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钟跃汉，王利华，孙友宝，等． ＩＣＰ⁃ＭＳ 微量进样法直接测定海水中微量元素的含量［Ｊ］ ．环境化学，２０１８，３７（１０）：２３２９⁃２３３１．
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ＩＣＰ⁃ＭＳ 微量进样法直接测定海水中微量元素的含量

钟跃汉１　 王利华１　 孙友宝２　 姚劲挺１　 黄涛宏２

（１． 岛津企业管理（中国）有限公司广州分析中心， 广州， ５１００１０；　 ２． 岛津企业管理（中国）有限公司上海分析中心， 上海， ２０００５２）

摘　 要　 电感耦合等离子体质谱法分析海水中的微量元素，存在着样品盐分高，基体复杂，干扰严重等难点．
本文建立了使用岛津 ＩＣＰＭＳ－２０３０ 直接测试未经稀释海水样品的方法．方法采用岛津 ＬａｂＳｏｌｕｔｉｏｎｓ ＩＣＰＭＳ 软件

的时间分辨测量模式，在微量进样 ５０ μＬ、氦气碰撞的条件下同时测定多元素，并使用海水成分分析标准物质

ＧＢＷ（Ｅ）０８００４０ 对方法准确性进行认证．实验结果表明，该方法操作简单、定量准确、耐受性良好，适用于海水

等高盐样品的直接进样分析．
关键词　 海水，微量进样，ＩＣＰ⁃ＭＳ．

地球的水资源中，海水占了水总量的 ９７．３％，是水环境的主要组成，拥有丰富的资源．近些年来，人类生活生产活动过

程中产生的生活污水、工业废水、农业会流水等直接排入环境水体，造成海洋污染和水质污染，直接影响到人类的人口、
资源和环境．因此，海洋环境的监测是海洋环境保护和一切海洋工作的基础和技术保障，海水水质分析的数据和资料，是
制订海洋环保战略方针和海洋经济计划的依据．

海水水质的监测分析，目前主要依照现行的海水监测标准《海洋监测规范》，各元素分析的标准方法以原子吸收法的

使用最为广泛．原子吸收虽然具有干扰少、灵敏度高、测定速度快等优点，但多元素同时测定尚有困难． ＩＣＰ⁃ＭＳ 用于海水

的分析，具有线性范围宽、灵敏度高、可实现多元素同时测定的优点．
本文建立了微量进样的 ＩＣＰ⁃ＭＳ 分析方法，使用岛津 ＩＣＰＭＳ⁃２０３０ 的时间分辨测量模式直接测定未经稀释的海水样

品，通过测试结果准确性和内标稳定性对方法适用性进行验证．

１　 实验部分

１．１　 仪器

岛津 ＩＣＰＭＳ⁃２０３０ 电感耦合等离子体质谱仪，岛津高效液相色谱仪 ＬＣ⁃２０Ａｉ（配 ＳＩＬ⁃２０ＡＣ 自动进样器，用于微量进样）．
１．２　 标准溶液和主要试剂

５ 种金属元素标准储备液（１０００ μｇ·ｍＬ－１）均购自国家有色金属及电子材料分析测试中心；盐酸：ＩＣＰ⁃ＭＳ 级．
１．３　 实验方法

海水样品直接进样测定，进样体积 ５０ μＬ．高频功率 １．２ ｋｗ； 等离子体气流速 ８．０ Ｌ·ｍｉｎ－１； 辅助气流速 １．１ Ｌ·ｍｉｎ－１载

气流速 ０．７ Ｌ·ｍｉｎ－１； 采样深度 ５ ｍｍ； 雾室温度 ５ ℃； 碰撞气种类及流速 Ｈｅ（６．０ ｍＬ·ｍｉｎ－１）； 池电压 －２１ Ｖ； 能量过滤

器电压 ７．０ Ｖ； 测量模式时间分辨模式．

２　 结果与讨论

２．１　 标准曲线溶液配制

配制介质为 １％ ＨＣｌ 的 Ｃｄ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｐｂ 和 Ｚｎ 元素不同浓度标准溶液于 ５０ ｍＬ 容量瓶中，配制浓度如表 １ 所示，内标元

素 Ｙ 和 Ｌｕ 在线加入，浓度分别为 Ｙ ２ μｇ·Ｌ－１，Ｌｕ １０ μｇ·Ｌ－１ ．标准曲线 Ｒ 值分别为：Ｒ（Ｃｄ）＝ ０．９９９７９， Ｒ（Ｃｒ）＝ ０．９９９９７，
Ｒ（Ｃｕ）＝ ０．９９９９３， Ｒ（Ｐｂ）＝ ０．９９９５１， Ｒ（Ｚｎ）＝ ０．９９９５０．
２．２　 部分元素质量轮廓图

岛津时间分辨测量软件 ＬａｂＳｏｌｕｔｉｏｎｓ ＩＣＰＭＳ ＴＲＭ 具有最快可达 １ ｍｓ 的分析速度，可根据需要实现多个元素的同时

监控测定．在时间分辨模式下，软件具备内标实时校正功能，可通过自动加入内标的方式逐点校正目标元素信号，以获得

消除基体影响的测试强度，从而实现准确定量．高压输液进样的方式可有效提升分析速度，在 １．５ ｍｉｎ 的时间内即可完成
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样品的测定．

表 １　 标准溶液浓度及分析质量数

元素 质量数（ａｍｕ）
标准曲线浓度 ／ （μｇ·Ｌ－１）

ＳＴＤ１ ＳＴＤ２ ＳＴＤ３ ＳＴＤ４ ＳＴＤ５ ＳＴＤ６

Ｃｄ １１４ ０ ０．５ ２．０ ５．０ １０ ２０

Ｃｒ ５２ ０ ２．０ ５．０ １０ ２０ ５０

Ｃｕ ６３ ０ ２．０ ５．０ １０ ２０ ５０

Ｐｂ ２０８ ０ ０．５ ２．０ ５．０ １０ ２０

Ｚｎ ６６ ０ ２．０ ５．０ １０ ２０ ５０

图 １　 Ｃｒ 和 Ｃｕ 元素质量轮廓图

２．３　 检出限

在进样体积为 ５０ μＬ 时，对浓度为 ２ μｇ·Ｌ－１样品溶液考察镉、铬、铜、铅和锌元素的信噪比，折算信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝ ３ 时检

出限以及 Ｓ ／ Ｎ＝ １０ 定量限，结果如下：

表 ２　 灵敏度实验结果

名称
仪器检出限 ／
（μｇ·Ｌ－１）

仪器定量限 ／
（μｇ·Ｌ－１）

Ｃｄ ０．１８ ０．６

Ｃｒ ０．４８ １．６

Ｃｕ ０．５４ １．８

Ｐｂ ０．４２ １．４

Ｚｎ ０．７５ ２．５

２．４　 准确性研究

使用 ＩＣＰＭＳ⁃２０３０ 直接测定海水成分分析标准物质 ＧＢＷ（Ｅ）０８００４０ 中的镉、铬、铜、铅和锌元素含量．实验结果见

表 ３．

表 ３　 海水样品分析结果

元素 校正内标
标准值 ／

（μｇ·ｋｇ－１）
测定结果 ／
（μｇ·ｋｇ－１）

Ｃｄ １７５Ｌｕ １．００±０．０６ １．０５

Ｃｒ ８９Ｙ ５．０±０．４ ４．７

Ｃｕ ８９Ｙ ５．０±０．４ ４．８

Ｐｂ １７５Ｌｕ １０．０±０．６ １１．２

Ｚｎ ８９Ｙ ７０±３ ６８

　 　 以 ２５℃时的密度＝ １．０２３ ｇ·ｍＬ－１转换测定结果单位
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　 １０ 期 钟跃汉等：ＩＣＰ⁃ＭＳ 微量进样法直接测定海水中微量元素的含量 ２３３１　

２．５　 稳定性研究

以含有内标元素 Ｙ 和 Ｌｕ 的海水样品每隔 ５ ｍｉｎ 进样分析，连续测定 ２ ｈ，以内标元素峰面积的百分回收比作图，制
得 ２ ｈ 的内标波动图如下：

图 ２　 内标信号波动廓图

３　 结论

使用岛津公司 ＩＣＰＭＳ⁃２０３０ 电感耦合等离子体质谱仪的微量进样模式直接分析海水样品，可大幅减少盐分在接口的

累积，高灵敏度氦气碰撞模式测定，可有效消除由于复杂基体引起的多原子离子干扰．采用该方法分析海水样品，分析结

果与标准值吻合，方法准确性高．连续进样 ２ ｈ 监控内标信号波动，内标稳定性良好．该方法能满足对海水样品中微量元

素的准确快速分析．




