模式

会严重降低１１Ｂ的方法灵敏度，影响Ｂ的方法检

出限。另外，１１Ｂ质谱干扰主要来自２３Ｎａ＋＋的双

电荷干扰，但 Ｎａ的二次电离能（４５６２ｋＪ／ｍｏｌ）

远大于Ａｒ的一次电离能（１５２１ｋＪ／ｍｏｌ），所以

Ｂ的质谱干扰可以忽略不计。因此，单一采用

ＳＴＤ模式或ＫＥＤ模式无法实现土壤或沉积物

中痕量Ａｇ、Ｓｎ、Ｂ的同时准确测定。

为了验证以上理论，选择国家一级标准物

质ＧＢＷ０７３８４（水系沉积物）、ＧＢＷ０７４０５（黄红

壤）、ＧＢＷ０７４４６（沙化土）、ＧＢＷ０７４５６（长江沉

积物）为研究对象，分别采用ＳＴＤ模式、ＫＥＤ

模式和ＳＴＤ＋ＫＥＤ混合模式测定 Ａｇ、Ｓｎ、Ｂ，

结果列于表２。

由表２可知，采用ＳＴＤ模式时，相比推荐

值，Ｂ的测定值与推荐值接近，Ｓｎ略有偏高，

Ａｇ严重偏高；采用 ＫＥＤ模式时，Ａｇ和Ｓｎ的

测定值与推荐值接近，Ｂ因受质荷比计数值急

剧下降，致使灵敏度严重偏低，且含量越低测

定值偏低越严重；而采用 ＫＥＤ模式测定 Ａｇ

和Ｓｎ，ＳＴＤ模式测定Ｂ时，其测定值均与推荐

值接近。

２３　进样系统优化及方法检出限

分别使用普通进样系统（石英同心圆雾化

器、石英旋流雾化室、石英中心管）和耐氢氟酸

进样系统（聚四氟乙烯同心圆雾化器、聚四氟乙

烯旋流雾化室、蓝宝石中心管）２种仪器配置对

空白样品进行平行分析，以检测结果的３倍标

准偏差确定方法检出限，结果列于表３。
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表２　测试模式实验结果

犜犪犫犾犲２　犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾狉犲狊狌犾狋狊狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋狋犲狊狋犿狅犱犲狊

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔ

测试模式

Ｔｅｓｔｍｏｄｅ

标准物质Ｓｔａｎｄａｒｄｓｕｂｓｔａｎｃｅ

ＧＢＷ０７３８４ ＧＢＷ０７４０５ ＧＢＷ０７４４６ ＧＢＷ０７４５６

Ａｇ 推荐值／（ｍｇ／ｋｇ） ０．１４９±０．０１ ４．４±０．４ ０．０５±０．００６ ０．１４±０．０１

ＳＴＤ ０．４４７ ６．３７ ０．３９３ ０．３２０

ＫＥＤ ０．１４２ ４．２１ ０．０４６ ０．１３７

ＫＥＤ ０．１４８ ４．３９ ０．０５１ ０．１３９

Ｓｎ 推荐值／（ｍｇ／ｋｇ） ５．１９±０．４１ １８±３ １．３±０．３ ４．０±０．４

ＳＴＤ ５．８６ ２１．３ ２．０７ ４．９５

ＫＥＤ ５．０９ １７．８ １．２３ ３．９８

ＫＥＤ ５．２１ １７．９ １．２６ ４．０５

Ｂ 推荐值／（ｍｇ／ｋｇ） １０．４±１．０ ５３±６ ２４±３ ６４±７

ＳＴＤ １０．３ ５１．７ ２２．２ ６３．１

ＫＥＤ ５．２７ ４７．２ １５．６ ６０．５

ＳＴＤ １０．５ ５２．９ ２３．７ ６４．２

表３　２种不同进样系统的方法检出限

犜犪犫犾犲３　犕犲狋犺狅犱犱犲狋犲犮狋犻狅狀犾犻犿犻狋狊狅犳狋狑狅犱犻犳犳犲狉犲狀狋犻狀犼犲犮狋犻狅狀狊狔狊狋犲犿狊

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔ

检出限 Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ／（ｍｇ／ｋｇ）

普通石英进样系统

Ｏｒｄｉｎａｒｙｑｕａｒｔｚｓａｍｐｌｉｎｇｓｙｓｔｅｍ

耐氢氟酸进样系统

Ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｒｅｓｉｓｔａｎｔｓａｍｐｌｉｎｇｓｙｓｔｅｍ

规范要求［２７］

Ｎｏｒｍ

Ａｇ ０．００９ ０．００７ ０．０２

Ｓｎ ０．４７ ０．１２ １．００

Ｂ ９．６２ ０．４３ １．００

　　由表３可以看出，使用耐氢氟酸进样系统

与普通石英进样系统的方法检出限相比，Ａｇ

变化不大，Ｓｎ明显降低，Ｂ降低最显著，其原因

可能是由于普通石英中含有大量Ｂ元素杂质，

样品溶液中ＨＦ介质对石英具有腐蚀作用而溶

出Ｂ，从而造成干扰，而使用耐氢氟酸进样系

统，分析方法检出限远低于“规范要求”值，表明

其对Ｂ的测定具有适用性。

２４　方法准确度和精密度

选用１２个土壤或沉积物 ＧＢＷ０７４０１～

ＧＢＷ０７４０８（ＧＳＳ１～８）及ＧＢＷ０７４２３～ＧＢＷ０７４２６

（ＧＳＳ９～１２）系列国家一级标准物质，按照全程

序对每个标准物质进行１２次分析，结果列于

表４。经验证，各项参数的测定结果均在推荐

值的不确定度范围内，方法精密度和准确度符

合规范要求［２７］。

３　结论

本研究建立了微波消解动能歧视模式和

标准模式混合电感耦合等离子体质谱法同时

测定土壤或沉积物中银、锡、硼。利用硝酸盐

酸氢氟酸混合消解液和高通量密闭微波仪消

解试样，样品消解彻底且硼无挥发损失；利用碰

撞动能歧视模式，采用 Ｈｅ作为碰撞气分析银

和锡，降低了多原子离子对银和锡的干扰；采用

标准模式测定硼，有效提高了方法对硼的灵敏

度。通过分析土壤或沉积物国家一级标准物质

及实际样品，表明本方法具有适用性和可靠性。
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酸溶电感耦合等离子体原子发射光谱法测定地

球化学调查样品中硼［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８
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［１５］郝志红，姚建贞，唐瑞玲，杨帆，李文阁，白金峰，

张勤．交流电弧直读原子发射光谱法测定地球
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Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１７，３６（７）：８１９８２２（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）．
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