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碱熔 －阳离子交换树脂分离 ＩＣＰ－ＭＳ法测定厚覆盖区
地球化学调查样品中硼锗溴钼锡碘钨

张元，王文东，卢兵，赵文志，杨园，吕胜男

（中国地质调查局哈尔滨自然资源综合调查中心，黑龙江 哈尔滨 １５００８６）

摘要：多目标地球化学填图是多目标区域地球化学调查中重要的区域性基础性工作之一，为了更好地反映

出地球化学背景变化，要求分析方法具有更高的准确度、精密度以及更低的检出限。地球化学调查样品中的

硼锗溴钼锡碘钨主要采用单独或分组熔矿的方法进行制备和测定，操作流程长且涉及６种测定方法。本文
基于前人研究，对以上７种元素的分析方法进行系统总结，采用过氧化钠－氢氧化钠碱熔，分取溶液加入柠
檬酸，利用阳离子交换树脂，静态交换２～３ｈ，除去溶液中大量的阳离子减少基体干扰，利用电感耦合等离子
体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定硼锗溴钼锡碘钨含量。结果表明：７种元素的检出限分别为０．６６、０．０９６、０．７８、
０．１１、０．１５、０．２９、０．２７μｇ／ｇ，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）在２．１％～７．５％之间，均小于１０％。该方法操作简
便、快速，应用成本低，并且整合了相关６种分析配套方法，应用于测定厚覆盖区地球化学调查样品，精密度
和准确度均满足《多目标区域地球化学调查规范（１∶２５００００）》（ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４）要求。
关键词：地球化学调查样品；过氧化钠－氢氧化钠碱熔；柠檬酸；阳离子交换树脂；电感耦合等离子体质谱法
要点：

（１）样品前处理过程简便快捷，适用于分析厚覆盖区地球化学调查样品中７种元素。
（２）对分析条件优化选择，提高了方法准确度和精密度。
（３）整合６种分析配套方法，提高了分析效率，与标准方法进行对比，分析了相互优缺点。
中图分类号：Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ｂ

硼锗溴钼锡碘钨是多目标地球化学调查［１］

５４项指标中的必测元素，这７种元素涉及多达６种
配套方法，无疑提高了分析成本，降低了检测效率，

随着多目标地球化学调查工作的深入开展，建立一

种在同一体系熔样，能够快速、准确地测定地球化学

调查样品中的 Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ对地质填图和
评价研究具有重要的指导意义。

地球化学调查样品中的 Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ
均有两种或以上的方法进行测定。龚仓等［２］采用

原子发射光谱法测定地质样品中的Ｂ、Ｓｎ，直读光谱

虽灵敏度较高，能够快速测定，但是由于固体进样一

致性较差，且基体效应较严重，稳定性和结果并不理

想。在《岩石矿物分析》［３］中阐述了利用石墨炉原

子吸收光谱法测定岩石矿物中的Ｇｅ，该方法虽然具
有高选择性和灵敏度，但抗干扰能力差，通常在测定

前需要进行分离（富集），且测试液需要在石墨管中

高温加热灰化，容易引起锗的损失，因此在地质样品

中的应用受到限制［４］。侍金敏等［５］采用电感耦合

等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定金属硫化矿中的稀
散元素。杨小斌等［６］采用原子荧光光谱法（ＡＦＳ）测
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定土壤中的锗，氢化物发生 ＡＦＳ法测定锗，精密度
高、检出限低、准确度好、操作简单快速［４］。但相比

ＩＣＰ－ＭＳ法，ＡＦＳ法测定的灵敏度较低，线性范围
窄，且测定时间长，效率较低。赵文志等［７］采用

ＸＲＦ法测定土壤和水系沉积物中的溴，检出限低、
准确度高，但效率较低。《岩石矿物分析》［３］、王啸

等［８］分别阐述了光度法、ＩＣＰ－ＭＳ法对地球化学样
品中的Ｂｒ、Ｉ同时测定，但光度法的线性范围较窄，
过程繁琐，并且对温度等实验条件要求严格。郭晓

瑞等［９］、冯先进等［１０］和徐进力等［１１］采用 ＩＣＰ－ＭＳ
法测定地球化学样品中的Ｗ、Ｍｏ。以上每种元素都
有多种方法测定，但同时测定以上７种元素的报道
很少。

建立一种准确测定以上７种元素的分析方法对
提高分析效率、减少环境污染、节约测定成本尤其重

要。在溶样方法中，碱熔对样品分解最为完全，

ＩＣＰ－ＭＳ以其灵敏度高、线性范围宽、可多元素同时
测定等优势广泛应用于地球化学样品中多元素分

析［１２－１３］。本文利用过氧化钠和氢氧化钠混合试剂

碱熔，整合相关配套方法，分取溶液经７３２型强酸性
阳离子交换树脂吸附大量的阳离子，如钠、钾、铁、

锌、铝、钙、镁等，减少了大量干扰，通过对仪器条件、

熔样方法、熔剂选择等实验条件的优化，利用

ＩＣＰ－ＭＳ实现了对地球化学调查样品中 Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、
Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ的快速、准确测定，另分取部分溶液可
利用离子选择电极测定氟元素。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＴｈｅｒｍｏＸＳｅｒｉｅｓ２电感耦合等离子体质谱仪
（美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）；测试前进行交叉校准及
质量校准，清洗截取锥和采样锥。仪器工作参数：射

频功率 １２００Ｗ，冷却气流速 １５Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流速
０．８Ｌ／ｍｉｎ，雾化气流速０．７９Ｌ／ｍｉｎ，测定次数３次，
质量通道数３，停留时间１０ｍｓ，雾化气压力２．５ｂａｒ。

环境温度１８～２２℃。
１．２　标准溶液和主要试剂

Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ单元素标准储备溶液
（１０００μｇ／ｍＬ）：购自国家有色金属及电子材料分析
测试中心。将溶液逐渐稀释，配制成浓度为 ０．０、
１．０、１０．０、５０、１００、２００ｎｇ／ｍＬ的混合标准溶液。

Ｂｅ、Ｒｅ单元素标准储备液（１０００μｇ／ｍＬ）：购自
国家有色金属及电子材料分析测试中心。将溶液逐

渐稀释为１０ｎｇ／ｍＬ的混合内标溶液。

过氧化钠（优级纯）、氢氧化钠（优级纯）：购自

天津科密欧化学试剂有限公司。

氢氧化钠溶液（５０ｇ／Ｌ）；过氧化钠 －氢氧化钠
混合试剂：按质量比５∶２混合均匀。
７３２型强酸性阳离子交换树脂：洗净杂质后，用

５％的氢氧化钠溶液浸泡１２ｈ，冲洗后用２０％的硝酸
浸泡１２ｈ，洗净成中性，抽滤（略呈湿状，保持含水
率），备用。

实验用水：超纯水（电阻率≥１８МΩ·ｃｍ）。
１．３　实验方法

称取０．５０００ｇ样品置于预先铺有０．５ｇ过氧化
钠－氢氧化钠混合试剂的刚玉坩埚中，加入０．５ｇ过
氧化钠－氢氧化钠混合试剂，之后轻轻敲动坩埚使
样品与试剂充分混合，再加入１．５ｇ过氧化钠－氢氧
化钠混合试剂均匀覆盖样品，将刚玉坩埚置于马弗

炉中升温至５５０℃，烘烤约５ｍｉｎ至过氧化钠 －氢氧
化钠混合试剂呈焦黄状，继续升温至７５０℃保温熔
融１０ｍｉｎ，取出稍冷后，将坩埚放入２００ｍＬ塑料烧杯
中，用１００ｍＬ玻璃勺加入热水提取，剧烈反应待熔
融物完全脱落后，用塑料棒搅匀并将坩埚水洗捞出。

冷却至室温后，溶液转入５０ｍＬ比色管中，定容，摇
匀，放置澄清。

分取５．００ｍＬ溶液至 ５０ｍＬ塑料烧杯中，加入
２．０ｍＬ柠檬酸溶液，摇匀，加入５．０ｇ阳离子交换树
脂，静态交换２～３ｈ，期间摇动２～３次，用 ｐＨ试纸
检测溶液呈微酸性，吸取１ｍＬ溶液于１０ｍＬ塑料比
色管中，定容，摇匀，待测。

２　结果与讨论
２．１　溶样方法的选择

地质样品种类极其繁多，矿物组成复杂，各种组

分的矿物结构、赋存状态和含量等千变万化［３］，对

于大部分地质样品中的Ｂ、Ｇｅ、Ｍｏ、Ｗ都可用酸溶分
解，但对于电气石、斧石等难溶样品，酸溶对 Ｂ的分
解较差；金倩等［１４］、杨惠玲等［１５］指出样品中 Ｍｏ、Ｗ
含量较大时，酸溶易生成钨酸（Ｈ２ＷＯ４）和钼酸
（Ｈ２ＭｏＯ４）沉淀，使测定结果偏低。Ｂｒ、Ｉ一般用碱
熔、半熔－离子交换等方法测定。酸溶对地球化学
调查样品，尤其是岩石样品中的 Ｓｎ溶解并不理想，
只有部分溶解，除采用原子发射光谱法测定外，常用

碱熔采取碘量法、分光光度法、极谱法测定。为兼顾

Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ，采取熔融法进行分解试样。
２．２　熔剂选择及用量

使用氢氧化钠熔融样品时，Ｓｎ、Ｉ灵敏度偏低，
—００１—
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测定值不理想，可能由于氢氧化钠不具有氧化性，使

得分解样品中氧化物、硫化物以及其他复杂矿物不

具优势。使用过氧化钠熔融样品时，７种元素的测
定值与标准值符合程度较高。研究表明，在过氧化

钠中加入熔点较低的氢氧化钠（质量比为５∶２），降
低了过氧化钠的熔点，从而使烧结变熔融［３］，提取

更方便。故选择过氧化钠－氢氧化钠混合试剂分解
样品。

试剂用量适中为宜。用量少则熔融不充分；用

量多则溶液盐分过高，使基体效应过大。经测试，用

量在２～４ｇ测定值较好。综合考虑，选择２．５ｇ混合
试剂为宜。

２．３　阳离子交换树脂用量及交换时间的确定
溶液中阳离子主要为 Ｎａ＋，同时共存 Ｆｅ３＋、

Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋等造岩元素阳离子，在强碱性溶液中 Ｂ、
Ｇｅ、Ｂｒ、Ｉ以阴离子形式存在，Ｍｏ、Ｓｎ、Ｗ在柠檬酸络
合作用下也以阴离子形式存在，阳离子交换树脂中

的Ｈ＋与溶液中的阳离子发生交换，达到去除盐分
的目的。树脂用量和交换时间决定了溶液中盐分的

交换程度和 ｐＨ值。理论上振荡一直处于动态，离
子交换速率会大大提高，节省了时间，但在实际分析

中，由于烧杯不能很好地密闭，振荡过程中存在溶液

损失和交叉污染的风险，因此选择静态交换的方式。

以元素Ｉ为例（图１），当树脂加入５ｇ，交换时间
２ｈ，Ｉ的计数率（ｃｐｓ）达到峰值，说明离子交换达到
平衡状态，测定 ｐＨ值在６～７之间，呈微酸性。故
选择树脂用量为５ｇ，交换时间为２ｈ。
２．４　记忆效应的消除

宋伟娇等［１６］、高孝礼等［１７］指出 Ｂ、Ｉ在采用
ＩＣＰ－ＭＳ测定时由于生成挥发性物质而存留在雾室
内壁和底部废液中，会造成记忆效应。金倩等［１４］、

李冰等［１８］、黄光明等［１９］研究发现，ＩＣＰ－ＭＳ测定时
加入氨水可有效消除Ｂ、Ｉ、Ｂｒ的记忆效应，选择合适
的冲洗液可以有效避免进样过程中产生的交叉污

染，确保结果真实准确。选择超纯水、３％硝酸、２％
硝酸－２％甘露醇、１％氨水进行冲洗实验，在测定
１１次空白取平均值后，进行５０ｎｇ／ｍＬ的 Ｂ、Ｉ、Ｂｒ混
合标准测定，之后４种冲洗液分别冲洗管路，实时监
测，记录空白值达到平衡时间，并将前后空白值进行

对比。测试结果表明，１％氨水在测定前后空白值结
果基本一致，冲洗效果最好，有效避免了样品间的交

叉污染，如遇浓度较大的样品可适当延长冲洗时间。

２．５　内标元素的选择
内标可以监控和校正样品在测定过程中信号随

图１　不同的（ａ）树脂用量和（ｂ）交换时间与计数率关系
Ｆｉｇ．１　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎ（ａ）ｒｅｓｉｎｄｏｓａｇｅ，（ｂ）ｅｘｃｈａｎｇｅ

ｔｉｍｅａｎｄｃｏｕｎｔｉｎｇｒａｔｅ

时间发生的漂移。内标元素和目标元素电离电位越

接近，它们的电离及质谱行为特征则更加相似，能更

加准确地反映被测元素的行为［２０］。关于Ｂｅ为内标
测定硼含量已有较多的研究［２１－２３］，阳国运等［２４］实

验表明：在１８５Ｒｅ、７８Ｓｅ、１２６Ｔｅ同位素中，１８５Ｒｅ与硼、
碘、锡、锗在不同实验条件下计数值之比最稳定，且

地质样品中Ｒｅ的丰度较低，１８５Ｒｅ可作为测定其他
６种元素的内标。实验综合选择了９Ｂｅ和１８５Ｒｅ双内
标，同时在线添加。

２．６　同位素的选择
ＩＣＰ－ＭＳ的质谱干扰可以通过设置仪器工作参

数优化、等离子体条件、选择合适的测定模式、选取

适当的同位素以及通过干扰实验编辑校正方程等方

法来降低和消除［２５］。

本方法选择测定同位素为１０Ｂ、７０Ｇｅ、７９Ｂｒ、
９５Ｍｏ、１２０Ｓｎ、１２７Ｉ、１８２Ｗ。研究表明，１２Ｃ质谱峰可能
与１１Ｂ峰发生叠加而干扰硼的测定［２０，２６］，测定结果

表明１０Ｂ测定值要比１１Ｂ更接近认定值，１０Ｂ的同位
素丰度虽低，但可保证结果的可靠性［２７］。Ｇｅ的同
位素有７０Ｇｅ、７２Ｇｅ、７３Ｇｅ、７４Ｇｅ、７６Ｇｅ，测定结果表明丰
度最大的７４Ｇｅ受到５８Ｎｉ１６Ｏ的严重干扰，７０Ｇｅ线性相
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第１期 张元，等：碱熔－阳离子交换树脂分离ＩＣＰ－ＭＳ法测定厚覆盖区地球化学调查样品中硼锗溴钼锡碘钨 第４１卷



关系数明显好于其他４种同位素，分析其原因可能
是７０Ｇｅ的主要干扰同量异位素７０Ｚｎ在离子交换过程
中交换得比较完全，大大减少了对７０Ｇｅ的干扰。
７９Ｂｒ、８１Ｂｒ是Ｂｒ的两种同位素，两者丰度（５０．５７％、
４９．４３％）基本相当，通过三次平行测定Ｂｒ标准溶液
系列（０、１、１０、５０、１００ｎｇ／ｍＬ）结果表明，７９Ｂｒ信号强
度和稳定性好于８１Ｂｒ，一方面由于４０Ａｒ４０Ａｒ１Ｈ、
４０Ａｒ３８Ａｒ１Ｈ分别干扰８１Ｂｒ、７９Ｂｒ的测定，而３８Ａｒ的丰度
（０．０６３％）与４０Ａｒ的丰度（９９．６００％）相差很大，故
４０Ａｒ３８Ａｒ１Ｈ对７９Ｂｒ的干扰远小于４０Ａｒ４０Ａｒ１Ｈ对８１Ｂｒ的
干扰。另一方面，７９Ｂｒ的主要多原子干扰４０Ａｒ３９Ｋ在
离子交换过程中 Ｋ＋交换得比较完全，有效消除了
４０Ａｒ３９Ｋ的干扰。Ｓｎ的同位素较多，一般选取
１１６Ｓｎ、１１８Ｓｎ、１２０Ｓｎ，通过三次平行测定Ｓｎ标准溶液系
列（０、１、１０、５０、１００ｎｇ／ｍＬ）结果表明，１２０Ｓｎ、１１８Ｓｎ的
信号强度和稳定性好于１１６Ｓｎ，由于１１６Ｓｎ中有１１６Ｃｄ的
干扰［２８］，且本文使用１８５Ｒｅ作为内标而不选择１０３Ｒｈ，
消除了１２０Ｓｎ的主要多原子干扰１７ＯＨ１０３Ｒｈ；１１８Ｓｎ存
在１６Ｏ１０２Ｒｕ的干扰，综合考虑选用１２０Ｓｎ同位素进行
测定。虽 然 ９５Ｍｏ、１８２ Ｗ 测 定 时 分 别 易 受 到
４０Ａｒ１６Ｏ３９Ｋ、５５Ｍｎ４０Ａｒ和１Ｈ１８１Ｔａ、１７Ｏ１Ｈ１６５Ｈｏ等多原子
干扰，选择碰撞模式是消除干扰的良好方法，但在实

际分析中，合理优化条件后采用普通模式同样可以

达到较好的测定效果，与标准值的一致性较高

（表１），因此测定７种元素均采取普通模式即可。

表１　不同模式Ｍｏ和Ｗ的测定结果
Ｔａｂｌｅ１　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＭｏａｎｄＷ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｄｅｓ

标准物质编号 元素
标准值

（μｇ／ｇ）

碰撞模式测定值

（μｇ／ｇ）

普通模式测定值

（μｇ／ｇ）

ＧＢＷ０７４０４
Ｍｏ ２．６±０．３ ２．５８ ２．７４
Ｗ ６．２±０．５ ６．０６ ６．３２

ＧＢＷ０７４２４
Ｍｏ ０．５２±０．０４ ０．５１ ０．５８
Ｗ １．６６±０．１０ １．６９ １．７５

ＧＢＷ０７３６４
Ｍｏ １．７±０．１ １．６５ １．５８
Ｗ ０．９７±０．１１ ０．９５ １．０８

ＧＢＷ０７３６６
Ｍｏ １．５６±０．２０ １．６３ １．６６
Ｗ １５．５±０．８ １５．２ １６．７

２．７　分析方法评价
２．７．１　方法检出限

在上述仪器工作条件下，以样品全流程空白连续

分析 １１次，测定值的 ３倍标准偏差为方法检出
限［２９］，获得Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ的方法检出限分别
为０．６６、０．０９６、０．７８、０．１１、０．１５、０．２９、０．２７μｇ／ｇ。

２．７．２　方法准确度和精密度
选取土壤、水系沉积物标准物质平行测定 １１

次，各元素测定平均值均在标准值的正常波动范围

内，准确度ΔｌｇＣ小于０．０５，相对标准偏差（ＲＳＤ）在
２．１％～７．５％之间，均小于１０％（表２）。符合《多
目标区域地球化学调查规范》（ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４）
要求，说明本方法的准确度好、精密度高，测定数据

稳定。

表２　标准物质中各元素测定结果

Ｔａｂｌｅ２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅａｃｈｅｌｅｍｅｎｔｉｎｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓ

标准物质

编号
元素

标准值

（μｇ／ｇ）

测定平均值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

Ｂ ３９±３ ３５．９ －０．０４０ ３．９
Ｇｅ １．３９±０．０６ １．４７ ０．０２４ ２．１
Ｂｒ ８．５±０．５ ７．９９ －０．０２７ ４．３

ＧＢＷ０７９７８ Ｍｏ ０．６８±０．０３ ０．６４ －０．０２６ ７．５
Ｓｎ ３．４±０．２ ３．２８ －０．０１６ ３．２
Ｉ ３．４９±０．１５ ３．６１ ０．０１５ ２．３
Ｗ ２．１±０．３ １．９５ －０．０３２ ４．６
Ｂ ８５±４ ８０．８ －０．０２２ ４．２
Ｇｅ ２．３±０．３ ２．５７ ０．０４８ ２．８
Ｂｒ ３．３±０．３ ３．６８ ０．０４７ ５．９

ＧＢＷ０７９８０ Ｍｏ １２．２±０．６ １３．５ ０．０４４ ６．３
Ｓｎ ４１１±３６ ３９８．２ －０．０１４ ４．１
Ｉ ３．４２±０．１７ ３．３５ －０．００９ ３．１
Ｗ １６４±９ １７９．０ ０．０３８ ４．４
Ｂ ５４±６ ５８．４ ０．０３４ ３．２
Ｇｅ １．３±０．２ １．３７ ０．０２３ ２．２
Ｂｒ １．２±０．３ １．２８ ０．０２８ ３．９

ＧＢＷ０７３０９ Ｍｏ ０．６４±０．１１ ０．６８ ０．０２６ ５．８
Ｓｎ ２．６±０．４ ２．７１ ０．０１８ ２．６
Ｉ ０．６３±０．０９ ０．５７ －０．０４３ ４．１
Ｗ １．８±０．２ １．６９ －０．０２７ ６．３
Ｂ １０．４±１．０ ９．６１ －０．０３４ ２．７
Ｇｅ １．７９±０．１０ １．７１ －０．０２０ ５．４
Ｂｒ ３．７±０．５ ３．８２ ０．０１４ ６．３

ＧＢＷ０７３８４ Ｍｏ ２．５９±０．１５ ２．８８ ０．０４６ ３．９
Ｓｎ ５．１９±０．４１ ４．８７ －０．０２８ ３．２
Ｉ ２．９５±０．３６ ３．１４ ０．０２７ ４．２
Ｗ ４．７３±０．２７ ４．８７ ０．０１３ ３．５

选择松嫩盆地西缘及大兴安岭盆山结合关键带

区域地质调查样品５件（编号Ｓ１～Ｓ５），在本方法测
定结果的基础上，加入与样品中各元素测定结果相

当的标准溶液，进行全流程回收试验（表３），７种元
素的样品加标回收率均在 ８８．５％ ～１１９．５％之间，
符合痕量分析的加标回收率（７０％ ～１３０％）［３０］

要求。
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表３　加标回收实验结果
Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

样品编号 元素
测定值

（μｇ／ｇ）

加标量

（μｇ／ｇ）

加标后测定值

（μｇ／ｇ）

加标回收率

（％）

Ｂ ２９．３ ３０ ５８．２ ９６．３

Ｇｅ １．５２ ２ ３．４２ ９５．０

Ｂｒ ３．３１ ４ ７．４４ １０３．３

Ｓ１ Ｍｏ ０．７７ １ １．６８ ９１．０

Ｓｎ ４．３３ ４ ７．９４ ９０．３

Ｉ ０．９６ １ １．８９ ９３．０

Ｗ １．９８ ２ ４．１２ １０７．０

Ｂ ２７．２ ３０ ５６．６ ９８．０

Ｇｅ １．４４ ２ ３．６３ １０９．５

Ｂｒ ５．２４ ５ ９．７７ ９０．６

Ｓ２ Ｍｏ ０．７１ １ １．６５ ９４．０

Ｓｎ １２．３ １０ ２１．６ ９３．０

Ｉ １．６４ ２ ３．６６ １０１．０

Ｗ ２．０８ ２ ３．９３ ９２．５

Ｂ ９．７８ １０ １８．９ ９１．２

Ｇｅ １．４７ ２ ３．３２ ９２．５

Ｂｒ ５．０９ ５ ９．５３ ８８．８

Ｓ３ Ｍｏ ０．９３ １ ２．０９ １１６．０

Ｓｎ ２．８９ ４ ６．５６ ９１．８

Ｉ ３．３２ ４ ７．７６ １１１．０

Ｗ １．５８ ２ ３．９７ １１９．５

Ｂ ９．５５ １０ ２１．１ １１５．５

Ｓ４ Ｇｅ １．４３ ２ ３．５２ １０４．５

Ｂｒ ４．８４ ５ １０．７ １１７．２

Ｍｏ ０．９３ １ １．９２ ９９．０

（续表３）

样品编号 元素
测定值

（μｇ／ｇ）

加标量

（μｇ／ｇ）

加标后测定值

（μｇ／ｇ）

加标回收率

（％）

Ｓ４
Ｓｎ ３．６５ ４ ８．２１ １１４．０

Ｉ ２．４５ ２ ４．７３ １１４．０

Ｗ １．４３ ２ ３．７４ １１５．５

Ｂ １５．４ ２０ ３３．１ ８８．５

Ｇｅ １．４３ ２ ３．２８ ９２．５

Ｂｒ ４．８９ ５ ９．７６ ９７．４

Ｓ５ Ｍｏ ０．８３ １ １．７７ ９４．０

Ｓｎ ３．６７ ４ ７．９８ １０７．８

Ｉ ３．２１ ４ ７．６９ １１２．０

Ｗ １．３６ ２ ３．７ １１７．０

２．７．３　与文献相同方法和不同方法的对比
将本方法分别与文献相同方法、文献不同方法

（表 ４）测定结果进行对比，与文献相同方法
（ＩＣＰ－ＭＳ）尚未发现有测定 Ｂｒ的相关数据，其他６
种元素的检出限、相对标准偏差（ＲＳＤ）接近；与文献
不同方法（ＩＣＰ－ＯＥＳ、极谱法、ＡＦＳ）对比发现，Ｂ、Ｓｎ
检出限明显更低，Ｇｅ、Ｉ、Ｗ检出限略高，但符合规范
要求。总结认为：一是文献相同与不同方法测定元

素种类不如本文方法全面，相同方法测定Ｂｒ文献数
据不足；二是本文方法整合了多种配套方法，既可作

为测试方法，也可作为比对方法，更具实用性。

２．７．４　厚覆盖区地质调查样品分析与比对
选择松嫩盆地西缘及大兴安岭盆山结合关键带

表４　本文方法与文献相同和不同方法的对比
Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｗｉｔｈｔｈｅｓａｍｅｍｅｔｈｏｄａｎｄｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓｉｎｔｈｅｌｉｔｅｒａｔｕｒｅｓ

分析元素 前处理方法 分析方法
检出限（μｇ／ｇ）

Ｂ Ｇｅ Ｂｒ Ｍｏ Ｓｎ Ｉ Ｗ

ＲＳＤ

（％）

７种元素（本文方法） 碱熔 ＩＣＰ－ＭＳ ０．６６ ０．０９６ ０．７８ ０．１１ ０．１５ ０．２９ ０．２７ ２．１～７．５

Ｂ、Ｇｅ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ［１４］ 碱熔 ＩＣＰ－ＭＳ ０．５７ ０．０９２ － ０．１３ ０．１１ ０．２２ ０．３ ０．９９～５．９

Ｂ、Ｇｅ、Ｓｎ、Ｉ［２４］ 碱熔 ＩＣＰ－ＭＳ ０．９２ ０．０９ － － ０．２９ ０．１ － １．４９～４．９４

Ｂ、Ｓｎ［２］ － 原子发射光谱 ３．６ － － － ０．６３ － － ６．０～１２．０

Ｍｏ、Ｗ［３１］ 碱熔 极谱 － － － ０．１４１ － － ０．１０４ ３．３７～４．０６

Ｍｏ、Ｗ［３２］ 碱熔－离子交换 ＩＣＰ－ＯＥＳ － － － １１ － － １５ １．１～２．３

Ｇｅ［３３］ 酸溶 ＡＦＳ － ０．０３７ － － － － － ４．０～７．１

Ｂｒ、Ｉ［８］ 酸溶 ＩＣＰ－ＭＳ － － ０．２１ － － ０．１５ － １．２～５．０

Ｉ［３４］ 酸溶 ＩＣＰ－ＭＳ － － － － － ０．０１２ － ４．８８～９．１９

Ｂｒ［７］ 粉末压片 ＸＲＦ － － ０．６１ － － － － ３．１～４．７
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区域地质调查样品１０件（编号Ｓ１～Ｓ１０）进行测定，
从平行分析１１次的结果（表５）可以看出，相对偏差
小于１０％，精密度较好，满足日常测试要求。

另以本文方法和ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６相关标准方
法进行分析比对（表６），本文方法 Ｂ测定值相对较
低，可能由于 Ｂ与强碱作用生成硼酸盐，并发生水
解生成Ｂ（ＯＨ）３沉淀，使结果偏低，标准方法的准确
度较好于本文方法，但精密度略差于本文方法。Ｓｎ
测定的标准方法为原子发射光谱法，粉末固体进样

避免了Ｓｎ在溶样过程中分解不完全，同时避免了试
剂污染。本文方法采用碱熔使溶样较为完全，但基

体效应和空白不可避免，从测定结果比较来看，本文

方法的检出限更低。Ｂｒ测定的标准方法为 ＸＲＦ
法，准确度和精密度较好于本文方法。本文方法由

于碱熔样品，虽经过阳离子交换树脂吸附了大量阳

离子，但还存在部分基体干扰以及空白。另外，采用

ＸＲＦ法测定较低含量的Ｂｒ（２μｇ／ｇ以下），结果不稳
定，重复性较差，而采用本文方法测定较低含量的

Ｂｒ，结果较好，弥补了 ＸＲＦ法的不足。Ｇｅ、Ｍｏ测定
的标准方法为酸溶 ＩＣＰ－ＭＳ法，相比之下流程简
易、空白低，其准确度与本文方法相近，精密度较好

于本文方法。Ｉ测定的标准方法为半熔 ＩＣＰ－ＭＳ
法，空白较高，通过加入乙醇增强 Ｉ的信号响应强
度，灵敏度较高，准确度、精密度和本方法相近。

Ｗ测定的标准方法为碱熔ＩＣＰ－ＭＳ法，该方法经阳
离子树脂交换分离后，基体效应和空白明显小于标

准方法，其准确度和精密度优于标准方法。

表６　本法与标准方法的准确度和精密度对比
Ｔａｂｌｅ６　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄａｎｄｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０７９７８ ＧＢＷ０７９８０

标准值

（μｇ／ｇ）

本方法（ｎ＝１１） 对比方法（ｎ＝１１）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

标准值

（μｇ／ｇ）

本方法（ｎ＝１１） 对比方法（ｎ＝１１）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

Ｂ ３９±３ ３５．９ －０．０４ ３．９ ４０．２ 　０．０１３ ５．３ ８５±４ ８０．８ －０．０２２ ４．２ ９２．４ 　０．０３６ ３．８
Ｇｅ １．３９±０．０６ １．４７ 　０．０２４ ２．１ １．４４ 　０．０１５ ０．８ ２．３±０．３ ２．５７ 　０．０４８ ２．８ ２．１９ －０．０２１ １．３
Ｂｒ ８．５±０．５ ７．９９ －０．０２７ ４．３ ８．７６ 　０．０１３ ２．２ ３．３±０．３ ３．６８ 　０．０４７ ５．９ ３．４５ 　０．０１９ １．３
Ｍｏ ０．６８±０．０３ ０．６４ －０．０２６ ７．５ ０．６７ －０．００６ ３．６ １２．２±０．６ １３．５ 　０．０４４ ６．３ １１．３ －０．０３２ ２．１
Ｓｎ ３．４±０．２ ３．２８ －０．０１６ ３．２ ３．５４ 　０．０１８ ３．８ ４１１±３６ ３９８．２ －０．０１４ ４．１ ４２６ 　０．０１６ ４．４
Ｉ ３．４９±０．１５ ３．６１ 　０．０１５ ２．３ ３．４１ －０．０１ １．７ ３．４２±０．１７ ３．３５ －０．００９ ３．１ ３．６９ 　０．０３３ ３．７
Ｗ ２．１±０．３ １．９５ －０．０３２ ４．６ ２．２９ 　０．０３８ ５．０ １６４±９ １７９ 　０．０３８ ４．４ １５８．３ －０．０１５ ５．２

综上所述，分析结果都能满足《多目标区域地

球化学调查规范（１∶２５００００）》（ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４）
要求，在方法评价上各具优势，能够很好地形成

互补。

表５　实际样品测定结果
Ｔａｂｌｅ５　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅａｌｓａｍｐｌｅｓ

样品

编号
元素

测定值

（μｇ／ｇ）

ＲＳＤ

（％）

样品

编号
元素

测定值

（μｇ／ｇ）

ＲＳＤ

（％）

Ｂ ３０．２３ ３．０８ Ｂ ２５．１ １．６５
Ｇｅ １．２５ ２．２４ Ｇｅ １．４３ ２．０９
Ｂｒ ３．７７ １．３２ Ｂｒ ５．７２ ５．７０

Ｓ１ Ｍｏ ０．９１ ５．９８ Ｓ６ Ｍｏ １．０４ ２．９８
Ｓｎ ４．２１ ９．４４ Ｓｎ ４．１３ ９．２１
Ｉ １．２２ ３．５６ Ｉ ３．２８ ３．６５
Ｗ ２．１５ ６．０５ Ｗ １．５４ ４．０３
Ｂ ２７．５ ８．６７ Ｂ ２２．４ ４．６７
Ｇｅ １．４６ １．７６ Ｇｅ １．３１ ２．９８
Ｂｒ ４．３７ １．１４ Ｂｒ ５．０３ ５．８８

Ｓ２ Ｍｏ ０．７１ ８．２８ Ｓ７ Ｍｏ ０．８８ ４．９８
Ｓｎ １０．２ １．９３ Ｓｎ ４．０２ ７．８３
Ｉ １．２５ ４．２８ Ｉ ３．０９ ３．６０
Ｗ ２．６５ ７．９５ Ｗ １．８３ ８．２１
Ｂ ８．９７ ２．６７ Ｂ ２８．８ ３．６４
Ｇｅ １．２８ ９．７６ Ｇｅ １．６０ １．８２
Ｂｒ ６．０４ ８．９２ Ｂｒ ６．７７ ３．４６

Ｓ３ Ｍｏ ０．８４ ６．３３ Ｓ８ Ｍｏ ０．７６ ３．０３
Ｓｎ ３．０９ ２．６５ Ｓｎ ３．６２ ２．２６
Ｉ ３．６１ １．２３ Ｉ ３．３３ ２．６０
Ｗ １．４８ ７．２１ Ｗ ２．５０ ４．３２
Ｂ １２．５ ４．２８ Ｂ ２１．１ ７．３５
Ｇｅ １．５６ ２．０９ Ｇｅ １．６３ ４．７４
Ｂｒ ４．６５ ４．６７ Ｂｒ ６．１３ ９．２２

Ｓ４ Ｍｏ ０．７５ ３．８２ Ｓ９ Ｍｏ ０．８２ ３．５４
Ｓｎ ３．７２ ６．０１ Ｓｎ ３．４５ ２．０９
Ｉ ３．１１ ２．６５ Ｉ ３．５２ ３．１８
Ｗ １．３２ ２．７８ Ｗ ３．０４ ６．０３
Ｂ １３．８ ６．０２ Ｂ ２６．２ ７．３２
Ｇｅ １．１６ ３．０２ Ｇｅ １．４７ ２．４４
Ｂｒ ４．２１ ４．８８ Ｂｒ ９．０２ ８．８７

Ｓ５ Ｍｏ ０．７９ ４．５０ Ｓ１０ Ｍｏ ０．９７ ６．５２
Ｓｎ ３．８９ ２．８９ Ｓｎ ４．０６ ４．５９
Ｉ ３．４０ １．０４ Ｉ ３．４８ ３．８５
Ｗ １．２７ ５．０１ Ｗ ２．６３ ６．７７
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（续表６）

元素

ＧＢＷ０７３０９ ＧＢＷ０７３８４

标准值

（μｇ／ｇ）

本方法（ｎ＝１１） 对比方法（ｎ＝１１）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

标准值

（μｇ／ｇ）

本方法（ｎ＝１１） 对比方法（ｎ＝１１）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

测定值

（μｇ／ｇ）
ΔｌｇＣ

ＲＳＤ

（％）

Ｂ ５４±６ ５８．４ 　０．０３４ ３．２ ５７．３ 　０．０２６ ４．４ １０．４±１．０ ９．６１ －０．０３４ ２．７ ９．６７ －０．０３２ ４．２
Ｇｅ １．３±０．２ １．３７ 　０．０２３ ２．２ １．２８ －０．００７ ０．６ １．７９±０．１０ １．７１ －０．０２ ５．４ １．８５ 　０．０１４ ２．４
Ｂｒ １．２±０．３ １．２８ 　０．０２８ ３．９ １．３２ 　０．０４１ ６．８ ３．７±０．５ ３．８２ 　０．０１４ ６．３ ３．４６ －０．０２９ １．９
Ｍｏ ０．６４±０．１１ ０．６８ 　０．０２６ ５．８ ０．６１ －０．０２ １．７ ２．５９±０．１５ ２．８８ 　０．０４６ ３．９ ２．５２ －０．０１２ ０．９
Ｓｎ ２．６±０．４ ２．７１ 　０．０１８ ２．６ ２．４７ －０．０２２ ３．２ ５．１９±０．４１ ４．８７ －０．０２８ ３．２ ５．４７ 　０．０２３ ２．９
Ｉ ０．６３±０．０９ ０．５７ －０．０４３ ４．１ ０．６７ 　０．０２７ ２．８ ２．９５±０．３６ ３．１４ 　０．０２７ ４．２ ２．８９ －０．００９ １．６
Ｗ １．８±０．２ １．６９ －０．０２７ ６．３ １．９６ 　０．０３７ ６．８ ４．７３±０．２７ ４．８７ 　０．０１３ ３．５ ４．５６ －０．０１６ ３．９

注：Ｂ、Ｓｎ为ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６的第１１部分，采用粉末进样，交流电弧 －发射光谱法测定；Ｇｅ、Ｍｏ分别为 ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６的第１６、０７部分，

采用酸溶ＩＣＰ－ＭＳ法测定；Ｂｒ为ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６的第１０部分，采用粉末压片ＸＲＦ法测定；Ｉ为ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６的第２４部分，采用半熔

ＩＣＰ－ＭＳ法测定；Ｗ为ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６的第３０部分，采用碱熔ＩＣＰ－ＭＳ法测定。

３　结论
本文采用过氧化钠和氢氧化钠混合试剂碱熔，

熔融物提取后，分取溶液使用７３２型阳离子交换树
脂静态交换溶液中大量阳离子，利用 ＩＣＰ－ＭＳ法测
定Ｂ、Ｇｅ、Ｂｒ、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｉ、Ｗ的含量。通过国家一级标
准物质进行方法验证，７种元素利用 ＩＣＰ－ＭＳ法测
定，发挥了其检出限低、灵敏度高、线性范围宽、干扰

离子少的技术优势，方法符合《多目标区域地球化

学调查规范（１∶２５００００）》（ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４）要
求。同时，本文方法与 ＤＺ／Ｔ０２７９—２０１６相关标准
方法进行比对，方法评价上各具优势，能够很好地形

成互补。另分取溶液可采用离子选择电极法进行

Ｆ元素的测定，结果满意。
通过整合多种配套方法，采用一种熔样方法便

可测定多种元素，同时减少了试剂用量，降低成本，

节约时间，提高了分析效率，这一检测体系在厚覆盖

区地球化学调查样品分析中具有广泛的应用前景。
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ＳｈｉＪＭ，ＦｅｎｇＴ Ｊ，ＦｕＰ Ｆ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
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（６）：６３１－６３９．
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试，２０１３，３２（６）：８８７－８９２．
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１９９７，６９：３７５４－３７５９．

［２１］　Ａｌ－ＡｍｍａｒＡＳ，ＲｅｉｔｚｎｅｒｏｖａＥ，ＢａｒｎｅｓＲＭ．Ｆｅａｓｉｂｉｌｉｔｙ
ｏｆｕｓｉｎｇｂｅｒｙｌｌｉｕｍ ａｓｉｎｔｅｒｎａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｔｏｒｅｄｕｃｅ
ｎｏｎｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｉｃｃａｒｂｏｎｓｐｅｃｉｅｓｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔｉｎｔｈｅ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
（ＩＣＰＭＳ）ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂｏｒｏｎｉｎｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ
［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ：ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
１９９９，５４：１８１３－１８２０．

［２２］　程仕群，朱文亮，占文慧，等．电感耦合等离子体质谱
法测定酱油中硼含量［Ｊ］．食品与机械，２０１３，２９（５）：
９９－１００，２４８．
ＣｈｅｎｇＳＱ，ＺｈｕＷＬ，ＺｈａｎＷＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｂｏｒｏｎｉｎｓｏｙｓａｕｃｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｆｏｏｄ＆Ｍａｃｈｉｎｅｒｙ，２０１３，２９（５）：９９－
１００，２４８．

［２３］　赵立凡，唐宏兵，欧阳运富，等．电感耦合等离子体质
谱法测定那曲肝素钙中痕量硼［Ｊ］．药物分析杂志，
２０１２，３２（１０）：１８４２－１８４４．
ＺｈａｏＬＦ，ＴａｎｇＨＢ，ＯｕｙａｎｇＹＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｒａｃｅｂｏｒｏｎｉｎｎａｔｒｅｈｅｐａｒｉｎｃａｌｃｉｕｍ ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌ
ｏｆＰｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（１０）：１８４２－
１８４４．

［２４］　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
ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（２）：１５４－１５９．

［２５］　靳兰兰，王秀季，李会来，等．电感耦合等离子体质谱
技术进展及其在冶金分析中的应用［Ｊ］．冶金分析，
２０１６，３６（７）：１－１４．
ＪｉｎＬＬ，ＷａｎｇＸＪ，ＬｉＨＬ，ｅｔａｌ．Ｐｒｏｇｒｅｓｓｉｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙａｎｄｉｔｓ
ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（７）：１－１４．

［２６］　姚海云，谭靖，郭冬发，等．同位素稀释电感耦合等离
子体质谱法测定高纯石英中痕量硼［Ｊ］．质谱学报，
２００４，２５（２）：７７－８３．
ＹａｏＨＹ，ＴａｎＪ，ＧｕｏＤＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｂｏｒｏｎ ｉｎ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ ｑｕａｒｔｚ ｂｙ ｉｓｏｔｏｐｅ ｄｉｌｕｔｉｏｎ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．

ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＳｏｃｉｅｔｙ，２００４，２５
（２）：７７－８３．

［２７］　李冰，杨红霞．电感耦合等离子体质谱原理和应用
［Ｍ］．北京：地质出版社，２００５：１４６．
ＬｉＢ，ＹａｎｇＨＸ．Ｐｒｉｎｃｉｐｌｅａｎｄａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：
ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２００５：１４６．

［２８］　郝原芳，刘新，宋丽华，等．电感耦合等离子体质谱法
测定铅合金中的微量杂质元素镉和锡［Ｊ］．岩矿测
试，２０１６，３５（４）：３７８－３８３．
ＨａｏＹＦ，ＬｉｕＸ，ＳｏｎｇＬＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓｃａｄｍｉｕｍ ａｎｄｔｉｎｉｎｌｅａｄａｌｌｏｙｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（４）：３７８－３８３．

［２９］　唐碧玉，施意华，杨仲平，等．灰化酸溶 －电感耦合等
离子体质谱法测定煤炭中的镓锗铟［Ｊ］．岩矿测试，
２０１８，３７（４）：３７１－３７８．
ＴａｎｇＢＹ，ＳｈｉＹＨ，ＹａｎｇＺＰ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｇａｌｌｉｕｍ，ｇｅｒｍａｎｉｕｍａｎｄｉｎｄｉｕｍｉｎｃｏａｌｂｙａｓｈｉｎｇａｃｉｄ
ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ － ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７
（４）：３７１－３７８．

［３０］　张杰芳，闫玉乐，夏承莉，等．微波碱消解 －电感耦合
等离子体发射光谱法测定煤灰中的六价铬［Ｊ］．岩矿
测试，２０１７，３６（１）：４６－５１．
ＺｈａｎｇＪＦ，ＹａｎＹＬ，ＸｉａＣＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｃｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅａｌｋａｌｉｎｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ｏｐｔｉｃａｌ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３６
（１）：４６－５１．

［３１］　贾玉萍，王湘玲，肖建平．改进的极谱法测定化探样
品中的钨钼［Ｊ］．岩矿测试，２００９，２８（５）：４９４－４９６．
ＪｉａＹＰ，ＷａｎｇＸＬ，ＸｉａｏＪＰ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎ
ａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎｓａｍｐｌｅｓｂｙ
ｉｍｐｒｏｖｅｄｐｏｌａｒｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２００９，２８（５）：４９４－４９６．

［３２］　姜云军，李星，姜海伦，等．碱熔 －离子交换树脂分离
－电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钨钼矿石
中的钨、钼、硼、硫和磷［Ｊ］．理化检验（化学分册），
２０１８，５４（９）：１０３０－１０３４．
ＪｉａｎｇＹＪ，ＬｉＸ，ＪｉａｎｇＨ Ｌ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｕｎｇｓｔｅｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｂｏｒｏｎ，ｓｕｌｆｕｒａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ
ｔｕｎｇｓｔｅｎｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｏｒｅｓｂｙａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ－ｉｏｎ
ｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１８，
５４（９）：１０３０－１０３４．

［３３］　何海洋，曲少鹏，黄钢，等．氢化物发生 －原子荧光光
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谱法测定稀土矿石中的锗［Ｊ］．稀土，２０１９，４０（２）：
１１３－１１９．
ＨｅＨ Ｙ，ＱｕＳＰ，ＨｕａｎｇＧ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｒａｒｅｅａｒｔｈｏｒｅｓｂｙｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ－
ａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲａｒｅＥａｒｔｈｓ，
２０１９，４０（２）：１１３－１１９．

［３４］　任冬，周小琳，宗有银，等．封闭酸溶 －盐酸羟胺还原

ＩＣＰ－ＭＳ法测定土壤沉积物岩石中的痕量碘［Ｊ］．
岩矿测试，２０１９，３８（６）：７３４－７４０．
ＲｅｎＤ，ＺｈｏｕＸＬ，ＺｏｎｇＹＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｉｏｄｉｎｅｉｎｓｏｉｌｓｅｄｉｍｅｎｔｓａｎｄｒｏｃｋｓｂｙｃｌｏｓｅｄａｃｉｄ
ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ－ｈｙｄｒｏｘｙｌａｍｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅｒｅｄｕｃｔｉｏｎＩＣＰ
－ＭＳｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８
（６）：７３４－７４０．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＢｏｒｏｎ，Ｇｅｒｍａｎｉｕｍ，Ｂｒｏｍｉｎｅ，Ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，Ｔｉｎ，
ＩｏｄｉｎｅａｎｄＴｕｎｇｓｔｅｎｉｎＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＳｕｒｖｅｙＳａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰ－ＭＳｗｉｔｈ
ＡｌｋａｌｉＦｕｓｉｏｎ－ＣａｔｉｏｎＥｘｃｈａｎｇｅＲｅｓｉｎＳｅｐａｒａｔｉｏｎ

ＺＨＡＮＧＹｕａｎ，ＷＡＮＧＷｅｎ－ｄｏｎｇ，ＬＵＢｉｎｇ，ＺＨＡＯＷｅｎ－ｚｈｉ，ＹＡＮＧＹｕａｎ，ＬＶＳｈｅｎｇ－ｎａｎ
（ＨａｒｂｉｎＮａｔｕｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓＣｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅＳｕｒｖｅｙＣｅｎｔｒｅ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｈａｒｂｉｎ１５００８６，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｉｓｓｉｍｐｌｅａｎｄｑｕｉｃｋ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆ７ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌ

ｓｕｒｖｅｙｓａｍｐｌｅｓｉｎａｔｈｉｃｋｃｏｖｅｒａｇｅａｒｅａ．
（２）Ｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄａｎａｌｙｓｉｓｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ．
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