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地调样品中痕量Bi的测试方法比较

易建春，赵朝辉，汪彤芸
(中国地质科学院矿产综合利用研究所，四川 成都610041)

摘要：因地调样品处理量大，为提高工作效率，本文针对地调样品中痕量Bi的分析，通过原子荧光光谱法

(AFS)和等离子质谱法(ICP—MS)的比较，证明了ICP—MS法同样具有很好的可行性和适用性。
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地调样品分析要求快速、准确，以便处理大批量

的样品并检出百万分之几甚至含量更低的痕量元

素【l’2J。目前，测定地调样品中的铋最常用的方法

是原子荧光光谱法(AFS)，但现有的原子荧光光谱

仪多是单道或者双道的，处理大批量多元素分析时

效率低下。为此，本文通过测试方法对比实验，确定

选择等离子质谱法(ICP—MS)测定铋，以提高分析

速度和工作效率。

l 实验部分

1．1 仪器

双道原子荧光光谱仪(AFS一2202E，北京海光

仪器公司)；电感耦合等离子体质谱仪(Thermo

XserivcsⅡ，美国热电公司)。

1．2主要试剂

盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸、硼氢化钾、氢氧化

钾、硫脲、抗坏血酸，均为优级纯。

1．3操作步骤

1．3．1 AFS法

准确称取样品0．25009于25mL比色管中，加

人新配制的王水(1+1)lOmL，摇匀，置于沸水浴中，

加热1h，期间摇2—3次。取下冷却后，加5％硫脲

-5％抗坏血酸5mL，用5％HCl稀释至刻度，摇匀。

同时作空白试验，与标准系列在相同条件下测

定‘引。

AFS工作条件：负高压300V；原子化器高度

8mm；载气流量400m1．／min；屏蔽气流速1000m1．／

min；延迟时间1．Os；读数时间10s。

1．3．2 ICP—MS法

称取0．25009样品放人50mL聚四氟乙烯烧杯

中。用少量去离子水润湿；依次加入IOmLHF、

10mLHN03、2mLHCl04，将聚四氟乙烯烧杯放置于

2700C的电热板蒸发至HCl0。冒烟，乘热加人10mL

新配制的王水，在电热板上微热至溶液清亮，取下冷

却；将溶液转入25．0mL比色管中，稀至刻度，摇匀。

以103Rh作为内标，选取6lBi测定。

ICP—MS工作条件：入射功率为1350W；载气

流量为0．78L／rain；辅助气流量为0．7L／min；扫描方

式为跳峰；测量通道3。

2 结果与讨论

2．1检出限比较

平行进行12份样品空白溶液的测定，计算测定

值的标准偏差s，以6s计算，同时考虑称样量和稀释

倍数得到方法检出限，其结果见表1。实验结果表

明：两种方法都能满足地球化学普查Bi分析检出限

要求(0．1斗g／g)，但原子荧光光谱法测定Bi具有更

低的检出限。

2．2精密度和准确度比较

按照本文制定的方法步骤，选择国家一级标准
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表1检出限比较 物质GSR6、GSD2、GSSl4、GSS6，各称取12份，测定

Bi的含量，计算相应的精密度(相对标准偏差

BSD％)及准确度(△lgC)。

从表2可知，测定值与标准值吻合，AFS比ICP

—MS有更好的精密度，但是两种方法的相对标准偏

表2精密度和准确度比较

GSR6 GSD2 GSSl4 GSS6

项目AFS IcP—MS A玛 IcP—MS AFS ICP—MS AFS ICP—MS

注：zxh；c=I△lgc早均一AlgCr翩tI

差RSD％均在10％以内，zxk-c均小于0．1，说明两

种方法的准确度、精密度都完全满足地球化学普查

分析方法的要求。

3 结 论

上述实验表明，虽然原子荧光光谱法比等离子

质谱法测定地调样品中Bi具有更低的检出限和更

好的精密度，但是用等离子质谱法测定地调样品中

Bi是完全可行的，在处理大批量、多元素测定的地

调样品时，该法能提高分析速度和测试效率，其准确

度和精密度都完全满足地球化学普查分析方法的要求。
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Comparison of the Methods for Determination of

Trace Bismith in Geological Survey Samples
YI Ban-chun，ZHAO Chao·hui，WANG Tong-yun
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Abstract：A comparison is made between two determination method8一ICP—MS(Inductively Coupled Plasma MasS

Spectrometry)and AFS(Atomic Fluorescence Analysis)for determining trace bismith in geological survey samples．

Experimental results confirmed that ICP—MS method has satisfactory feasibility and serviceability．
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