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砷的微波等离子体炬质谱行为探究
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摘要!本研究将氢化物发生!

SI

$技术与微波等离子体炬!

6]C

$相结合"开发了一种针对砷元素的快

速&灵敏的常压直接质谱分析方法"即氢化物发生
?

微波等离子体炬质谱!

SI?6]C?67

$法"并在此基础

上系统探究了不同电离条件下砷的质谱行为%在正&负离子模式下"砷具有显著区别于电喷雾电离

!

7̂V

$&电感耦合等离子体!

V1]

$等电离技术的特征质谱峰!如可实现分子电离"易与硝酸根等离子结合"

甚至形成砷酸根离子的二聚体等$"且背景干净&信号响应强"适用于对复杂样品中的微量砷进行直接质

谱分析%此外"还研究了盐酸浓度对氢化砷信号强度和电离行为的影响"以及微波功率对砷电离行为的

调控%与
V1]

相比"

6]C

在分析砷元素时具有极低的功耗和氩气消耗&软电离以及能量连续可调控等

优势%结果表明"在
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浓度范围内"砷浓度与其信号强度具有良好的线性关系"线性相关系

数!

<
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$大于
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"检测限为
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P
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"且各待测离子的信号稳定性和峰形均较好%

关键词!砷#氢化物#微波等离子体炬!

6]C

$#直接质谱分析#电感耦合等离子体!
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$#电喷雾电离
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砷是自然界中普遍存在的一种类金属元

素+

=

,

"砷及其化合物在自然环境中有较强的流

动性%岩石风化作用可使砷的硫化物转化为氧

化物"然后进入雨水&河水以及地下水等不同的

水体环境中%砷有唯一的稳定同位素*D

A5

"但

其存在多种价态"如
d)

&

d=

&

(

&

b)

和
bD

价%

目前"由于人类活动的影响!如工业废水排放&

矿物开采等$以及自然环境的改变"砷污染已成

为亟待解决的全球性问题%研究表明+

'

,

"饮用

水中砷超标可能导致慢性中毒和各种癌症"如

皮肤癌&肺癌&膀胱癌等+

'

,

%砷被国际癌症研究

机构列为需要优先处理的致癌物质"被认为是

最强的无机致癌物质%一些健康及环保机构

对砷的安全摄入量都有严格限定"如美国环境

保护署!
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$和世界卫生组织!
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$将饮用水中砷的

安全摄入量设定为
=(

$

P

)

U

#澳大利亚将饮用

水中砷的限定值设为
*̀(

$

P

)

U

#美国自然资源

保护委员会!

&B@1

$甚至建议将砷的摄入阈值

设为
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$
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%自然水体环境中砷的浓度

范围为
(̀D

!
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"未污染水体中砷浓

度一般为
=̀(

!

=(̀(

$

P
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U

"矿区以及硫化物矿

化区的砷浓度可达
*((;

P
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U

+

D
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目前"砷的检测方法有原子荧光光谱!

AT7

$&

原子吸收光谱!

AA7

$&电感耦合等离子体光发
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射光谱!

V1]?Ê 7

$&电感耦合等离子体质谱

!

V1]?67

$等+

F?H

,

%其中"

V1]?67

是被广泛认

可的方法%然而"由于
V1]

需在真空和高输入

功率下工作"且电离较彻底"最终将砷元素转化

为单一的
b=

价砷离子"无法在分子层面对砷

进行检测%同时"

V1]?67

对样品处理有较高

要求"往往无法直接分析固体样品%另外"基质

中的
1$

会给砷的分析带来严重干扰+

G

,

%

1##Z5

教授等+

=(

,创新性地提出了一种能够直接分析

复杂样品的常压质谱!

A67

$技术"因其具有高

通量&分析速度快等特点而广泛应用于环境化

学&生命科学&食品安全等领域+

=(?='

,

%在常压

敞开环境下实现待测物的高效选择性电离是

对复杂样品进行直接质谱分析的重要手段"

无需复杂的样品预处理就能获得待测物的离

子信息+

=)?=!

,

%目前"已出现多种敞开式常压

电离技术+

=D?=H

,

%微波等离子体炬!

6]C

$是一

种类似
V1]

"能够产生稳定的像火焰般等离子

体的新型离子源"由金钦汉教授课题组+

=G?'(

,提

出%它具有常压电离&低功耗和进样方式灵活

等优点+

'=?')

,

"与质谱联用可兼具热解吸和强电

离能力%

6]C

还可作为光源与原子发射光谱&

原子荧光光谱联用"已广泛用于矿物分析&环境

保护及食品安全等领域%近年来"浙江大学金

伟教授团队+

'!

,成功开发了千瓦级功率的

6]C

"实现了炬管的自动点火"并开展了千瓦

级
6]C

光谱分析装置的应用研究"作为具有

我国自主知识产权的离子源"

6]C

在分析仪器

领域发挥着重要作用%

本研究基于微波等离子体炬的特性以及砷

元素易形成氢化物的特点"拟建立一种快速&灵

敏检测复杂样品中砷的氢化物发生
?

微波等离

子体炬质谱!

SI?6]C?67

$分析方法%首先将

砷转化为氢化物"从而与复杂基质分离"然后利

用氩气将氢化物气体导入微波等离子体炬中心

管"使其在焰炬内部实现高效软电离%此外"研

究酸度对砷的氢化物转化行为的影响"以及微

波功率对氢化砷电离程度的调控规律"并与

V1]

进行系统对比%

<

!

实验部分

<=<

!

仪器装置

UCJ?OU

型线性离子阱质谱仪!配有
O9/$?

3M,-

数据处理系统$&超纯水仪*美国
C24-;#

T3524-7934.:3039

公司产品#微波等离子体炬管

和
NIW?'(

微波功率源*长春吉大
?

小天鹅仪

器有限公司产品#自行搭建的氢化物发生装置"

主要由蠕动泵&四通&气液分离装置组成%

<=F

!

材料与试剂

盐酸!分析纯$&二次去离子水!电阻率

=H̀'6

'

.

9;

$&硅胶干燥剂*国药集团化学试

剂有限公司产品#氩气!纯度
GG̀GGGo

$*江西

国腾气体有限公司产品#

=(((;

P

)

U

砷!

&

$标

准溶液*由三氧化二砷!

A5

'

E

)

"美国
73

P

;/?

A$>-392

公司产品$溶解于
!

P

)

U

氢氧化钠溶

液!国药集团化学试剂有限公司产品$制得#

硼氢化钠!

GHo

$*北京伊诺凯科技有限公司

产品"其溶液由硼氢化钠固体溶于氢氧化钠

溶液配制"现用现配%所有溶剂于
! c

冰箱

保存%

<=@

!

实验条件

UCJ?67

分别采用正&负离子模式检测"

离子传输管温度
'((c

"毛细管电压
uD("

"

透镜电压
u=(("

"质量扫描范围
B

)

5=((

!

D((

"

6]C

离子源的载气!

A-

$和维持气!

A-

$流

速分别为
*((

和
)((;U

)

;3.

"微波功率
D(N

!其可调范围
)(

!

'((N

$"炬焰与质谱口距离

约
=D;;

"氢化物发生装置的蠕动泵流速约

'((

$

U

)

;3.

%

<=L

!

实验过程

将
(̀*o

硼氢化钠溶液!含
(̀=o &/ES

$&

盐酸!或盐酸
b

样品$以及氩气连接于一个四通

装置"氩气充当载气"用蠕动泵驱动硼氢化钠和

盐酸溶液使其进入四通混合"并发生化学反应

产生砷的氢化物以及氢气"随后进入气液分离

装置"其内的废液经蠕动泵排出"分离的气体进

入硅胶干燥瓶以减轻因水分进入微波源造成的

信号干扰%经干燥的气体进入
6]C

内"在特

定的微波功率作用下"氢化物气体发生电离"然

后进入质谱检测器"从而将砷转化为能被质谱

仪检测的信号%

分析样品时"以盐酸作为载液将样品与同

浓度的盐酸混合"通过泵入定量的盐酸与样品

混合液"使其与硼氢化钠混合产生氢化物气体"

最终在谱图上形成色谱峰%最后基于色谱峰的

强度对样品中的砷进行定量分析%

='D

第
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F

!

结果与讨论

F=<

!

氢化物发生与微波等离子体炬耦合

氢化物发生进样与微波等离子体炬结合并

与线性离子阱质谱仪耦合的装置示意图示于

图
=

%氢化物发生进样方式有效地利用了砷元

素在硼氢化钠和盐酸作用下生成氢化物气体的

特点"一方面提高了待测物的信号强度"另一方

面将砷与复杂基质分离"从而排除基质干扰"这

在复杂样品的直接分析方面具有显著优势%将

砷溶液直接气动雾化进入微波等离子体炬产生

的谱图示于图
'/

"将砷转化为氢化物再由微波

图
<

!

氢化物发生
2

微波等离子体炬
2

线性离子阱

质谱耦合装置示意图

B#

C

D<

!

6'8/4()#'!#(

C

.(4",8

0

!.#!/

C

/*/.()#"*24#'.";(>/

%

&(+4()".'8

'"?

%

&/!)"J3

Z

4(+++

%

/')."4/)/.

等离子体炬电离产生的谱图示于图
'M

%可以

看出"采取氢化物发生进样的方式得到的谱图

不仅背景简单"而且产生的信号峰!

B

)

5'(!

$

具有独特&灵敏&专一的优势%有报道表明+

'D

,

"

B

)

5'(!

为
S

)

A5E

!

b&E

)

d

%

F=F

!

砷的微波等离子体炬质谱信号

正离子模式下氢化砷的特征质谱信号示于

图
)

%可见"在
B

)

5=F(

&

=!)

处产生明显的特

征信号%经碰撞诱导解离!

1V@

$分析可知"

B

)

5

=!)

是
B

)

5=F(

的碎片峰%进一步对
B

)

5=!)

进行
1V@

分析"可得碎片离子
B

)

5='D

%因此

推断
B

)

5=F(

为
S

)

A5E

!

b&S

!

b

"

B

)

5=!)

为

S

!

A5E

!

b

"

B

)

5='D

为
S

'

A5E

)

b

%由于微波

等离子体炬是在常压敞开环境下工作"大气中

的
&

'

&

E

'

&

S

'

E

等组分会进入放电区域内"并

在等离子体中受热分解"导致最终产生待测物

分子与
&E

)

d

&

S

'

E

&

ES

d或
&S

!

b的加和物+

')

,

"

这是微波等离子体炬的特征之一%这一结果

证实了
6]C

作为新型电离源与线性离子阱

质谱等有机质谱仪耦合能够实现对无机元素

砷的直接分析"而且可以得到不同于
7̂V?67

!图
'9

$和
V1]?67

!图
'>

$的质谱图%值得注意

图
F

!

砷溶液雾化进样#

(

$和将砷转化为氢化物气体后进样#

9

$的

'

)

(FWL

质谱图%

$+

#

!

$溶液的
P6M256

#

'

$和
M7G256

#

!

$谱图

B#

C

DF

!

5(+++

%

/').(",'

)

(FWL9(+/!"*!#./')+

%

.(

0

#*)."!?')#"*",(.+/*#'+"&?)#"*

#

(

$

(*!

8

0

!.#!/

C

/*/.()#"*#*)."!?')#"*

#

9

$%

P6M256

#

'

$

(*!M7G256

#

!

$

+

%

/').(",$+

#

!

$

+"&?)#"*
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图
@

!

正离子模式下砷的氢化物质谱图#

(

$%

'

)

(<UW

的二级#

9

$和三级#

'

$质谱图

B#

C

D@

!

5(+++

%

/').?4",(.+/*#'8

0

!.#!/#*

%

"+#)#>/#"*4"!/

#

(

$%

56

F

#

9

$

(*!56

@

#

'

$

+

%

/').(",'

)

(<UW

的是"

7̂V?67

在直接分析
A5

!

&

$时检测不到

其特征峰%相比之下"

6]C?67

在分析砷元素

时既发挥了有机质谱能够进行分子结构解析的

优势"又具有类似无机质谱简单干净的质谱

信号%

F=@

!

砷的微波等离子体炬电离行为探究

微波等离子体炬能够针对样品的物化性质

而兼容不同的进样方式%进样方式则决定了待

测物受微波等离子体炬光&热&电&磁等作用的

程度%本研究基于砷易生成氢化物的特征"采

用氢化物气体进样方式替代常见的溶液进样方

式%一方面可以提高砷的电离效率"另一方面能

够消除样品基质的干扰"提高砷的选择性"从而

实现对复杂样品中砷的快速&灵敏分析%

本工作还考察了酸度对砷的氢化物转化效

率的影响%随着盐酸浓度的增加"特征信号

!

B

)

5'(!

$呈现先升高后降低的趋势"示于

图
!/

%这是因为开始阶段随着盐酸浓度的增

加"其与硼氢化钠作用产生的氢化物逐渐增加"

因此信号强度增强#继续增加盐酸浓度"反应产

生的过量氢气会对氢化砷起稀释作用"而且盐

酸浓度过高会使反应过于剧烈"导致氢化砷与

微波等离子体炬的作用不够充分"因此特征信

号强度逐渐降低%在使用
(̀*o

硼氢化钠&

(̀D

;#$

)

U

盐酸时"氢化砷的信号达到最大值%

盐酸浓度为
(̀D;#$

)

U

"透镜电压为
dF("

时"氢化砷的
6]C?67

谱图示于图
D

%可以看

到"在负离子模式下"除产生已证实的质谱峰

!如
B

)

5'(!

$外"还产生
B

)

5'H)

&

'FD

&

'!*

&

=HF

&

=!=

&

=')

等特征信号%为验证特征离子的

结构"对
B

)

5'(!

&

'FD

&

'H)

进行
1V@

分析%结

果表明"

B

)

5'(!

产生
B

)

5=HF

&

=!=

碎片离子#

B

)

5=HF

比
B

)

5'(!

少
=H,

"为
B

)

5'(!

丢失

=

分子水!

S

'

E

$所得#

B

)

5=!=

比
B

)

5'(!

少

F),

"为
B

)

5'(!

丢失
S&E

)

所得"示于图
DM

%

进一步对
B

)

5=!=

&

=HF

进行
1V@

分析"均产生

B

)

5=')

碎片离子"分别示于图
D>

&

D0

%因此"

推断
B

)

5'(!

为
S

)

A5E

!

b&E

)

d

#

B

)

5=HF

&

=!=

分别为
SA5E

)

b&E

)

d 和
S

'

A5E

!

d

#而

B

)

5=')

为
A5E

)

d

%另外"对
B

)

5'FD

进行
1V@

分析可产生
B

)

5'!*

碎片离子"示于图
D9

"其

进一步裂解产生
B

)

5=')

碎片离子"示于图
D4

%

因此"推断
B

)

5'FD

为
S

)

A5E

!

bA5E

)

d

"

B

)

5

'!*

为
B

)

5'FD

丢失
=

分子水而得到的
SA5E

)

b

A5E

)

d

%此外"检测到
S

)

A5E

!

的二聚体
B

)

5

'H)

"示于图
D

P

%
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图
L

!

正离子模式下%氢化砷强度随盐酸浓度的变化#

(

$%微波功率分别为
AW

"

KW

"

<WW]

时%

'

)

(<L@

"

<UW

的信号#

9

$以及氢化砷
'

)

(<L@

"

<UW

的信号相对强度随微波功率的变化#

'

$

B#

C

DL

!

78(*

C

/+",8

0

!.#!/#*)/*+#)

0

#

'

)

(FWL

$

;#)8O7&'"*'/*).()#"*

#

(

$%

4(+++

%

/').(",'

)

(<L@

%

<UW?*!/.)8/4#'.";(>//*/.

C0

",AW

%

KW

%

<WW]

#

9

$%

'8(*

C

/+",./&()#>/#*)/*+#)

0

",(.+/*#'8

0

!.#!/

#

'

)

(<L@

%

<UW

$

;#)84#'.";(>/

%

";/.

#

'

$

!!

通过上述分析"可以推断出砷在
SI?6]C?

67

作用下的离子化机理为*首先"砷在硼氢化钠

和盐酸的作用下产生挥发性
A5S

)

气体#然后"

A5S

)

在微波能量和空气中氧气的作用下发生

氧化产生
b)

价砷"进而产生
bD

价砷酸的形式

!

S

)

A5E

!

$"示于式!

=

$&!

'

$#随后"

S

)

A5E

!

在

6]C

作用下发生电离"并在负离子模式下以多

种形式被检测到"如+

6b&E

)

,

d

!

B

)

5'(!

$&

+

6dS

'

EdS

,

d

!

B

)

5=')

$&+

6dS

'

Eb&E

)

,

d

!

B

)

5=HF

$&+

'6dS

,

d

!

B

)

5'H)

$&+

'6dS

'

Ed

S

,

d

!

B

)

5'FD

$%

'A5S

)

b)E

-..

'

A5

'

E

)

b)S

'

E

!

=

$

A5

'

E

)

bE

'

b)S

'

-..

E 'S

)

A5E

!

!

'

$

可以看出"氢化砷电离具有以下规律*

=

$易

形成砷酸根离子的二聚体!如
SA5E

)

bA5E

)

d

&

S

)

A5E

!

bS

'

A5E

!

d

$#

'

$易与硝酸根或铵根

离子结合!如
SA5E

)

b&E

)

d

&

S

)

A5E

!

b&E

)

d

&

S

)

A5E

!

b&S

!

b

$#

)

$易与水分子结合!如
A5E

)

d

b

S

'

E

$%产生这些离子可能的原因是
6]C

为

一种较温和的软电离方式"在其作用下会有大

量保持完整结构的离子或分子形态"其中包括

电中性的
S

'

E

&

SA5E

)

&

S

)

A5E

!

"以及带单电

荷的
&E

)

d

&

A5E

)

d

&

S

'

A5E

!

d

&

&S

!

b

!正离子

模式$等%在温和条件下"电中性分子以及单电

荷离子生成加和产物%这些规律进一步证实了

元素砷在
SI?6]C?67

作用下具有显著的特

征质谱信号"且能够在分子层面对砷进行分析%

F=L

!

微波等离子体炬对砷电离的调控

由于微波等离子体炬具有功率连续可调的

特性"因此可以在单台仪器上用单一离子源调

节工作参数实现不同程度的裂解"进而得到待

测物结构信息"即在单级质谱上实现多级质谱

的功能+

'F

,

%正离子模式下"氢化砷受微波功率

的影响示于图
!M

"

!9

%可见"随着微波功率的

!'D
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图
A

!

负离子模式下%砷的氢化物质谱图#

(

$%

'

)

(FWL

#

9

$"

FUA

#

'

$"

FK@

#

C

$的二级质谱图%

'

)

(FWL

#

!

%

,

$"

FUA

#

/

$的三级质谱图

B#

C

DA

!

5(+++

%

/').?4",(.+/*#'8

0

!.#!/

#

(

$%

56

F

+

%

/').(",'

)

(FWL

#

9

$%

FUA

#

'

$%

FK@

#

C

$%

56

@

+

%

/').(",'

)

(FWL

#

!

%

,

$%

FUA

#

/

$

#**/

C

()#>/#"*4"!/

增大"碎片离子
B

)

5=!)

的强度逐渐增加"而母

离子
B

)

5=F(

的强度逐渐减弱%因此"无需

1V@

分析"通过调节能量大小即可调节母离子

和碎片离子的相对信号强度"这对于解析复杂

样品中砷的形态结构和分子信息具有较大优

势%另一方面"砷元素形成氢化物可以极大地

提高砷的灵敏度和选择性+

F

"

'*

,

%实验结果证

实"在正&负离子模式下"砷的氢化物均能形成

6]C?67

特有的信号"且谱图干净&简单"有利

于定性和定量分析%

F=A

!

分析方法表征

负离子模式下"砷的
SI?6]C?67

总离子

流图及各待测离子的提取离子流图示于图
F

%

可以看出"各待测离子都具有较好的信号稳定

性和峰形"且保留时间一致%在这些信号中"

B

)

5'(!

的丰度最高"且基线较低"因此选择该

D'D

第
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峰进行定量分析%配制
=

&

=(

&

D(

&

=((

&

'((

&

D((

$

P

)

U

砷标准溶液并重复测定
)

次"基于
B

)

5'(!

绘制标准曲线"示于图
*

%结果表明"在
=

!

D((

$

P

)

U

浓度范围内"砷具有较好的线性关系"相关

系数为
(̀GGH

%

图
U

!

负离子模式下%砷的
OT25G3256

总离子流图#

(

$及各待测离子的提取离子流图#

9

"

8

$

B#

C

DU

!

3M7",(.+/*#'

#

(

$%

(*!PM7

#

928

$

",>(.#"?+!/+#./!#"*+#**/

C

()#>/#"*4"!/

9

0

OT25G3256

本实验利用
SI?6]C?67

法分析了水质

标准样品
I7\RD(((!?HH

和湖水&河水
'

个实

际水样"结果列于表
=

%可以看出"

SI?6]C?

67

法对标样
I7\RD(((!?HH

的分析结果!!

)*̀Gu

(̀G

$

$

P

)

U

$与参考值!

)H̀)

$

P

)

U

$一致#另外"对湖

水和河水进行加标实验"加标回收率为
GD̀(o

!

=(Do

"相对标准偏差!

B7@

$为
H̀(o

!

==̀(o

%

图
H

!

'

)

(FWL

的线性关系曲线

B#

C

DH

!

J#*/(.'"../&()#"*'?.>/",'

)

(FWL

6]C

与
V1]

&

AT7

在分析砷方面的差异

情况列于表
'

%可以看出"

6]C

作为一种新型

的光谱技术"能够与有机质谱耦合实现高效的

软电离效果%相比
V1]

强电离技术"

6]C

能

够在更低氩气消耗&更低功率以及常压敞开环

境下对砷进行分析"且结合氢化物发生技术"灵

敏度能够达到与
V1]

接近的水平%此外"

6]C

具有能量连续可调的优势"即通过调节输入功

率大小实现待测物在分子层面的调控"使砷以

不同的离子形态被检测%值得注意的是"

V1]

无法直接分析固体等复杂样品"需要借助复杂

的样品前处理或者激光剥蚀等辅助手段%而

6]C

能够对液体&粘稠样品&固体等不同复杂

基质进行直接质谱分析+

'H

,

"且可以灵活搭配内

管进样+

'G

,

&焰炬正交进样等多种进样方式%此

外"

6]C

!或结合氢化物发生技术$能够排除基

质中可能存在的
1$

离子带来的等离子体干扰

!

!(

A-

)D

1$

与*D

A5

质量接近"普通
V1]

无法将其

表
<

!

OT25G3256

对水质标样和实际水样的检测

3(9&/<

!

$*(&

0

+#+",(.+/*#'#*./,/./*'/;()/.+)(*!(.!(*!./(&;()/.+(4

%

&/+9

0

OT25G3256

样品

7/;

8

$4

参考值

14-:3034>[/$,4

)

!

$

P

)

U

$

测量值

@4:4-;3.4>[/$,4

)

!

$

P

)

U

$

加标量

7

8

3Z4

)

!

$

P

)

U

$

加标后测量值

@4:4-;3.4>[/$,4Y3:2
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表
F

!

5G3

与
M7G

"

$B6

在分析元素砷方面的对比

3(9&/F

!

7"4

%

(.#+"*",5G3

%

M7G(*!$B6"*(*(&

0

+#+",(.+/*#'

参数

]/-/;4:4-

微波等离子体炬

6]C

电感耦合等离子体

V1]

原子荧光光谱

AT7

消耗氩气)!

U

)

;3.

$

= =F (̀!

!

(̀F

压力环境 常压 真空 常压

等离子体干扰 无 !(

A-

)D

1$

-

功耗
D(

!

'((N

连续可调 约
='((N

约
=D(N

!整机$

电离形式
S

)

A5E

!

b&E

)

d

!-$

A5

b

-

S

)

A5E

!

b&S

!

b

!

b

$

电离特点 软电离&分子层面& 强电离&正一价单一离子& -

离子形态可调控 离子形态无法调控

检测限)!

$

P

)

U

$ 约
(̀('

!结合氢化物发生$ 约
(̀(=

/

(̀(=

!结合氢化物发生$

样品处理能力 可对固体等复杂样品直接分析 无法直接分析固体样品 无法直接分析固体样品

消除$"可用于高氯离子样品的直接分析%虽然

AT7

在氩气消耗&能耗方面比
6]C

更具优势"

且对砷的检测限甚至更低!

/

(̀(=

$

P

)

U

$"但

6]C

与质谱耦合有
AT7

无法比拟的优势"如

在多元素!

A5

&

7M

&

\3

&

74

&

C4

&

S

P

等$同时测定

方面%另外"

SI?6]C?67

能够提供正&负
'

种离子检测模式"可以灵活调控待测物的电离

程度和检测形式%这克服了传统
7̂V?67

无法

有效电离无机砷的问题"使无机砷在有机质谱

仪上得以灵敏检测"且该方法可拓展至分析其

他能够生成氢化物的元素%

@

!

结论

本研究提出了一种将氢化物发生技术与微

波等离子体炬结合"对砷进行灵敏&高效分析的

常压质谱分析方法%相对于液体样品气动雾化

进样"氢化物发生进样方式更具优势"能够高度

契合微波等离子体炬的内管进样"既提高了灵

敏度&排除了复杂基质干扰"又省去了气动雾化

进样所需的繁琐的电热套加热&水循环冷却等

去溶过程%仅需通过一个装满硅胶颗粒的干燥

瓶即可纯化产生的氢化物"最大程度地降低了

氢化物气体中的水分对微波等离子体炬的干

扰%在硼氢化钠与盐酸的作用下"砷的氢化物

转化非常高效"即使在弱酸性的温和条件下仍

可实现氢化物转化并得到灵敏的质谱信号%与

V1]

相比"微波等离子体炬在分析砷方面具有

更灵活&更高效的优势"且在常压敞开环境&极

低功耗和氩气消耗条件下也可对砷进行灵敏分

析%该方法还具有功率连续可调的优势"能够

对砷的检测形态进行相关调控和优化%总之"

通过灵活搭配不同的进样方式"微波等离子体

炬在复杂样品直接分析方面具有较大的潜在优

势和广阔的应用前景%
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_̂ BĈ 7R"

"

[/.\̂ B_̂ UI+%T,$$

<

/,:#;/?

:4>$3

X

,3>4L:-/9:3#.?M/54>5,-0/945/;

8

$3.

P

/.>

3#.3K/:3#.,53.

P

/923

8

?M/54>-#M#:39./.#4$49:-#?

5

8

-/

<8

$/:0#-;

+

+

,

%+#,-./$#06/557

8

49:-#;4?

:-

<

"

'(=(

"

!D

!

)

$*

'D'?'F(%

+

='

,
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"̂ &Ĉ BA

"

1EE_7BI%̂ L:-/9?

:3[44$49:-#5

8

-/

<

3#.3K/:3#.0#->3-49:/./$

<

535#0

,.>3$,:4>,-3.4

"

;3$Z/.>#:24-9#;

8

$4L;3L:,-45

Y3:2#,:5/;

8

$4

8

-4

8

/-/:3#.

+

+

,

%124;39/$1#;?

;,.39/:3#.

"

'((F

"

=G

*

'(!'?'(!!%

+

=)

,

SA&+

"

UVQ N

"

7QB

"

RSQU

"

NQ@

"

OQ+

"

UVQ A

"

RSA&I S

"

_EQ N

"

RSA&I O

"

WA&I7%1#,

8

$3.

P

#0;39-#?5#$3>?

8

2/544L:-/9?

:3#./.>3.:4-./$4L:-/9:3[44$49:-#5

8

-/

<

3#.3K/:3#.

;/555

8

49:-#;4:-

<

0#-,$:-/?54.53:3[4>4:49:3#.#0

=?2

<

>-#L

<8<

-4.4/.>

8

/

8

/[4-3.43.2,;/.,-3.4

5/;

8

$45

+

+

,

%A./$

<

:39/$/.>\3#/./$

<

:39/$124;35?

:-

<

"

'(=G

"

!==

!

=D

$*

)'H=?)'G(%

+

=!

,

BAS6A& 6

"

NQ @

"

1SV&IV& _%@3-49:

/./$

<

535#0/

X

,4#,55#$,:3#.5/.>,.:-4/:4>M3#?

$#

P

39/$5/;

8

$45,53.

P

./.#4$49:-#5

8

-/

<

3#.3K/:3#.

;/555

8

49:-#;4:-

<

Y3:2

8

3

8

4::4:3

8

3.54-345Y3:2

23

P

2?#2;39-4535:#-/53#.5#,-94

+

+

,

%+#,-./$#0

:24 A;4-39/.7#934:

<

0#- 6/557

8

49:-#;4:-

<

"

'(=G

"

)(

!

D

$*

H=!?H')%

+

=D

,
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1Ŝ & S

"

WA&I 7

"

UV 6

"

SQ \

"

UV+

"

NA&I+%74.53:3[4>4:49:3#.#0./:3[4

8

-#:43.5

,53.

P

4L:-/9:3[4 4$49:-#5

8

-/

<

3#.3K/:3#. ;/55

5

8

49:-#;4:-

<

+

+

,

%A.

P

4Y124;34?V.: >̂

"

'(=(

"

!G

!

=*

$*

)(D)?)(DF%

+

=*

,

6̂ &IW

"

SA&IU

"

SA&I N%@3-49:>4:4-?

;3./:3#.#0.,:-34.:/.>:#L394$4;4.:53.#-3

P

3./$

Z4$

8

M

<

23

P

23--/>3/.94$/54-3#.3K/:3#.:3;4?

#0?0$3

P

2:;/555

8

49:-#;4:-

<

+

+

,

%7

8

49:-#923;39/

A9:/]/-:\

*

A:#;397

8

49:-#59#

8<

"

'('=

"

=*F

*

=(F(!=%

+

=H

,

SQA&IB

"

RSA&I\

"

REQ @

"

SA&I N

"
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