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电感耦合等离子体串联质谱法分析凹凸棒黏土中的微量元素

李坦平，李爱阳

（湖南工学院新型建筑材料研究院，湖南 衡阳 ４２１００２）

摘要：凹凸棒黏土是具有层链状结构的含水富镁铝硅酸盐矿物，矿床成因不同导致凹凸棒黏土中微量元素

的组成存在差异，其中Ｂｅ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ、Ｐｂ会对健康和环境产生不利影响，而Ｖ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｏ、
Ｓｎ、Ｂａ作为凹凸棒黏土的重要微量元素影响其性能和应用范围，因此，对凹凸棒黏土中微量元素进行精准分
析可为凹凸棒黏土的高效增值深加工提供理论依据。采用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定岩矿中
微量元素具有检出限低和灵敏度高的特点，但因存在复杂质谱干扰，即使采用碰撞反应池（ＣＲＣ）技术也很
难完全消除。本文应用电感耦合等离子体串联质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ）来消除质谱干扰，建立了准确测定凹
凸棒黏土中微量元素Ｂｅ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ、Ｍｏ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｂａ、Ｈｇ、Ｐｂ含量的分析方法。实验中采
用由硝酸、盐酸、氢氟酸组成的混合酸对凹凸棒黏土样品进行微波消解，不仅加快了样品的消解速度，而且保

持了消解溶液中分析元素的稳定。针对分析过程中所面临的质谱干扰，在ＭＳ／ＭＳ模式下，通过向ＣＲＣ内加
入Ｏ２和 ＮＨ３／Ｈｅ为反应气，利用质量转移反应生成相应的氧化物离子和团簇离子消除干扰，选择质量数相
近且质谱行为相似的内标元素校正基体效应，稳定了分析信号。应用本方法对国家标准参考物质玄武岩

（ＧＢＷ０７１０５）中１６种微量元素进行测定，分析元素的相对误差在 －９．６０％ ～８．２１％之间，相对标准偏差
（ＲＳＤ）≤６．０％。在选定的分析条件下，各元素的检出限为０．１３～５１．６ｎｇ／Ｌ。本方法有效减少了质谱干扰，
提高了某些特定同位素在复杂介质中的准确性和灵敏度，适合凹凸棒黏土中１６种微量元素的快速测定。
关键词：凹凸棒黏土；电感耦合等离子体串联质谱法；微量元素；质谱干扰；反应气

要点：

（１）采用硝酸－盐酸－氢氟酸溶样加快消解速度，提高分析元素稳定性。
（２）在ＭＳ／ＭＳ模式下利用质量转移和原位质量法消除质谱干扰。
（３）利用基质模拟溶液优化反应气流速。
中图分类号：Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ａ

凹凸棒黏土又名坡缕石，是具有层链状过渡结

构的含水富镁硅酸盐为主的黏土矿物［１］，由 Ｓｉ—Ｏ
四面体双链组成两个连续的四面体片和一个不连续

的八面体片赋予了凹凸棒黏土具有独特的吸附性、

流变性、载体性、催化性、可塑性、抗盐性和吸水性等

物理化学性质［２］，在食品行业广泛用于食品脱色以

及去除油脂中黄曲霉素、农药等有害成分，在医药行

业广泛用于药用辅料及载体［３－５］。美国、日本和欧

盟已将凹凸棒黏土作为口服制剂用于治疗消化道疾

病的非外方药收载于各国药典中，中国虽然已将凹

凸棒黏土列入《国家级药物制剂新产品开发指南》，

但仍然没有收入中国药典，与美国、西班牙、希腊等

凹凸棒黏土生产大国相比，中国凹凸棒黏土的研究

与应用起步较晚。矿床成因的不同导致凹凸棒黏土
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中的微量元素组成存在差异，其中 Ｂｅ、Ｃｒ、Ｎｉ、Ａｓ、
Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ、Ｐｂ会对健康和环境产生不利影响。
中国国家标准《食品安全国家标准食品添加剂凹凸

棒黏土》（ＧＢ２９２２５—２０１２）对食品添加剂凹凸棒黏
土中Ａｓ和Ｐｂ的含量规定了限量标准Ａｓ≤３μｇ／ｇ，Ｐｂ
≤４０μｇ／ｇ。美国药典（ＵＳＰ３０）对医药级凹凸棒黏土
中Ａｓ和 Ｐｂ的含量规定了限量标准 Ａｓ≤２μｇ／ｇ，Ｐｂ
≤１０μｇ／ｇ。Ｖ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｂａ作为凹凸
棒黏土的微量元素影响其性能和应用范围［６－８］，在

美国药典（ＵＳＰ２３３）通则中将这些微量元素作为无
机杂质制定了允许日接触量。因此，建立凹凸棒黏

土中微量元素的分析方法对于其作为食品助剂和药

用辅料的开发利用具有十分重要的意义。

目前，有关凹凸棒黏土中微量元素的测定主要

采用原子吸收光谱法（ＡＡＳ）［９］、原子荧光光谱法
（ＡＦＳ）［１０］和电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－
ＯＥＳ）［１１］。国家标准《食品安全国家标准 食品添加
剂中重金属限量试验》（ＧＢ５００９．７４—２０１４）和
《食品安全国家标准 食品添加剂中砷的测定》

（ＧＢ５００９．７６—２０１４）均采用传统的比色法测定凹
凸棒黏土中的重金属 Ｐｂ和 Ａｓ，无需复杂仪器和设
备，具有简单、快速、灵敏高的特点，但只能进行限量

分析，不能用于定量分析。陈明岩等［９］采用ＡＡＳ法
测定了凹凸棒黏土中的毒害元素 Ｐｂ和 Ｃｄ，采用
ＡＦＳ法测定了毒害元素 Ａｓ和 Ｈｇ，具有灵敏度高的
分析特点，但这两种方法分析凹凸棒黏土中的４种
元素不具有高通量分析特性，且 ＡＦＳ的检出限无法
满足凹凸棒黏土中超痕量Ｈｇ的测定。凌霞等［１１］采

用ＩＣＰ－ＯＥＳ测定凹凸棒黏土中的１４种金属元素，
并与ＡＡＳ和 ＡＦＳ进行了对比分析，ＩＣＰ－ＯＥＳ具有
明显优势，但对于凹凸棒黏土中痕量以及超痕量元

素的分析，该方法的检出限无法满足要求。电感耦

合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）比ＩＣＰ－ＯＥＳ、ＡＡＳ具
有更高的灵敏度和更低的检出限，在岩石矿物分析

中得到了广泛应用［１２－１５］。与其他分析技术一样，

ＩＣＰ－ＭＳ所存在的干扰仍然是产生分析误差的主要
影响因素。碰撞／反应池（ＣＲＣ）技术为ＩＣＰ－ＭＳ消
除质谱干扰提供了通用方法，但碰撞模式仅能消除

多原子离子干扰，无法消除同量异位素、双电荷所形

成的质谱干扰［１６］，而反应模式由于不可预知的反应

过程和形成的副产物离子可能产生新的质谱干扰，

影响分析结果的准确性，提高化学反应的选择性是

避免反应模式发生副反应的有效方法［１７－１９］。

电感耦合等离子体串联质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ）

通过串联双四极杆质量过滤器（Ｑ１、Ｑ２）极大地提高
了反应模式的选择性，充分发挥了反应模式的潜能，

利用质量转移反应几乎可以消除所有质谱干

扰［２０－２３］。本文采用硝酸 －盐酸 －氢氟酸组成的混
合酸经微波消解对凹凸棒黏土样品进行前处理后，

利用 ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ测定消解液中的 Ｂｅ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、
Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ、Ｍｏ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｂａ、Ｈｇ、Ｐｂ，在
ＮＨ３／Ｈｅ和Ｏ２反应模式下利用质量转移和原位质量
法消除干扰，以期为凹凸棒黏土中多种微量元素的

准确检测提供高通量分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器与工作条件

Ａｇｉｌｅｎｔ８８００型电感耦合等离子体串联质谱仪：
装配整套惰性样品导入系统（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；
ＭＡＲｓ５微波消解系统（美国 ＣＥＭ公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ
超纯水机（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。

ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ参数：射频功率１６００Ｗ；载气流速
０．６Ｌ／ｍｉｎ；补偿气流速０．６Ｌ／ｍｉｎ；采样深度８．０ｍｍ；
测量模式，ＭＳ／ＭＳ；反应气，Ｏ２和 ＮＨ３／Ｈｅ（１∶９，
Ｖ／Ｖ）；反应气 Ｏ２流速０．３５ｍＬ／ｍｉｎ，ＮＨ３／Ｈｅ流速
４．０ｍＬ／ｍｉｎ；分析同位素：９Ｂｅ、５１Ｖ、５２Ｃｒ、５５Ｍｎ、５９Ｃｏ、
６０Ｎｉ、６３ Ｃｕ、６６ Ｚｎ、７５ Ａｓ、９５ Ｍｏ、１１１ Ｃｄ、１１８ Ｓｎ、１２１ Ｓｂ、
１３７Ｂａ、２０２Ｈｇ、２０８Ｐｂ。

微波消解参数：功率１６００Ｗ，斜坡升温１２０℃，
升温时间５ｍｉｎ；功率１６００Ｗ，斜坡升温１５０℃，升温
时间３ｍｉｎ，保持时间 ５ｍｉｎ；功率 １６００Ｗ，斜坡升温
１８５℃，升温时间５ｍｉｎ，保持时间１５ｍｉｎ。
１．２　标准溶液和主要试剂

１０００ｍｇ／Ｌ的 Ｂｅ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ、
Ｍｏ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｂａ、Ｈｇ、Ｐｂ、Ａｕ单元素标准溶液
（购自国药集团化学试剂有限公司）。

１０ｍｇ／Ｌ的 Ｌｉ、Ｓｃ、Ｇｅ、Ｙ、Ｉｎ、Ｔｂ、Ｂｉ内标溶液
（ｐ／ｎ５１８３－４６８１，购自美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）。
６５％硝酸、３７％盐酸、４０％氢氟酸：均购自德国

Ｍｅｒｃｋ公司。整个实验用水为 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水机制
备的超纯水。

１．３　实验样品
由于尚未研制出凹凸棒黏土国家标准参考物

质，本实验采用与凹凸棒黏土基质组成相似的玄武

岩成分分析标准物质（ＧＢＷ０７１０５）评价方法的准确
性。该标准物质购自中国地质科学院地球物理地球

化学勘查研究所。

江苏盱眙凹凸棒黏土品位高、储量大，市场份额
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居全国和全球之首，本实验样品编号分别为１、２的
两个凹凸棒黏土样品来自江苏盱眙。将凹凸棒黏土

研磨过７４μｍ筛，在１０５℃烘箱中烘２ｈ后，放入干燥
器中备用。称取烘干的凹凸棒黏土样品０．２ｇ（精确
到０．０００１ｇ），加入２ｍＬ超纯水润湿，依次加入３ｍＬ
硝酸、１ｍＬ盐酸和２ｍＬ氢氟酸，浸泡１２ｈ，按设定的
微波消解参数进行消解。消解结束后合并澄清透明

的样品消解液和洗涤液于２０ｍＬ聚乙烯容量瓶中，
用超纯水定容至２０ｇ，制得１００倍稀释样品溶液，采
用相同的方法制得空白溶液，待测。

１．４　实验方法
分别配制０．０μｇ／Ｌ、０．０５～５．０μｇ／Ｌ（０．０５μｇ／Ｌ

的Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ，０．５μｇ／Ｌ的 Ｂｅ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｐｂ，５μｇ／Ｌ
的 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｂａ）、０．２～２０μｇ／Ｌ
（０．２μｇ／Ｌ的Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ，２．０μｇ／Ｌ的 Ｂｅ、Ｍｏ、Ｓｎ、
Ｐｂ，２０μｇ／Ｌ的 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｂａ）、１．０～
１００μｇ／Ｌ（１．０μｇ／Ｌ的Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ，１０μｇ／Ｌ的Ｂｅ、
Ｍｏ、Ｓｎ、Ｐｂ，１００μｇ／Ｌ的 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、
Ｂａ）、５．０～５００μｇ／Ｌ（５．０μｇ／Ｌ的 Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ，
５０μｇ／Ｌ的 Ｂｅ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｐｂ，５００μｇ／Ｌ的 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、
Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｂａ）系列混合标准溶液，在优化的实
验条件下，采用ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ进行测定，以分析元素
的信号强度（ｃｐｓ，每秒计数）与内标元素的信号强度
（ｃｐｓ）的比值对标准溶液所对应的分析元素的浓度
建立回归曲线，得到分析元素的标准曲线，在相同条

件下对样品溶液和空白溶液进行测定，计算样品溶

液中各元素的含量。所有分析溶液在测定前均使用

标准内标混合“Ｔ”形接头在线添加１ｍｇ／Ｌ的Ｌｉ、Ｓｃ、
Ｇｅ、Ｙ、Ｉｎ、Ｔｂ、Ｂｉ内标溶液；为消除 Ｈｇ的记忆效应，
所有分析溶液在测定前加入 ２００μｇ／Ｌ的 Ａｕ标准
溶液。

２　结果与讨论
２．１　样品消解体系的选择

凹凸棒黏土的主要基质组成为 ＳｉＯ２、ＭｇＯ和
Ａｌ２Ｏ３，加入硝酸利用传统电热板消解，需加热煮沸
３０ｍｉｎ并不断补充硝酸，由于硝酸不能完全消解凹
凸棒黏土，需过滤洗涤得到消解液［１１］。已有研究表

明，金属杂质离子通过类质同象置换赋存于结构单

元层中，消解不彻底会导致部分元素不能释放完

全［２４］；氢氟酸非常适合消解硅酸盐样品，由硝酸 －
氢氟酸组成的混合酸增加了凹凸棒黏土中元素的释

放能力，经微波消解能彻底分解凹凸棒黏土样

品［９］，但对于元素Ｈｇ的测定背景偏高且稳定性差；

采用硝酸－盐酸－氢氟酸为消解试剂，多数金属离
子能与氯离子配位，表现为更好的稳定性［２５］。从

表１可 以 看 出，所 有 分 析 元 素 的 提 取 率 高
（≥９７．０％），而氯离子形成的质谱干扰在 ＭＳ／ＭＳ
模式下通过优选反应气体能可靠地消除。因此，本

实验选择硝酸－氢氟酸 －盐酸为消解试剂，经微波
消解后与已有方法［９］相比较，样品溶液中所有分析

元素的稳定性好。

表１　不同消解酸对分析元素的提取率
Ｔａｂｌｅ１　Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｒａｔｅｏｆａｎａｌｙｔｅｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｃｉｄｓ

元素

分析元素的提取率（％）

硝酸
硝酸－

氢氟酸

硝酸－盐酸

－氢氟酸

元素

分析元素的提取率（％）

硝酸
硝酸－

氢氟酸

硝酸－盐酸

－氢氟酸

Ｂｅ ５５．３ ９７．２ ９８．６ Ａｓ ４８．４ １０１．０ ９８．１
Ｖ ６８．３ １０１．０ ９７．５ Ｍｏ ７３．５ ９７．４ １０２．０
Ｃｒ ７６．５ ９６．９ １０１．０ Ｃｄ ８１．２ ９６．６ ９８．２
Ｍｎ ９０．３ １０１．０ １０２．０ Ｓｎ ８９．７ ９８．１ ９７．０
Ｃｏ ７１．８ ９８．５ ９９．３ Ｓｂ ６３．０ １０２．０ １０１．０
Ｎｉ ７５．８ ９６．６ １０１．０ Ｂａ ８０．３ ９７．７ ９８．３
Ｃｕ ５７．６ １００．０ １０２．０ Ｈｇ ７２．８ ８３．６ ９８．０
Ｚｎ ７４．０ ９７．５ ９８．４ Ｐｂ ４０．６ １０３．０ ９７．５

２．２　质谱干扰与消除
在质谱分析过程中，凹凸棒黏土中的常量元素

与等离子气以及样品消解溶剂会形成大量干扰离

子，对质荷比（ｍ／ｚ）≤８０的同位素５１Ｖ、５２Ｃｒ、５５Ｍｎ、
５９Ｃｏ、６０Ｎｉ、６３Ｃｕ、６６Ｚｎ、７５Ａｓ构成了严重干扰；对于
９Ｂｅ＋主要受到双电荷离子１８Ｏ＋＋的干扰；对于 ｍ／ｚ
＞８０同位素９５Ｍｏ、１１１Ｃｄ、１１８Ｓｎ、１２１Ｓｂ、１３７Ｂａ、２０２Ｈｇ、
２０８Ｐｂ，在 测 定 过 程 中 分 别 受 到 氧 化 物 离 子
７９Ｂｒ１６Ｏ＋、９５Ｍｏ１６Ｏ＋、１００Ｍｏ１８Ｏ＋、１０５Ｐｄ１６Ｏ＋、１２１Ｓｂ
１６Ｏ＋、１８６Ｗ１６Ｏ＋、１９２Ｏｓ１６Ｏ＋的干扰。由于同位素１８Ｏ
丰度低且很难形成双电荷离子１８Ｏ＋＋，９Ｂｅ和１１８Ｓｎ受
到的干扰可以忽略不计；而凹凸棒黏土中 Ｍｏ、Ｓｂ的
含量处于微量水平，Ｂｒ、Ｐｄ、Ｗ、Ｏｓ的含量处于痕量
水平，在本实验条件下，Ｍｏ、Ｓｂ、Ｂｒ、Ｐｄ、Ｗ、Ｏｓ形成氧
化物的产率低（分别为 ５．６０％、２６．２％、９．３６％、
１．０６％、５．５９％、７．２３％），所受到的干扰也可忽略不
计。因此，本实验对于分析元素 Ｂｅ、Ｍｏ、Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、
Ｂａ、Ｈｇ、Ｐｂ采用单四极杆（ＳＱ，Ｑ１仅具有离子导入功
能）模式的无气方式（ＣＲＣ中无气体）进行测定；对
于分析元素 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ采用串联
质谱（ＭＳ／ＭＳ，Ｑ１、Ｑ２均具有离子过滤功能）模式进
行测定。

在 ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ分析中，Ｏ２和 ＮＨ３／Ｈｅ（其中
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Ｈｅ为缓冲气）均为消除质谱干扰最常用的反应气，
两种反应气都能采用质量转移或原位质量法消除干

扰［２６－２８］。在ＭＳ／ＭＳ模式下，Ｑ１能对来自等离子体
的离子过滤，阻止大量干扰离子进入 ＣＲＣ，使 ＣＲＣ
内发生的反应变得简单可控，然后利用 Ｑ２对来自
ＣＲＣ出口的离子再次过滤，消除干扰更彻底［２９］。本

实验分别选择 Ｏ２和 ＮＨ３／Ｈｅ为反应气，在 ＭＳ／ＭＳ
模式下考察元素 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ在两
种反应气下消除质谱干扰的效果，测定结果见表２。

表２　在ＭＳ／ＭＳ模式下分析元素的背景等效浓度
Ｔａｂｌｅ２　Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄｅｑｕｉｖａｌｅｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ（ＢＥＣｓ）ｏｆａｎａｌｙｔｅｓｉｎｔｈｅＭＳ／ＭＳｍｏｄｅ

同位素 主要干扰
Ｏ２反应模式 ＮＨ３／Ｈｅ反应模式

产物离子 产率（％） ＢＥＣ（ｎｇ／Ｌ） 产物离子 产率（％） ＢＥＣ（ｎｇ／Ｌ）
５１Ｖ ３５Ｃｌ１６Ｏ，３６Ａｒ１５Ｎ，３６Ａｒ１４ＮＨ，３７Ｃｌ１４Ｎ ５１Ｖ１６Ｏ＋ ６３．３ ３．７０ ５１Ｖ＋ ５３．２ ０．３４
５２Ｃｒ ４０Ａｒ１２Ｃ，３５Ｃｌ１６ＯＨ，３６Ａｒ１６Ｏ，３８Ａｒ１４Ｎ ５２Ｃｒ１６Ｏ＋ １７．５ ２０．２ ５２Ｃｒ（１４ＮＨ３）＋２ ０．６３ １９．７
５５Ｍｎ ４０Ａｒ１４ＮＨ，４０Ａｒ１５Ｎ，３６Ａｒ１９Ｆ，２３Ｎａ１６Ｏ２ ５５Ｍｎ１６Ｏ＋ １６．０ ９．１５ ５５Ｍｎ（１４ＮＨ３）＋ ０．３４ ２６．４
５９Ｃｏ ２４Ｍｇ３５Ｃｌ，４０Ａｒ１９Ｆ，４０Ｃａ１９Ｆ，４０Ａｒ１８ＯＨ ５９Ｃｏ１６Ｏ＋ ２３．０ ２．８８ ５９Ｃｏ（１４ＮＨ３）＋２ ５．０２ ３．５２
６０Ｎｉ ２３Ｎａ３６ＡｒＨ，２３Ｎａ３７Ｃｌ，４４Ｃａ１６Ｏ，５９ＣｏＨ ６０Ｎｉ１６Ｏ＋ １３．０ ７．１２ ６０Ｎｉ（１４ＮＨ３）＋３ ３．９１ ３．８４
６３Ｃｕ ２８Ｓｉ３５Ｃｌ，２３Ｎａ４０Ａｒ，１２Ｃ１６Ｏ３５Ｃｌ ６３Ｃｕ１６Ｏ＋ ０．８５ ４６．１ ６３Ｃｕ（１４ＮＨ３）＋２ ５．３８ ４０．９
６６Ｚｎ ２９Ｓｉ３７Ｃｌ，３４Ｓ１６Ｏ２，４８Ｃａ１８Ｏ，４０Ａｒ２６Ｍｇ ６６Ｚｎ１６Ｏ＋ ２．６８ １５５ ６６Ｚｎ（１４ＮＨ３）＋ ２．０５ ８２．０
７５Ａｓ ４０Ａｒ３５Ｃｌ，３６Ａｒ３９Ｋ，３６Ａｒ３８ＡｒＨ，５９Ｃｏ１６Ｏ ７５Ａｓ１６Ｏ＋ ５６．７ ８．６３ ７５Ａｓ（１４ＮＨ３）＋ １５．１ ４１．５

如表２所示，５１Ｖ＋在Ｏ２反应模式下采用质量转
移法获得的产率高达６３．３％，背景等效浓度（ＢＥＣ）
低至３．７ｎｇ／Ｌ，表明采用 Ｏ２质量转移法能有效消除
干扰［３０］；在 ＮＨ３／Ｈｅ反应模式下，采用原位质量法
获得５１Ｖ＋的产率略低于 Ｏ２反应模式，但 ＢＥＣ比 Ｏ２
反应模式低了一个数量级，优选 ＮＨ３／Ｈｅ原位质量
法测定 Ｖ；对于５２Ｃｒ＋、５５Ｍｎ＋、７５Ａｓ＋，在 ＮＨ３／Ｈｅ反
应模式下的产率太低而 ＢＥＣ比 Ｏ２反应模式高

［３１］，

优选Ｏ２质量转移法测定Ｃｒ、Ｍｎ、Ａｓ；
５９Ｃｏ＋在Ｏ２反应

模式下采用质量转移法获得的产率远高于 ＮＨ３／Ｈｅ
反应模式，而 ＢＥＣ略低于 ＮＨ３／Ｈｅ反应模式，优选
Ｏ２质量转移法测定 Ｃｏ；

６０Ｎｉ＋在 Ｏ２质量转移法的产
率和ＢＥＣ均比 ＮＨ３／Ｈｅ质量转移法高，由于 ＮＨ３／
Ｈｅ反应模式下的产率也能满足测定要求，两种模式
都可用于 Ｎｉ的测定，从消除质谱干扰效果来看，优
选ＮＨ３／Ｈｅ质量转移法测定 Ｎｉ；对于

６３Ｃｕ＋和６６Ｚｎ＋

的测定，在Ｏ２反应模式下的产率并不具有优势
［３２］，

而ＢＥＣ高于ＮＨ３／Ｈｅ反应模式，优选 ＮＨ３／Ｈｅ质量
转移法测定 Ｃｕ和 Ｚｎ。因此，本实验对于 Ｃｒ、Ｍｎ、
Ｃｏ、Ａｓ的测定采用 Ｏ２反应模式，而对于 Ｖ、Ｎｉ、Ｃｕ、
Ｚｎ的测定采用ＮＨ３／Ｈｅ反应模式。

从图１可以看出，Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ａｓ通过Ｑ１消除了
大量干扰，进入 ＣＲＣ后与 Ｏ２反应生成相应的氧化

图１　不同反应模式下消除质谱干扰的工作原理
Ｆｉｇ．１　Ｗｏｒｋｉｎｇｐｒｉｎｃｉｐｌｅｏｆｅｌｉｍｉｎａｔｉｎｇｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｉｎ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｄｅｓ

物离子消除干扰；Ｖ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ通过 Ｑ１消除大量干
扰进入ＣＲＣ后，由于 Ｖ不与 ＮＨ３发生反应，利用干
扰离子与 ＮＨ３反应采用原位质量法进行测定，而
Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ则通过与 ＮＨ３发生质量转移反应生成团
簇离子消除干扰。

２．３　分析过程的稳定性
样品组成与标准溶液以及空白溶液存在基质差

异，所产生的基体效应会导致分析信号长时间漂移，

元素Ｈｇ存在记忆效应会导致分析信号强度严重下
降，二者都会影响分析过程的稳定性［３３－３５］。为消除

Ｈｇ的记忆效应，所有溶液均加入２００μｇ／Ｌ的 Ａｕ标
准溶液［２５］；为消除基体效应，所有溶液均利用内标

元素Ｔ形混合接头在线加入１ｍｇ／Ｌ的内标溶液，根
据质量相近、性质相似的内标元素选择原则，分析元

素Ｂｅ选择Ｌｉ为内标元素，分析元素 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、
Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ选择 Ｓｃ为内标元素，分析元素 Ｍｏ、
Ｃｄ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｂａ选择Ｙ为内标元素，分析元素 Ｈｇ、Ｐｂ
选择Ｂｉ为内标元素。向样品溶液中加入１０μｇ／Ｌ的
Ｂｅ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｂａ、Ｐｂ和１μｇ／Ｌ
的Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ混合标准溶液，每间隔１０ｍｉｎ测定
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１次，２ｈ内总共测定１２次，考察了１６种元素在分析
过程中的稳定性，结果如图２所示。所有分析元素
的归一化信号强度均在１．０±０．１范围内，表明信号
强度的波动小，分析过程的稳定性好。

图２　样品溶液中１６种分析元素２ｈ的稳定性情况
Ｆｉｇ．２　Ｔｗｏ－ｈｏｕｒｓｔａｂｉｌｉｔｙｐｌｏｔｆｏｒ１６ａｎａｌｙｔｅｓｉｎｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

２．４　反应气流速的优化
反应气流速决定ＣＲＣ中反应气浓度，影响反应

产物的种类和浓度。当反应气流速过低时，由于反

应不完全导致干扰消除不彻底，而反应气流速过高

则会降低分析离子的传输效率，从而降低分析灵敏

度［３６－３８］。因此，必须对反应气流速进行优化。根据

凹凸棒黏土典型的分子组成（ＭｇＡｌ）５Ｓｉ８Ｏ２０（ＯＨ）２
（Ｈ２Ｏ）４·４Ｈ２Ｏ，用３％（Ｖ／Ｖ）硝酸＋１％（Ｖ／Ｖ）盐酸
＋２％（Ｖ／Ｖ）氢氟酸为介质配制含 ６００ｍｇ／Ｌ的 Ｓｉ、
１５０ｍｇ／Ｌ的Ａｌ、１００ｍｇ／Ｌ的Ｍｇ混合标准溶液，用来
模拟样品溶液，加入 １０μｇ／Ｌ的 Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｃｏ、Ｎｉ、
Ｃｕ、Ｚｎ、Ａｓ标准溶液，考察 Ｏ２反应气流速对 Ｃｒ、Ｍｎ、
Ｃｏ、Ａｓ加标回收率以及 ＮＨ３／Ｈｅ反应气流速对 Ｖ、
Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ加标回收率的影响，结果如图３所示。

图３　不同反应气流速下分析元素的加标回收率
Ｆｉｇ．３　Ｓｐｉｋｅｄｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｆｏｒａｎａｌｙｔｅｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｇａｓｆｌｏｗｒａｔｅｓ

由图３ａ可以看出，随着 Ｏ２流速的增大，干扰逐
渐消除，４个分析元素的加标回收率逐渐减小；当流
速达到０．３０ｍＬ／ｍｉｎ时，４个分析元素的回收率接近
１００％，随后趋于平稳。为确保分析元素的干扰消除
得更彻底，本实验选择 Ｏ２流速为０．３５ｍＬ／ｍｉｎ。由
图３ｂ可以看出，随着 ＮＨ３／Ｈｅ流速的增大，团簇离
子逐渐形成，４个分析元素的干扰逐渐变小，相应的
加标回收率也逐渐减小。当 ＮＨ３／Ｈｅ流速达到３．０
ｍＬ／ｍｉｎ时，Ｎｉ的回收率接近１００％，而其余三个元
素的回收率仍然偏高；当 ＮＨ３／Ｈｅ流速达到 ３．５
ｍＬ／ｍｉｎ时，Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ的回收率接近１００％，而 Ｖ的
回收率偏高；当 ＮＨ３／Ｈｅ流速达到 ４．０ｍＬ／ｍｉｎ时，
４个分析元素的回收率接近１００％，随后趋于平稳，
表明干扰已基本消除。因此，本实验选择 ＮＨ３／Ｈｅ
流速为４．０ｍＬ／ｍｉｎ。
２．５　方法线性范围、检出限与定量限

根据配制的分析元素系列标准溶液建立校准曲

线，并 进 行 线 性 回 归，ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ自 带 的
ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒ工作站自动输出线性度，结果见表 ３。
所有元素在各自的线性范围内线性关系良好，线性

相关系数≥０．９９９７。取空白溶液连续分析１１次，计
算各元素的标准偏差，以３倍标准偏差除以标准曲
线的斜率为仪器的检出限（ＬＯＤ），以１０倍标准偏差
除以标准曲线的斜率为分析元素的定量限

（ＬＯＱ）［３９］。从表 ３可以看出，本方法的 ＬＯＤ为
０．１３～５１．６ｎｇ／Ｌ，ＬＯＱ在０．４３～１７２ｎｇ／Ｌ之间，可满
足凹凸棒黏土中微量以及痕量元素的分析要求。

２．６　国家标准参考物质玄武岩（ＧＢＷ０７１０５）分析
由于尚未研制出凹凸棒黏土国家标准参考物

质，本实验选择与凹凸棒黏土成分组成相似的国家
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标准参考物质玄武岩（ＧＢＷ０７１０５）重复测定 ６次
（Ｍｎ和Ｂａ测定前稀释１０倍。），验证本方法的准确
性与精密度，结果见表４。玄武岩各分析元素的测
定值与标准参考物质的认定值基本一致，相对误差

在－９．６０％～８．２１％之间，表明本方法的准确性好；
各元素的相对标准偏差（ＲＳＤ）≤５．９３％，表明本方
法的精密度高。

２．７　凹凸棒黏土样品分析
采用ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ分析来自江苏盱眙的两个凹

凸棒黏土样品（样品编号１、２），并采用标准加入法进
行对比分析，每个样品重复测定６次，利用 ｔ检测法
对两种方法的分析结果进行统计分析。从表５可以
看出，两个凹凸棒黏土样品１６种微量元素含量均低
于 １００μｇ／ｇ，其中 Ａｓ、Ｃｄ、Ｓｂ、Ｈｇ的含量均低于
１μｇ／ｇ；在９５％置信度水平下，除样品２中的元素Ｎｉ
以外，两种方法的分析结果无显著性差异（ｐ＞０．０５），
表明本方法准确可靠。参照国家标准《食品安全国家

标准 食品添加剂凹凸棒黏土》（ＧＢ２９２２５—２０１２）中
Ａｓ≤３μｇ／ｇ、Ｐｂ≤４０μｇ／ｇ的限量标准，两个凹凸棒黏
土中重金属含量完全满足食品加工要求。

３　结论
建立了ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ测定凹凸棒黏土中１６种

微量元素的分析方法，采用硝酸 －氢氟酸 －盐酸为
混合酸对凹凸棒黏土进行微波消解，能提高分析元

素在样品溶液中的稳定性，所有元素的提取率均处

于较高水平（≥９７．０％），进而采用 ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ进
行测定。与传统的ＩＣＰ－ＭＳ法相比较，本方法发挥
了ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ反应模式的优势，应用 Ｏ２反应模式
和ＮＨ３／Ｈｅ反应模式消除质谱干扰更彻底，提高了
元素分析的准确性，能快速测定凹凸棒黏土样品中

的多种微量元素，同时为其他镁铝硅酸盐矿石中微

量元素的测定提供借鉴。

本方法应用于江苏盱眙凹凸棒黏土中微量元素

的测定结果显示，江苏盱眙凹凸棒黏土中重金属 Ａｓ
和Ｐｂ的含量低于美国药典的限量标准，已满足口服
药物制剂的要求。该方法分别利用Ｏ２和ＮＨ３／Ｈｅ作
为反应气消除质谱干扰，需要进行气体切换并设置不

同的ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ工作参数，可通过后续实验条件的
研究进一步优化调整，采用一种通用型反应气体消除

质谱干扰，从而简化分析流程、缩短分析时间。

表３　分析元素的线性范围、检出限与定量限
Ｔａｂｌｅ３　Ｌｉｎｅａｒｉｔｙ，ｌｉｍｉｔｓｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ（ＬＯＤｓ），ａｎｄｌｉｍｉｔｓｏｆｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ（ＬＯＱｓ）ｆｏｒａｎａｌｙｔｅｓ

元素
线性范围

（μｇ／Ｌ）

相关系数

（Ｒ）

ＬＯＤ

（ｎｇ／Ｌ）

ＬＯＱ

（ｎｇ／Ｌ）
元素

线性范围

（μｇ／Ｌ）

相关系数

（Ｒ）

ＬＯＤ

（ｎｇ／Ｌ）

ＬＯＱ

（ｎｇ／Ｌ）

Ｂｅ ０．００２～５０ ０．９９９９ ０．７１ ２．３８ Ａｓ ０．００６～５．０ １．００００ １．９０ ６．３４
Ｖ ０．００１～５００ １．００００ ０．１３ ０．４３ Ｍｏ ０．０１５～５０ １．００００ ４．２２ １４．１
Ｃｒ ０．０１０～５００ ０．９９９８ ２．８６ ９．５２ Ｃｄ ０．００３～５．０ ０．９９９８ ０．９４ ３．１２
Ｍｎ ０．０１１～５００ １．００００ ３．２５ １０．８ Ｓｎ ０．０２２～５０ １．００００ ６．７５ ２２．５
Ｃｏ ０．００１～５００ ０．９９９９ ０．４４ １．４６ Ｓｂ ０．０２０～５．０ ０．９９９９ ６．１０ ２３．３
Ｎｉ ０．０１７～５００ ０．９９９９ ４．９５ １６．５ Ｂａ ０．０１７～５００ ０．９９９７ ５．２１ １７．４
Ｃｕ ０．０２２～５００ ０．９９９７ ６．３２ ２１．１ Ｈｇ ０．００４～５．０ １．００００ １．３３ ４．４３
Ｚｎ ０．１７～５００ ０．９９９８ ５１．６ １７２ Ｐｂ ０．００６～５０ ０．９９９９ １．８４ ６．１２

表４　玄武岩国家标准参考物质（ＧＢＷ０７１０５）的分析结果（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ４　Ａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆｂａｓａｌｔｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌ（ＧＢＷ０７１０５）

元素
认定值

（μｇ／ｇ）

测定值

（μｇ／ｇ）

相对误差

（％）

ＲＳＤ

（％）
元素

认定值

（μｇ／ｇ）

测定值

（μｇ／ｇ）

相对误差

（％）

ＲＳＤ

（％）

Ｂｅ ２．５０±０．４０ ２．２６±０．１０ －９．６０　 ４．４２ Ａｓ ９．１０±１．２０ ８．７３±０．４９ －４．０７　 ５．６１
Ｖ １６７±１１．０ １７４±６．４４ ４．１９　 ３．７０ Ｍｏ ２．６０±０．２０ ２．５３±０．１５ －２．６９　 ５．９３
Ｃｒ １３４±１１．０ １３９±３．７８ ３．７３　 ２．７２ Ｃｄ ６７．０±１６．０ ７２．５±３．０１ ８．２１　 ４．１５
Ｍｎ １３１０±６１．０ １３３０±５１．０ １．５３　 ３．８３ Ｓｎ ２．００±０．４０ １．９７±０．１１ －１．５０　 ５．５８
Ｃｏ ４６．５±３．４０ ４７．２±２．３０ １．５１　 ４．８７ Ｓｂ ８０．０ ８２．３±４．７０ ２．８８　 ５．７１
Ｎｉ １４０±７．００ １４３±５．９２ ２．１４　 ３．７０ Ｂａ ５２７±２６．０ ５３８±１９．６ ２．０９　 ３．６４
Ｃｕ ４９．０±３．００ ５１．６±２．８３ ５．３１　 ５．４８ Ｈｇ ６．００±２．００ ５．５１±０．２８ －８．１７　 ５．０８
Ｚｎ １５０±１０．０ １５８±５．０７ ５．３３　 ３．２１ Ｐｂ ７．００ ７．２３±０．３４ ３．２９　 ４．７０

注：标注“”的元素含量单位为ｎｇ／ｇ。
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表５　凹凸棒黏土样品的分析结果（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ５　Ａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｓａｍｐｌｅｓ（ｎ＝６）

元素
样品 １ 样品２

本方法（μｇ／ｇ） 标准加入法（μｇ／ｇ） ｔ检验 本方法（μｇ／ｇ） 标准加入法（μｇ／ｇ） ｔ检验

Ｂｅ １．８５±０．０８ １．７９±０．１０ ｐ＝０．１４ ３．２１±０．１４ ３．１５±０．２０ ｐ＝０．２８
Ｖ １３．６±０．５７ １３．８±０．４３ ｐ＝０．２５ ２８．２±１．０６ ２９．１±１．１１ ｐ＝０．０９
Ｃｒ ３１．９±１．５５ ３２．５±１．２６ ｐ＝０．２４ ２５．６±０．７８ ２６．２±０．８４ ｐ＝０．１１
Ｍｎ ７２．３±２．８０ ７１．１±２．４９ ｐ＝０．２３ ５．７９±０．２１ ６．０２±０．４３ ｐ＝０．１３
Ｃｏ ３．８４±０．１６ ３．９０±０．２１ ｐ＝０．２９ ２．０２±０．１１ １．９７±０．１５ ｐ＝０．２６
Ｎｉ ２８．６±１．１４ ２７．７±１．３０ ｐ＝０．１２ ３７．０±１．２７ ３５．４±１．３９ ｐ＝０．０３
Ｃｕ １０．５±０．３０ １０．７±０．１４ ｐ＝０．０８ ９．５６±０．３９ ９．７１±０．４５ ｐ＝０．２８
Ｚｎ ３４．４±１．２５ ３５．０±１．２３ ｐ＝０．２１ ４６．３±１．８０ ４４．８±２．０３ ｐ＝０．１０
Ａｓ ２４．９±１．１０ ２５．３±１．３７ ｐ＝０．２９ １８．３±０．７６ １７．６±０．８０ ｐ＝０．０８
Ｍｏ ４．７８±０．１２ ４．８５±０．１０ ｐ＝０．１５ ２．０５±０．０９ ２．１２±０．１３ ｐ＝０．１５
Ｃｄ １８．３±０．６６ １８．０±０．７２ ｐ＝０．２３ ３１．９±１．１５ ３３．０±１．２８ ｐ＝０．０７
Ｓｎ ２．４５±０．１３ ２．５２±０．１６ ｐ＝０．２１ １．７４±０．０８ １．８０±０．０９ ｐ＝０．１３
Ｓｂ ６２．１±２．０９ ６１．０±１．８５ ｐ＝０．１８ ９１．０±３．３２ ９３．１±４．０５ ｐ＝０．１７
Ｂａ ２０．８±０．７３ ２１．２±０．５３ ｐ＝０．１５ １６．７±０．５０ １７．２±０．５８ ｐ＝０．０７
Ｈｇ ４．５６±０．１５ ４．６０±０．１８ ｐ＝０．３４ ７．８８±０．３１ ７．６４±０．４０ ｐ＝０．１４
Ｐｂ ２．２７±０．１０ ２．３３±０．１２ ｐ＝０．１８ ３．０６±０．１２ ３．１６±０．１５ ｐ＝０．１１

注：标注“”的元素含量单位为ｎｇ／ｇ。
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Ｃｉｒｃｕｍｓｔａｎｔｉａｅ，２０１９，３９（７）：２３６９－２３７６．

［６］　 ＡｇｕｚｚｉＣ，ＣｅｒｅｚｏＰ，ＶｉｓｅｒａｓＣ，ｅｔａｌ．Ｕｓｅｏｆｃｌａｙｓａｓｄｒｕｇ
ｄｅｌｉｖｅｒｙｓｙｓｔｅｍｓ：Ｐｏｓｓｉｂｉｌｉｔｉｅｓａｎｄｌｉｍｉｔａｔｉｏｎｓ［Ｊ］．２００７，
３６：２２－３６．

［７］　 ＤｉｎｇＣ，ＸｉａｏＳ，ＬｉｎＹ，ｅｔａｌ．Ａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅ－ｓｕｐｐｏｒｔｅｄｎａｎｏ
－ Ｆｅ０／ｐｅｒｏｘｙｍｏｎｓｕｌｆａｔｅ ｆｏｒ ｑｕｉｎｃｌｏｒａｃ ｒｅｍｏｖａｌ：
Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ，ｍｅｃｈａｎｉｓｍａｎｄｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＪｏｕｒｎａｌ，２０１９，３６０：１０４－１１４．

［８］　 ＨａｄｅｎＷ Ｌ．Ａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅ：ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓａｎｄｕｓｅｓ［Ｊ］．Ｃｌａｙｓ
ａｎｄＣｌａｙＭｉｎｅｒａｌｓ，１９６１，１０：２８４－２９０．

［９］　 陈明岩，程大明，李玲，等．食品添加剂凹凸棒黏土的
测定与表征［Ｊ］．化学试剂，２０１１，３３（３）：２３６－２３８．
ＣｈｅｎＭＹ，ＣｈｅｎｇＤＭ，ＬｉＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎａｎｄ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎｏｆｆｏｏｄａｄｄｉｔｉｖｅａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＲｅａｇｅｎｔｓ，２０１１，３３（３）：２３６－２３８．

［１０］　ＹａｎｇＨ，ＴａｎｇＡ，ＯｕｙａｎｇＪ，ｅｔａｌ．Ｆｒｏｍｎａｔｕｒａｌａｔｔａ－
ｐｕｌｇｉｔｅ ｔｏ ｍｅｓｏｐｏｒｏｕｓ ｍａｔｅｒｉａｌｓ： Ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙ，
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎａｎｄｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｅｖｏｌｕｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＰｈｙｓｉｃｓＣｈｅｍｉｓｔｒｙＢ，２０１０，１１４（７）：２３９０－２３９８．

［１１］　凌霞，吴洁，孟元华．电感耦合等离子体发射光谱法
测定凹凸棒黏土中的多种金属元素［Ｊ］．化学试剂，
２０１２，３４（６）：５２９－５３１．
ＬｉｎＸ，ＷｕＪ，ＭｅｎｇＹＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉ－ｍｅｔａｌ
ｉｎａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｂｙＩＣＰ－ＡＥＳ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＲｅａｇｅｎｔｓ，
２０１２，３４（６）：５２９－５３１．

［１２］　董学林，何海洋，储溱，等．碱熔沉淀分离 －电感耦合
等离子体质谱法测定伴生重晶石稀土矿中的稀土元

素［Ｊ］．岩矿测试，２０１９，３８（６）：６２０－６３０．
ＤｏｎｇＸＬ，ＨｅＨＹ，ＣｈｕＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ
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ｅａｒｔｈｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｂａｒｉｔｅ－ａｓｓｏｃｉａｔｅｄｒａｒｅｅａｒｔｈｏｒｅｓｂｙ
ａｌｋａｌｉｎｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（６）：６２０－６３０．

［１３］　ＬｉｕＴ，ＨｅＴ，ＳｈｉＱ，ｅｔａｌ．ＲａｐｉｄＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂｏｒｏｎ
ｉｎ６１ｓｏｉｌ，ｓｅｄｉｍｅｎｔ，ａｎｄｒｏｃｋｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙＩＣＰ
－ＭＳ［Ｊ］．ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１９，４０（２）：５５－６２．

［１４］　阳国运，唐裴颖，张洁，等．电感耦合等离子体质谱法
测定地球化学样品中的硼碘锡锗［Ｊ］．岩矿测试，
２０１９，３８（２）：１５４－１５９．
ＹａｎｇＧＹ，ＴａｎｇＰＹ，ＺｈａｎｇＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｂｏｒｏｎ，ｉｏｄｉｎｅ，ｔｉｎａｎｄｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ
ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（２）：１５４－１５９．

［１５］　ＺｈａｎｇＬＹ，ＦａｎｇＭ，ＳｕｎＨＬ，ｅｔａｌ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｉｏｄｉｎｅ
ｉｓｏｔｏｐｅｓｉｎｔｒａｖｅｒｔｉｎｅｆｒｏｍｂａｉｓｈｕｉｔａｉ，ＹｕｎｎａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ，
Ｃｈｉｎａ［Ｊ］．Ａｔｏｍｉｃ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０２０，４１（５）：
１８１－１８７．

［１６］　徐进力，邢夏，唐瑞玲，等．动能歧视模式ＩＣＰ－ＭＳ测
定地球化学样品中 １４种痕量元素［Ｊ］．岩矿测试，
２０１９，３８（４）：３９４－４０２．
ＸｕＪＬ，ＸｉｎｇＸ，ＴａｎｇＲＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１４
ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰ－ＭＳ
ｕｓｉｎｇｋｉｎｅｔｉｃｅｎｅｒｇｙｄｉｓｃｒｉｍｉｎａｔｉｏｎｍｏｄｅ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（４）：３９４－４０２．

［１７］　ＤｏｋｅｒＳ．Ｅｘｐｌｏｉｔｉｎｇａｅｒｏｓｏｌｄｉｌｕｔｉｏｎｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｕｌｔｒａ－ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｈｏｎｅｙｂｙｃｏｌｌｉｓｉｏｎ／ｒｅａｃｔｉｏｎ
ｃｅｌｌｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＣＲＣ
－ＩＣＰ－ＭＳ）ｗｉｔｈｏｕｔｔｈｅｒｍａｌｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｍｅｔｈｏｄｓ，２０１７，９：１７１０－１７１７．

［１８］　ＦｅｒｎａｎｄｅｚＳＤ，ＥｎｃｉｎａｒＪＲ，Ｓａｎｚ－ＭｅｄｅｌＡ，ｅｔａｌ．
ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｌｏｗＢ／ＣａｒａｔｉｏｓｉｎｃａｒｂｏｎａｔｅｓｕｓｉｎｇＩＣＰ
－ＱＱＱ［Ｊ］．Ｇｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，Ｇｅｏｐｈｙｓｉｃｓ，Ｇｅｏｓｙｓｔｅｍｓ，
２０１５，１６（６）：２００５－２０１４．

［１９］　ＭａｃｈａｄｏＲＣ，ＡｍａｒａｌＣＤＢ，ＳｃｈｉａｖｏＤ，ｅｔａｌ．Ｃｏｍｐｌｅｘ
ｓａｍｐｌｅｓａｎｄｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｉｎＩＣＰ－ＭＳ：Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ
ｏｆｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｆｏｒｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ－ｆｒｅｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃａｄｍｉｕｍ，ｔｉｎａｎｄｐｌａｔｉｎｕｍｇｒｏｕｐｅｌｅｍｅｎｔｓ
［Ｊ］．ＭｉｃｒｏｃｈｅｍｉｃａｌＪｏｕｒｎａｌ，２０１７，１３０：２７１－２７５．

［２０］　陈文，樊小伟，郭才女，等．电感耦合等离子体串联质
谱法测定高纯稀土中铁的含量［Ｊ］．分析化学，２０１９，
４７（３）：４０３－４０９．
ＣｈｅｎＷ，ＦａｎＸＷ，ＧｕｏＣＮ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｒｏｎ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎｈｉｇｈｐｕｒｉｔｙｒａｒｅｅａｒｔｈｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌ
ｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，４７（３）：４０３－４０９．

［２１］　Ｐｅｒｅｚ－ＡｌｖａｒｅｚＥＰ，ＧａｒｃｉａＲ，ＢａｒｒｕｌａｓＰ，ｅｔａｌ．
ＣｌａｓｓｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆｗｉｎｅｓａｃｃｏｒｄｉｎｇｔｏｓｅｖｅｒａｌｆａｃｔｏｒｓｂｙＩＣＰ

－ＭＳｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
２０１９，２７０：２７３－２８０．

［２２］　ＰｅｔｒｏｖＰ，ＲｕｓｓｅｌｌＢ，ＤｏｕｇｌａｓＤＮ，ｅｔａｌ．Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ－
ｆｒｅｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｕｂｎｇｋｇ－１ｌｅｖｅｌｓｏｆｌｏｎｇ－ｌｉｖｅｄ
９３Ｚｒｉｎｔｈｅｐｒｅｓｅｎｃｅｏｆｈｉｇｈｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ（μｇｋｇ－１）ｏｆ
９３Ｍｏａｎｄ９３ＮｂｕｓｉｎｇＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄ
ＢｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１７，４１０（３）：１０２９－１０３７．

［２３］　ＸｉｎｇＳ，ＺｈａｎｇＷ，ＱｉａｏＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｕｌｔｒａ－
ｌｏｗ ｌｅｖｅｌｐｌｕｔｏｎｉｕｍ ｉｓｏｔｏｐｅｓ （２３９ Ｐｕ，２４０ Ｐｕ） ｉｎ
ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｈｉｇｈｕｒａｎｉｕｍ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，
２０１８，１８９：３５７－３６４．

［２４］　Ｅｌ－ＥｓｗｅｄＢＩ，ＡｌｄａｇａｇＯＭ，ＫｈａｌｉｌｉＦＩ，ｅｔａｌ．
Ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙａｎｄｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｓｔａｂｉｌｉｚａｔｉｏｎ／ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ
ｏｆＰｂ（Ⅱ），Ｃｄ（Ⅱ），Ｃｕ（Ⅱ），Ｔｈ（Ⅳ）ａｎｄＵ（Ⅵ）ｉｎ
ｍｅｔａｋａｏｌｉｎ ｂａｓｅｄ ｇｅｏｐｏｌｙｍｅｒｓ［Ｊ］．Ａｐｐｌｉｅｄ Ｃｌａｙ
Ｓｃｉｅｎｃｅ，２０１７，１４０：１４８－１５６．

［２５］　符靓，施树云，陈晓青．电感耦合等离子体串联质谱
法测定活性白土中痕量毒理性元素［Ｊ］．分析化学，
２０１８，４６（８）：１２５３－１２６０．
ＦｕＬ，ＳｈｉＳＹ，ＣｈｅｎＸＱ．Ａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｔｏｘｉｃｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｃｔｉｖａｔｅｄｃｌａｙｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，４６（８）：１２５３－１２６０．

［２６］　ＫｏｐｐＪＦ，ＭüｌｌｅｒＳＭ，ＰｏｈｌＧ，ｅｔａｌ．Ａｑｕｉｃｋａｎｄｓｉｍｐｌｅ
ｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｘｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｍａｍｍａｌｉａｎｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＴｒａｃｅＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎＭｅｄｉｃｉｎｅａｎｄＢｉｏｌｏｇｙ，
２０１９，５４：２２１－２２５．

［２７］　王丙涛，赵旭，涂小珂，等．ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ检测食品中
磷、硒、砷的含量［Ｊ］．现代食品科技，２０１７，３３（７）：
１－６．
ＷａｎｇＢＴ，ＺｈａｏＸ，ＴｕＸＫ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｐ，ＡｓａｎｄＳｅｉｎｆｏｏｄｂｙｔｒｉｐｌｅｑｕａｄｒｕｐｏｌｅｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｏｄｅｒｎＦｏｏｄ
ＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０１７，３３（７）：１－６．

［２８］　ＦｕＬ，ＸｉｅＨ，ＨｕａｎｇＪ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｅｒｕｍｏｆｈｅｐａｔｏｃｅｌｌｕｌａｒｃａｒｃｉｎｏｍａｐａｔｉｅｎｔｓ
ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，２０２０，１１１２：１－７．

［２９］　ＢａｌｃａｅｎＬ，Ｂｏｌｅａ－ＦｅｒｎａｎｄｅｚＥ，ＲｅｓａｎｏＭ，ｅｔａｌ．
Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
（ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ）：Ａｐｏｗｅｒｆｕｌａｎｄｕｎｉｖｅｒｓａｌｔｏｏｌｆｏｒｔｈｅ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ－ ｆｒｅｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ（ｕｌｔｒａ）ｔｒａｃｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ—Ａ ｔｕｔｏｒｉａｌｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａ
Ａｃｔａ，２０１５，８９４：７－１９．

［３０］　ＡｍａｒａｌＣＤＢ，ＡｍａｉｓＲＳ，ＦｉａｌｈｏＬＬ，ｅｔａｌ．Ａｎｏｖｅｌ
ｓｔｒａｔｅｇｙｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅＡｓ，Ｃｒ，ＨｇａｎｄＶｉｎｄｒｉｎｋｉｎｇｗａｔｅｒ
ｂｙＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＭｅｔｈｏｄｓ，２０１５，７：

—３０２—

第２期 李坦平，等：电感耦合等离子体串联质谱法分析凹凸棒黏土中的微量元素 第４０卷



１２１５－１２２０．
［３１］　ＷａｌｋｎｅｒＣ，ＧｒａｔｚｅｒＲ，ＭｅｉｓｅｌＴ，ｅｔａｌ．Ｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔ

ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｃｒｕｄｅｏｉｌｓｕｓｉｎｇＩＣＰ－ＱＱＱ－ＭＳ［Ｊ］．
ＯｒｇａｎｉｃＧｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１７，１０３：２２－３０．

［３２］　ＡｍａｒａｌＣＤＢ，ＭａｃｈａｄｏＲＣ，ＶｉｒｇｉｌｉｏＡ，ｅｔａｌ．Ｃｒｉｔｉｃａｌ
ｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｉｚａｔｉｏｎｉｎＩＣＰｔａｎｄｅｍｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄｆｅａｓｉｂｉｌｉｔｙｏｆｔｈｅｏｘｙｇｅｎｒｅａｃｔｉｏｎｆｏｒ
ｂｏｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎｐｌａｎｔｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌ
ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，２０１６，３１（６）：１１７９－１１８４．

［３３］　ＦｕＬ，ＸｉｅＨ，ＳｈｉＳ．ＭｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆＺａｎｔｈｏｘｙｌｕｍ
ｂｕｎｇｅａｎｕｍＭａｘｉｍ．ｅｓｓｅｎｔｉａｌｏｉｌｕｓｉｎｇＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ
［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄＢｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，４１０：
３７６９－３７７８．

［３４］　ＳｅｓｉＮＮ，ＨｉｅｆｔｊｅＧＭ．Ｓｔｕｄｉｅｓｉｎｔｏｔｈｅｉｎｔｅｒｅｌｅｍｅｎｔ
ｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔｉｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ：ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
１９９６，５１（１３）：１６０１－１６２８．

［３５］　张杨赞．高盐样品基体效应的研究及ＳＰＥ－ＩＣＰ－ＭＳ
分析方法的建立［Ｄ］．天津：天津大学，２０１９：２３－３５．
ＺｈａｎｇＹＺ．Ｔｈｅｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔｏｆｈｉｇｈｓａｌｔ
ｓａｍｐｌｅｓａｎｄｔｈｅｅｓｔａｂｌｉｓｈｍｅｎｔｏｆａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｕｓｉｎｇ
ｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｄ］．Ｔｉａｎｊｉｎ：ＴｉａｎｊｉｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２０１９：

２３－３５．
［３６］　ＶｉｒｇｉｌｉｏＡ，ＡｍａｉｓＲＳ，ＡｍａｒａｌＣＤＢ，ｅｔａｌ．Ｒｅａｃｔｉｖｉｔｙ

ａｎｄａｎａｌｙｔｉｃａｌｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｏｆｏｘｙｇｅｎａｓｃｅｌｌｇａｓｉｎ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ：ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
２０１６，１２６：３１－３６．

［３７］　江波，黄建华．应用 ＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ准确测定紫苏好油
中的重金属元素［Ｊ］．中国粮油快报，２０１９，３４（１）：
１２５－１３０．
ＪｉａｎｇＢ，ＨｕａｎｇＪＨ．Ａｃｃｕｒａｔｅｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｔｈｅｈｅａｖｙ
ｍｅｔａｌｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｅｒｉｌｌａｓｅｅｄｏｉｌａｐｐｌｙｉｎｇＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆｔｈｅＣｈｉｎｅｓｅＣｅｒｅａｌｓａｎｄＯｉｌＡｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ，
２０１９，３４（１）：１２５－１３０．

［３８］　刘元元，胡静宇．电感耦合等离子体串联质谱法测定
高纯钼中痕量镉［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８（５）：１－６．
ＬｉｕＹＹ，ＨｕＪＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｃａｄｍｉｕｍｉｎｈｉｇｈ
－ｐｕｒｉｔｙｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２０１８，３８（５）：１－６．

［３９］　ＢａｌｃａｅｎＬ，Ｂｏｌｅａ－ＦｅｒｎａｎｄｅｚＥ，ＲｅｓａｎｏＭ，ｅｔａｌ．
Ａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｕｌｔｒａ－ｔｒａｃｅｌｅｖｅｌｓｏｆＴｉｉｎ
ｂｌｏｏｄｓｅｒｕｍｕｓｉｎｇＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａ
Ａｃｔａ，２０１４，８０９：１－８．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎＡｔｔａｐｕｌｇｉｔｅＣｌａｙｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ－ＴａｎｄｅｍＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＬＩＴａｎ－ｐｉｎｇ，ＬＩＡｉ－ｙａｎｇ
（ＡｃａｄｅｍｙｏｆＮｅｗＢｕｉｌｄｉｎｇＭａｔｅｒｉａｌｓ，ＨｕｎａｎＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｈｅｎｇｙａｎｇ４２１００２，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ－ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ－ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｗａｓｕｓｅｄｔｏｓｐｅｅｄｕｐｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅｓｔａｂｉｌｉｔｙ

ｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｅｌｅｍｅｎｔｓ．
（２）ＴｈｅｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｉｎｔｈｅＭＳ／ＭＳｍｏｄｅｗｅｒｅｅｌｉｍｉｎａｔｅｄｂｙｍａｓｓｓｈｉｆｔａｎｄｏｎ－ｍａｓｓｍｅｔｈｏｄｓ．
（３）Ｔｈｅｆｌｏｗｒａｔｅｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｇａｓｗａｓｏｐｔｉｍｉｚｅｄｂｙｕｓｉｎｇａｍａｔｒｉｘｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｓｏｌｕｔｉｏｎ．

—４０２—
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ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙｉｓａｗａｔｅｒ－ｒｉｃｈｍａｇｎｅｓｉｕｍａｌｕｍｉｎｏｓｉｌｉｃａｔｅｍｉｎｅｒａｌｗｉｔｈａｌａｙｅｒｅｄｃｈａｉｎ
ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．Ｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｇｅｎｅｓｉｓｏｆｔｈｅｄｅｐｏｓｉｔｒｅｓｕｌｔｓｉｎａｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙ．
ＥｌｅｍｅｎｔｓＢｅ，Ｃｒ，Ｎｉ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｓｂ，Ｈｇ，ａｎｄＰｂｈａｖｅａｄｖｅｒｓｅｅｆｆｅｃｔｓｔｏｈｅａｌｔｈａｎｄｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ，ｗｈｉｌｅＶ，Ｍｎ，
Ｃｏ，Ｃｕ，Ｚｎ，Ｍｏ，ＳｎａｎｄＢａｃａｎａｆｆｅｃｔｔｈｅｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅａｎｄａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙ．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，ａｃｃｕｒａｔｅ
ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙｃａｎｐｒｏｖｉｄｅａｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌｂａｓｉｓｆｏｒｔｈｅｈｉｇｈ－ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙｖａｌｕｅ－ａｄｄｅｄ
ｄｅｅｐｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｏｆａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅｃｌａｙ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｒｏｃｋｓａｎｄｍｉｎｅｒａｌｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－ＭＳ）ｈａｓｔｈｅｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｌｏｗｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ（ＬＯＤ）ａｎｄｈｉｇｈ
ｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ．Ｃｏｍｐｌｅｘｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｄｕｒｉｎｇｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｉｓｄｉｆｆｉｃｕｌｔｔｏｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｅｌｉｍｉｎａｔｅ，ｅｖｅｎｉｆｃｏｌｌｉｓｉｏｎ
ｒｅａｃｔｉｏｎｃｅｌｌ（ＣＲＣ）ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｉｓｕｓｅｄ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｎａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｔｔａｐｕｌｇｉｔｅ
ｃｌａｙｂｙＩＣＰ－ＭＳ／ＭＳ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｉｎｖｉｅｗｏｆｔｈｅｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｉｎｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｐｒｏｃｅｓｓ，ｉｎｔｈｅＭＳ／ＭＳｍｏｄｅ，Ｏ２ａｎｄＮＨ３／Ｈｅ
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