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粉末压片 －Ｘ射线荧光光谱法分析富硒土壤样品中的硒及
主次量元素

李迎春，张磊，尚文郁

（国家地质实验测试中心，北京 １０００３７）

摘要：目前土壤中Ｓｅ主要采用原子荧光光谱法测定，存在用酸量大、前处理相对复杂等缺点，对于高含量Ｓｅ
的测定则需要高倍稀释，无疑会扩大分析误差。本文采用粉末压片波谱 －能谱复合 Ｘ射线荧光光谱法测定
湖北富硒土壤样品中的Ｓｅ等１７个主次量元素，波谱分析１０个元素的同时，能谱分析Ａｓ、Ｃｕ、Ｒｂ、Ｓｒ、Ｚｒ、Ｂａ、
Ｎｉ等７个元素，大幅节省了测定时间。通过将不同国家标准物质按比例混合的方式配置混合标准样品，解
决了现有Ｓｅ标准物质在５～７２μｇ／ｇ含量范围不足的问题。对于高含量Ｓｅ的测定，通过谱图分析，波谱数据
优于能谱数据，对其精密度、准确度考核，相对标准偏差（ＲＳＤ）小于 １０％，高含量 Ｓｅ样品的 ＲＳＤ小于
０．７０％，能够满足Ｓｅ含量大于３．００μｇ／ｇ土壤样品的定量分析要求，同时可提供１６个主次量元素的定量或
近似定量分析结果。

关键词：富硒土壤样品；硒；主次量元素；粉末压片；Ｘ射线荧光光谱法；混合标准样品
要点：

（１）建立了联合使用波谱－能谱测定富硒土壤中主次量元素的方法。
（２）分析了Ｘ射线荧光光谱法测定Ｓｅ的技术难点，合理优化了分析测试条件。
（３）本方法可测定高含量Ｓｅ，也可提供１６个主次量元素的定量或近似定量分析结果。
中图分类号：Ｓ１５１．９３；Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

随着人们生活水平的日益提高，硒对人体健康

的影响研究越来越受到重视［１－３］，相关研究报道日

益增多［４－８］。目前测定土壤中 Ｓｅ一般采用原子荧
光光谱法（ＡＦＳ）及电感耦合等离子体发射光谱法
（ＩＣＰ－ＯＥＳ）［９－１４］。其中以 ＡＦＳ法应用较多，但其
缺点在于前处理复杂、用酸量大、环境污染等。如对

于低含量Ｓｅ的测定，ＡＦＳ法具有较高的灵敏度，但
单次测量只能测定一种元素，高含量硒需要高倍稀

释，从而扩大了测定误差。压片制样 Ｘ射线荧光光
谱法（ＸＲＦ）具有试剂用量少、制样简单快速、同时
测定多种元素等优点，在地质矿产调查中得到了广

泛应用［１５－２２］。近年来波谱 －能谱联用 Ｘ射线荧光
光谱仪实现了一台仪器上将波长与能量色散同时分

析，可在相同时间内分析更多的元素，目前已有相关

文献［２３－２５］报道。

应用ＸＲＦ法测定高含量Ｓｅ，由于谱线重叠峰较
少，散射背景相对较低，理论上可以得到满意的分析

结果，但其困难在于目前现有土壤标准物质不足，如

高含量Ｓｅ的标准物质较少，且这类标准物质多是多
金属矿类，如锑矿石、铅矿石、铜矿石、砷矿石等。由

于金属矿和普通硅酸盐类土壤的基体效应差异较

大［２６］，用这些金属矿类标准物质制作的标准曲线很
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难满足普通硅酸盐类型土壤样品中 Ｓｅ的测定
要求［２７］。

本文利用现有矿物标准物质与普通土壤标准物

质混合，配置混合标准样品，减少了基体效应造成的

影响，解决了标准物质不足的问题。合理地设定了

波谱－能谱测量条件，在保证测定数据准确度的同
时，节省了分析时间，通过精密度与准确度考核，

该分析方法可以满足富硒土壤中 Ｓｅ的测定要
求，其他１６个主次量元素能够满足定量或半定
量分析要求。对湖北恩施富硒地区建始县和利

川市采集的两个土壤样品［２８－３１］经方法对比分

析，本文所建分析方法（ＸＲＦ）测定数据与 ＡＦＳ的
结果吻合。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

ＺｅｔｉｕｍＸ射线荧光光谱仪（荷兰帕纳科公司），
端窗铑钯 Ｘ射线管（光管功率 ４ｋＷ）。压片机
（ＭＡＥＫＡＷＡＴＥＳＴＩＮＧＭＡＣＨＩＮＥＭＦＧ公司），最大
压强４８０ＭＰａ，配３６ｍｍ压样模具。电动球磨机（德
国Ｒｅｔｓｃｈ公司），振荡频率３０Ｈｚ（或３０次／ｓ）。

高纯石蜡粉末：购自德国 Ｆｌｕｘａｎａ公司，编号
ＢＭ－０００２－１。

国家 标 准 物 质：包 括 沉 积 物 标 准 物 质

ＧＢＷ０７３０３、ＧＢＷ０７３０５－ＧＢＷ０７３０７、ＧＢＷ０７３０３ａ、
ＧＢＷ０７３０４ａ、ＧＢＷ０７３１９、ＧＢＷ０７３４７；土壤标准物质
ＧＢＷ０７４０４ａ－ＧＢＷ０７４０７、ＧＢＷ０７４２９、ＧＢＷ０７４３０、

ＧＢＷ０７４４９、ＧＢＷ０７４５６、ＧＢＷ０７４５７；多金属矿标准
物质 ＧＢＷ０７１６３、ＧＢＷ０７１６６、ＧＢＷ０７１６７、ＧＢＷ０７２６８、
ＧＢＷ０７２７７、ＧＢＷ０７２７８、ＧＢＷ０７２８０。
１．２　样品制备

样品的要求：样品颗粒需接近或小于２００目，在
样品称量前，应称取少量样品（取样量 ＞７．００００ｇ）
于纸质样品袋中，置于烘箱中于１０５℃温度下烘样
２ｈ后，干燥器中保存。

样品制备方法：精确称量样品７．００００ｇ和石蜡
粉末１．５７５０ｇ于２５ｍＬ瓷坩锅中，用玻璃棒充分搅
拌后，用电动球磨机混匀２ｍｉｎ。将混匀的样品倒入
压样模具中，在 ２０吨压力下压制成直径 ３６ｍｍ圆
片，样片背面用记号笔标记样品编号，样片袋置于干

燥器中保存。

１．３　仪器测量条件
合理地设定元素测量条件，测量功率为

３６００Ｗ，测定元素背景角度时，充分考虑谱线重叠干
扰，视野光栏直径为２７ｍｍ，试样盒面罩直径２７ｍｍ，
各分析元素测量条件见表１。充分考虑波谱与能谱
分析能力［２５］，Ｓｅ元素采用波谱、能谱两种测量
方式。

１．４　校准曲线
采用１．１节的沉积物、土壤、多金属矿标准物质

及配置的混合标准样品制作校准曲线，校准时充分

考虑重叠谱线干扰，采用经验系数法校正，主量元素

加入适当的基体校正，次量元素采用康普顿内标加

经验系数法校正。

表１　波长色散－能量色散Ｘ射线荧光光谱仪测量条件
Ｔａｂｌｅ１　ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｂｙＷＤ－ＥＤＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ

波长色散测量条件

元素 谱线
电压

（ｋＶ）
电流

（ｍＡ）
滤光片 分析晶体

准直器

（μｍ）
探测器

脉高分析器 ２θ（$）
低限 高限 峰值 背景

Ｎａ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＰＸ１ ７００ Ｆｌｏｗ ２５ ７５ ２７．７０３４ １．８１９６
Ｍｇ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＰＸ１ ７００ Ｆｌｏｗ ２８ ７２ ２２．９１７８ １．８２２８
Ａｌ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＰＥ ３００ Ｆｌｏｗ ２７ ７３ １４４．８６３６ －１．８０３２
Ｓｉ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＰＥ ３００ Ｆｌｏｗ ３４ ６６ １０９．０７７６ １．５７１６
Ｐ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ Ｇｅ ３００ Ｆｌｏｗ ３０ ６７ １４０．９８３４ －１．１０１４
Ｋ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ ３３ ６６ １３６．６８８２ －２．７０７４
Ｃａ Ｋα１２ ３０ １２０ Ｎｏｎｅ ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ ３３ ６６ １１３．１２４６ ２．０４７６
Ｔｉ Ｋα１２ ６０ ６０ Ａｌ／２００ ＬｉＦ２００ ３００ Ｆｌｏｗ ３７ ６２ ８６．１６２０ －１．３７２８
Ｍｎ Ｋα１２ ６０ ６０ Ａｌ／２００ ＬｉＦ２２０ １５０ Ｆｌｏｗ ３９ ５９ ９５．１６９６ １．５６９４
Ｆｅ Ｋα１２ ６０ ６０ Ａｌ／２００ ＬｉＦ２２０ １５０ Ｓｃｉｎｔ ３１ ６９ ８５．６６５２ －１．００４６
Ｖ Ｋα１２ ６０ ６０ Ａｌ／２００ ＬｉＦ２２０ ３００ Ｆｌｏｗ ２６ ６９ １２３．１４３６ －０．６１８６
Ｃｒ Ｋα１２ ６０ ６０ Ａｌ／２００ ＬｉＦ２００ １５０ Ｆｌｏｗ ３５ ６０ ６９．３３０２ ０．８２２２
Ｓｅ Ｋα１２ ６０ ６０ Ｎｏｎｅ ＬｉＦ２００ ３００ Ｓｃｉｎｔ １９ ７８ ３１．８５９８ ０．７８７４
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（续表１）

能量色散测量条件

元素 谱线 能量 解谱类型
电压

（ｋＶ）
电流

（ｍＡ）
滤光片 衰减器 探测器 背景

感兴趣区（ｋｅＶ）
低限 高限

Ａｓ Ｋβ１３ １１．７２ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １１．４７ １１．８３
Ｂａ Ｋα１２ ３２．０６ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ｂｒａｓｓ／４００ Ｄ＝３．０ ＳＤＤ Ｙｅｓ ３１．５７ ３２．５８
Ｂｒ Ｋα１２ １１．９１ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １１．８８ １２．００
Ｃｕ Ｋα１２ ８．０４ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ７．９１ ８．２５
Ｇａ Ｋα１２ ９．２４ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ９．０１ ９．４３
Ｇｅ Ｋα１２ ９．８７ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ９．８０ １０．０４
Ｎｉ Ｋα１２ ７．４７ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ７．３３ ７．６３
Ｐｂ Ｌβ１ １２．６１ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １２．３６ １２．８７
Ｒｂ Ｋα１２ １３．３７ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １３．１６ １３．６０
Ｓｅ Ｋα１２ １１．２１ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １０．９０ １１．４８
Ｓｒ Ｋα１２ １４．１４ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １３．８７ １４．４１
Ｔｉ Ｋα１２ ４．５１ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ４．２８ ４．６７
Ｙ Ｋα１２ １４．９３ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １４．９５ １５．２４
Ｚｎ Ｋα１２ ８．６３ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ ８．４５ ８．８１
Ｚｒ Ｋα１２ １５．７５ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １５．４０ １６．０７
Ｒｈ Ｋα１２ １９．１８ ＥＤ－Ｒ ６０ ６０ Ａｌ／２００ Ｄ＝０．６ ＳＤＤ Ｙｅｓ １８．３２ １９．８３

　　如前所述，其中混合标准样品是为了解决高含
量Ｓｅ标准物质不足的问题，用现有土壤标准物质与
高硒多金属矿标准物质混合配置标准样品，丰富高

含量Ｓｅ的标准物质的数量，有效地降低由于多金属
矿基体相差较大而造成的误差。表２为配置的混合
标准样品信息，具体步骤为：准确称取一定质量的土

壤标准物质和多金属矿标准物质于玛瑙研钵中，加

入少量乙醇润湿研磨１０ｍｉｎ以上，风干后于１０５℃
烘干２ｈ，再按１．２节步骤制备标准样片。

表２　配置的混合标准样品信息
Ｔａｂｌｅ２　Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｍｉｘｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

混合标准样品

编号

采用的标准物质

编号

称样质量

（ｇ）

Ｓｅ含量

（μｇ／ｇ）

ＨＣ－Ｓｅ１
ＧＢＷ０７２８０ ４．００００

７２．１９
ＧＢＷ０７４０７ ６．００００

ＨＣ－Ｓｅ２
ＧＢＷ０７１６６ ４．００１７

３２．５４
ＧＢＷ０７４４９ ６．００２８

ＨＣ－Ｓｅ３
ＧＢＷ０７２６８ ４．００４２

２０．３６
ＧＢＷ０７４０６ ５．８７９９

ＨＣ－Ｓｅ４
ＧＢＷ０７２８３ ４．０００２

１２．２４
ＧＢＷ０７４０１ ５．５３８２

ＨＣ－Ｓｅ５
ＧＢＷ０７２７８ ４．０００３

５．７８
ＧＢＷ０７４０３ ６．０００２

２　结果与讨论
２．１　方法检出限

采用参加校准的标准样品，通过仪器软件，按下

列公式计算各元素的最大检出限（ＬＯＤ）［３２］，计算

结果见表 ３。主量成分中最大检出限为 Ａｌ２Ｏ３
１０１．６μｇ／ｇ，微量成分中最大检出限为Ｂａ３．７５μｇ／ｇ，
能够满足常规土壤样品定量分析要求。

ＬＯＤ＝３
　
槡２
ｍ

　 Ｉｂ
ｔ槡ｂ

式中：ｍ为单位含量的峰位计数率；Ｉｂ为背景计数
率；ｔｂ为峰值及背景的总测量时间。

表３　方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｓ

元素
方法检出限

（μｇ／ｇ）
元素

方法检出限

（μｇ／ｇ）

Ｎａ２Ｏ ３３．０３ Ａｓ ０．４１
ＭｇＯ １７．３３ Ｃｕ １．２５
Ａｌ２Ｏ３ １０１．６ Ｒｂ ０．８３
ＳｉＯ２ ７９．０２ Ｓｒ １．００
Ｐ２Ｏ５ ５．９３ Ｚｒ ０．９７
Ｋ２Ｏ ６．１７ Ｂａ ３．７５
ＴｉＯ２ ２６．４６ Ｓｅ（能谱） ０．４５
ＭｎＯ ６．３９ Ｓｅ（波谱） ０．９１
Ｆｅ２Ｏ３ ６．２８ Ｎｉ １．６９

由表３可见，Ｓｅ的能谱检出限为０．４５μｇ／ｇ，波
谱检出限为０．９１μｇ／ｇ。如图１所示，虽然在能谱图
中ＳｅＫα与ＰｂＬα（能谱中 ＰｂＬα与 ＡｓＫα完全重
叠）、ＡｓＫβ可分开，但当Ａｓ含量较高时由于ＳｅＫα
在ＡｓＫα与ＡｓＫβ之间，解谱会对低含量Ｓｅ的分析
造成较大误差，而波谱可以完全将谱线干扰分开，因

此对于高含量 Ｓｅ，其波谱线性优于能谱线性
—７４１—
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图１　Ｓｅ的能谱图
Ｆｉｇ．１　ＥＤ－ＸＲＦｓｐｅｃｔｒａｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ

（图２），波谱 ＲＭＳ值为０．０００３５，小于能谱 ＲＭＳ值
０．０００５１。在数值上，测定限是检出限的约 ３．３
倍［３３］，因此该方法检出限可确定为 ０．９１

!

３．３＝
３．００３μｇ／ｇ。通过对沉积物标准物质ＧＢＷ０７３４７（Ｓｅ
含量４．００μｇ／ｇ）准确度的测定，也证明了在定量下
限附近可以满足定量分析或半定量分析要求。

２．２　方法精密度
平行制备 ＧＢＷ０７３４７和 ＧＢＷ０７２７７各１０个样

片，采用本方法测定，方法精密度与准确度见表４。
可以看出，沉积物标样 ＧＢＷ０７３４７中 Ｓｅ标准值为
４μｇ／ｇ，测定值平均为３．７９μｇ／ｇ，ＲＳＤ小于１０％，由
于标准值的不确定度为１．０μｇ／ｇ，证明该方法能够
满足 Ｓｅ含量在４．００μｇ／ｇ以上浓度的定量分析要
求，接近３倍检出限（０．９１μｇ／ｇ，表３）的定量下限。
２．３　方法准确度
２．３．１　标准物质分析

砷矿石标准物质 ＧＢＷ０７２７７中 Ｓｅ标准值为
２８μｇ／ｇ，按本测试方法测定的 Ｓｅ含量平均值为
２６．０５μｇ／ｇ，ＲＳＤ为０．６１％，按照规范 ＤＺ／Ｔ０１３０—
２００６计算允许误差为０．８４％，但标准值的不确定度

图２　Ｓｅ的波谱－能谱校准曲线对比
Ｆｉｇ．２　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅａｎｄｅｎｅｒｇｙ

ｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｃｕｒｖｅｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ

表４　方法精密度与准确度
Ｔａｂｌｅ４　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０７３４７（ｎ＝１０） ＧＢＷ０７２７７（ｎ＝１０）

平均值

（％）

标准值

（％）

ＲＳＤ

（％）

平均值

（％）

标准值

（％）

ＲＳＤ

（％）
Ｎａ２Ｏ １．６ ２．４６ ２．９０ ０．４７ ０．３２ ３．７２
ＭｇＯ １．５７ １．６ １．７５ ８．２２ ８．５９ ３．０１
Ａｌ２Ｏ３ １３．１４ １５．９５ １．７７ ２．４８ ２．６６ ６．００
ＳｉＯ２ ４９．６５ ５１．２４ ０．７４ １５．４３ １３．７４ １．６４
Ｐ２Ｏ５ ０．１７ ０．１８ １．６１ ０．０３ ０．０５ ６．２９
Ｋ２Ｏ ２．４４ ２．６ ７．８３ ０．５８ ０．５１ ３．１７
ＴｉＯ２ ０．７６ ０．７５ ２．９５ ０．２３ ０．１ ７．８８
ＭｎＯ ０．０９ ０．０９ １．８９ ０．０６ ０．０６ １．８１
Ｆｅ２Ｏ３ １２．５７ １３．０５ ０．６５ １．７５ １．２４ １．８４

元素

ＧＢＷ０７３４７（ｎ＝１０） ＧＢＷ０７２７７（ｎ＝１０）

平均值

（μｇ／ｇ）

标准值

（μｇ／ｇ）

ＲＳＤ

（％）

平均值

（μｇ／ｇ）

标准值

（μｇ／ｇ）

ＲＳＤ

（％）

Ａｓ １５．４３ ２４．２ ８．１７ ９４０５１ ９３３００ ０．３１
Ｃｕ ６０８６ ５０００ １．０６ ２４９ １４０ １．５３
Ｒｂ ７７．６９ ５２．７ １．３５ ２０．６８ 无定值 ５．８８
Ｓｒ ４２９ ３９９ ０．６６ ４７７ 无定值 ０．９２
Ｚｒ １３６ １３４ ２．０４ － 无定值 －
Ｂａ ５５３ ５７６ ０．６１ １４３ 无定值 １．４５
Ｓｅ ３．７９ ４ ９．４４ ２６．０５ ２８ ０．６１
Ｎｉ ２４００ ２３９０ １．１１ － ３３．６ －
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为２．９μｇ／ｇ，说明本文测试方法对高含量 Ｓｅ可以实
现准确的定量分析。另外，可以看出其他１６个主次
量元素的测定值基本上满足定量或半定量分析

要求。

２．３．２　实际样品分析
利用本文方法（ＸＲＦ）和 ＡＦＳ两种方法测定采

自扬子北缘的湖北恩施地区两个高Ｓｅ土壤样品，样
品编号为Ｙ２９和Ｙ４５（因此次采样未能采集到更多
高含量Ｓｅ样品，仅以此两件具有代表性样品的数据
予以说明）。该区内二叠系分布广泛且出露良好，

上二叠统的硅质页岩因其生气潜力得到了学者的关

注。在湖北建始县和利川市出露的孤峰组（Ｐ２ｇ）和
龙潭组（Ｐ２ｌ）地层发育形成于晚二叠世的海相富有
机质页岩，经地表风化成土作用，仍具有典型的富集

Ｕ、Ｍｏ、Ｖ、Ｃｒ、Ｗ，且 Ｃｄ、Ｎｉ、Ｓｅ较高的特征。测定结
果表明，Ｙ２９样品的ＸＲＦ测定值为１１．１７μｇ／ｇ，ＡＦＳ
测定值为 １２．８２μｇ／ｇ；Ｙ４５样品的 ＸＲＦ测定值为
５８．７５μｇ／ｇ，ＡＦＳ测定值为６１．０９μｇ／ｇ，两种分析方
法的测定结果基本吻合。

３　结论
本文建立了粉末压片 Ｘ射线荧光光谱法分析

高含量 Ｓｅ的分析方法。通过采用普通土壤、沉积
物、多金属矿高Ｓｅ国家标准物质以及配置的混合标
准样品，扩大了土壤 Ｓｅ元素校准曲线的浓度范围，
减少了基体效应的影响。通过普通沉积物和砷矿石

国家标准物质考核，本文建立方法的精密度、准确度

满足复杂基体中 Ｓｅ含量在３μｇ／ｇ以上的定量分析
要求，同时可提供其他１６个主次量组分的定量或近
似定量结果。

当然，对于矿石矿物样品中 Ｓｅ的测定，由于存
在现有标准物质较少、基体差异较大等问题，仍需作

进一步探讨。
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［８］　 张亚峰，苗国文，马强，等．青海省海东市平安区土壤
Ｓｅ的地球化学特征［Ｊ］．地球与环境，２０１９，４７（１）：
７４－８０．
ＺｈａｎｇＹ Ｆ，ＭｉａｏＧ Ｗ，ＭａＱ，ｅｔａｌ．Ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆＳｅｉｎｓｏｉｌｏｆｔｈｅＰｉｎｇａｎＤｉｓｔｒｉｃｔ，
Ｈａｉｄｏｎｇ Ｃｉｔｙ，ＱｉｎｇｈａｉＰｒｏｖｉｎｃｅ［Ｊ］．Ｅａｒｔｈ ａｎｄ
Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ，２０１９，４７（１）：７４－８０．

［９］　 石天平，梁述廷．富硒土壤中 Ｓｅ（Ⅳ）和 Ｓｅ（Ⅵ）测定
［Ｊ］．安徽地质，２０１９，２９（１）：６９－７０．
ＳｈｉＴＰ，ＬｉａｎｇＳＴ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｏｆＳｅ（Ⅳ）ａｎｄ
Ｓｅ（Ⅵ）ｉｎｓｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈｓｏｉｌ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｙｏｆＡｎｈｕｉ，
２０１９，２９（１）：６９－７０．

［１０］　李植忠，关雄俊，吴健玲，等．工业硫磺中 Ａｓ、Ｓｅ的测
定［Ｊ］．光谱学与光谱分析，２００２，２２（５）：８６８－８７０．

—９４１—
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ＬｉＺＴ，ＧｕａｎＸＪ，ＷｕＪＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｒｓｅｎｉｃ
ａｎｄｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｔｈｅｉｎｄｕｓｔｒｉａｌｓｕｌｐｈｕｒ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
ａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００２，２２（５）：８６８－８７０．

［１１］　张俊峰，栾海光，李杨．电感耦合等离子体原子发射
光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定粗锑中的 Ａｓ、Ｂｉ、Ｃｄ、Ｃｕ、Ｆｅ、
Ｐｂ和Ｓｅ［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１８，８（３）：３６－３９．
ＺｈａｎｇＪＦ，ＬｕａｎＨＧ，ＬｉＹ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｓ，Ｂｉ，Ｃｄ，
Ｃｕ，Ｆｅ，ＰｂａｎｄＳｅｉｎｃｒｕｄｅａｎｔｉｍｏｎｙｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－
ＡＥＳ）［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，８（３）：３６－３９．

［１２］　赵宗生，赵小学，姜晓旭，等．原子荧光光谱测定土壤
和水系沉积物中硒的干扰来源及消除方法［Ｊ］．岩矿
测试，２０１９，３８（３）：３３３－３４０．
ＺｈａｏＺＳ，ＺｈａｏＸＸ，ＪｉａｎｇＸＸ，ｅｔａｌ．Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ
ｓｏｕｒｃｅｓａｎｄｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎ ｓｏｉｌａｎｄ ｗａｔｅｒ ｓｅｄｉｍｅｎｔｂｙ ａｔｏｍｉｃ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ ａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（３）：３３３－３４０．

［１３］　张维宇，张土秀，倪天增．程序控温石墨消解 －原子
荧光光谱法测定土壤中的硒［Ｊ］．中国无机分析化学，
２０１１，１（４）：３６－３９．
ＺｈａｎｇＷ Ｙ，ＺｈａｎｇＳＸ，ＮｉＴＺ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌ
ｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｂｙａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈ
ｐｒｏｇｒａｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ－ｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄｇｒａｐｈｉｔｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１１，
１（４）：３６－３９．

［１４］　王晶，肖娅萍，梁晓庆，等．氢化物发生 －原子荧光法
测定不同产地绞股蓝及其根际土壤中Ａｓ，Ｈｇ，Ｓｅ［Ｊ］．
光谱学与光谱分析，２０１２，３２（３）：８１３－８１６．
ＷａｎｇＪ，ＸｉａｏＹＰ，ＬｉａｎｇＸＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｒｓｅｎｉｃ， ｍｅｒｃｕｒｙ ａｎｄ ｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎ ｇｙｎｏｓｔｅｍｍａ
ｐｅｎｔａｐｈｙｌｌｕｍ ａｎｄｒｈｉｚｏｓｐｈｅｒｉｃｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｃｏｌｌｅｃｔｅｄ
ｆｒｏｍ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅｇｉｏｎｓｂｙｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎａｔｏｍｉｃ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（３）：８１３－８１６．

［１５］　张勤，李国会，樊守忠，等．Ｘ射线荧光光谱法测定土
壤和水系沉积物等样品中碳、氮、氟、氯、硫、溴等４２
种主次和痕量元素［Ｊ］．分析试验室，２００８，２７（１１）：
５１－５７．
ＺｈａｎｇＱ，ＬｉＧＨ，ＦａｎＳＺ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆ４２ｍａｊｏｒ，ｍｉｎｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｔｒｅａｍ
ｓｅｄｉｍｅｎｔｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２００８，２７（１１）：５１－５７．

［１６］　刘玉纯，林庆文，马玲，等．粉末压片制样 －Ｘ射线荧
光光谱法分析地球化学调查样品测量条件的优化

［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（６）：６７１－６７７．
ＬｕｉＹ Ｃ，ＬｉｎＱ Ｗ，ＭａＬ，ｅｔａｌ．Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆ

ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙｓａｍｐｌｅ
ａｎａｌｙｓｉｓｂｙＸ －ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈ
ｐｒｅｓｓｅｄｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（６）：６７１－６７７．

［１７］　阿丽莉，贺攀红，张盼盼．粉末压片－Ｘ射线荧光光谱
法测定地质样品中镧铈镨钕钐［Ｊ］．冶金分析，２０１９，
３９（９）：３９－４５．
ＡＬＬ，ＨｅＰＨ，ＺｈａｎｇＰＰ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｌａｎｔｈａｎｕｍ，
ｃｅｒｉｕｍ，ｐｒａｓｅｏｄｙｍｉｕｍ，ｎｅｏｄｙｍｉｕｍ ａｎｄｓａｍａｒｉｕｍ ｉｎ
ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｂｙＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈｐｒｅｓｓｅｄｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２０１９，３９（９）：３９－４５．

［１８］　田絗，郭伟臣，杨永，等．波长色散Ｘ射线荧光光谱法
测定土壤和水系沉积物中１３种重金属元素［Ｊ］．冶金
分析，２０１９，３９（１０）：３０－３６．
ＴｉａｎＫ，ＧｕｏＷ Ｃ，ＹａｎｇＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｈｉｒｔｅｅｎｈｅａｖｙｍｅｔａｌｓｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｔｒｅａｍ ｓｅｄｉｍｅｎｔｂｙ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９（１０）：３０－３６．

［１９］　邓述培，范鹏飞，唐玉霜，等．Ｘ射线荧光光谱（ＸＲＦ）
法测定土壤污染样品中９种重金属元素［Ｊ］．中国无
机分析化学，２０１９，９（４）：１２－１５．
ＤｅｎｇＳＰ，ＦａｎＰＦ，ＴａｎｇＹＳ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ９
ｋｉｎｄｓｏｆｓｏｉｌｐｏｌｌｕｔｉｏｎｏｆｈｅａｖｙｍｅｔａｌｓｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，
９（４）：１２－１５．

［２０］　闵秀云，王德荣，高春亮，等．粉末压片 －Ｘ射线荧光
光谱法测定盐湖样品中的主次元素［Ｊ］．盐湖研究，
２０１６，２４（２）：３２－３６．
ＭｉｎＸＹ，ＷａｎｇＤＲ，ＧａｏＣＬ，ｅｔａｌ．Ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｆｒｏｍｓａｌｔｌａｋｅｓａｍｐｌｅｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｐｒｅｓｓｅｄ
ｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ Ｘ － ｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＳａｌｔＬａｋｅＲｅｓｅａｒｃｈ，２０１６，２４
（２）：３２－３６．

［２１］　王佳妮，张晗，洪子肖，等．Ｘ射线荧光光谱法测定螺
旋藻中２３种微量元素［Ｊ］．分析试验室，２０１６，３５（２）：
１３０－１３４．
ＷａｎｇＪＮ，ＺｈａｎｇＨ，ＨｏｎｇＺＸ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ２３
ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｐｉｒｕｌｉｎａｕｓｉｎｇＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］． Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１６，３５（２）：１３０－１３４．

［２２］　李小莉，安树清，徐铁民，等．超细粉末压片制样Ｘ射
线荧光光谱测定碳酸岩样品中多种元素及 ＣＯ２［Ｊ］．
光谱学与光谱分析，２０１５，３５（６）：１７４１－１７４５．
ＬｉＸＬ，ＡｎＳＱ，ＸｕＴＭ，ｅｔａｌ．Ｕｌｔｒａ－ｆｉｎｅｐｒｅｓｓｅｄ
ｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎＸＲＦｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｃａｒｂｏｎｄｉｏｘｉｄｅｉｎｃａｒｂｏｎａｔｅ［Ｊ］．
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ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（６）：
１７４１－１７４５．

［２３］　刘菊琴，李小莉．波长与能量色散复合型 Ｘ射线荧光
光谱仪测定海洋沉积物，水系沉积物，岩石和土壤样

品中１５种稀土元素［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８（５）：
７－１２．
ＬｉｕＪＱ，ＬｉＸＬ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｉｆｔｅｅｎｒａｒｅｅａｒｔｈ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｏｃｅａｎｓｅｄｉｍｅｎｔ，ｓｔｒｅａｍｓｅｄｉｍｅｎｔ，ｒｏｃｋａｎｄ
ｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎ
ｃｏｍｂｉｎｅｄｔｙｐｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（５）：７－１２．

［２４］　张颖，朱爱美，张迎秋，等．波长与能量色散复合式
Ｘ射线荧光光谱技术测定海洋沉积物元素［Ｊ］．分析
化学，２０１９，４７（７）：１０９０－１０９７．
ＺｈａｎｇＹ，ＺｈｕＡＭ，ＺｈａｎｇＹＱ，ｅｔａｌ．Ｆａｓｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆ
ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｍａｒｉｎｅｓｅｄｉｍｅｎｔｓｂｙ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈａｎｄｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，４７（７）：１０９０－１０９７．

［２５］　沈亚婷，李迎春，孙梦荷，等．波长与能量色散复合式
Ｘ射线荧光光谱仪特性研究及矿区土壤分析［Ｊ］．
光谱学与光谱分析，２０１７，３７（７）：２２１６－２２２４．
ＳｈｅｎＹ Ｔ，ＬｉＹ Ｃ，ＳｕｎＭ Ｈ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｉｅｓｏｎ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｎａｃｏｍｂｉｎｅｄｗａｖｅｌｅｎｇｔｈａｎｄｅｎｅｒｇｙ
ｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎ Ｘ － ｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒａｎｄ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｏｆｍａｊｏｒ，ｍｉｎｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｏｉｌｓ
ａｒｏｕｎｄａｍｉｎｉｎｇａｒｅａ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（７）：２２１６－２２２４．

［２６］　李小莉，薄玮，徐进力，等．高压覆膜制样 －Ｘ射线荧
光光谱法测定多金属矿中的多种元素［Ｊ］．中国无机
分析化学，２０２０，１０（２）：３４－３８．
ＬｉＸＬ，ＢｏＷ，ＸｕＪＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙＸＲＦｗｉｔｈｈｉｇｈｐｒｅｓｓｕｒｅ
ｐｒｅｓｓｅｄｐｅｌｌｅｔｃｏｖｅｒｅｄｗｉｔｈｐｏｌｙｅｓｔｅｒｆｉｌｍ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０２０，１０（２）：
３４－３８．

［２７］　杨小丽，刘星恒．ＸＲＦ法测定以 Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ为主的多
金属矿中的主次元素［Ｊ］．现代仪器，２０１２，１８（４）：
１８－２１．
ＹａｎｇＸＬ，ＬｕｉＸＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＣｕ，Ｐｂ，Ｚｎｐｒｉｍａｒｉｌｙｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙ
Ｘ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｏｄｅｒｎＩｎｓｔｒｕｍｅｎ，

２０１２，１８（４）：１８－２１．
［２８］　朱建明，梁小兵，李社红，等．湖北恩施渔塘坝自然硒

的分布及其环境意义［Ｊ］．地质论评，２００５，５１（４）：
４２８－４３５．
ＺｈｕＪＭ，ＬｉａｎｇＸＢ，ＬｉＳＨ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆ
ｎａｔｉｖｅｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎＹｕｔａｎｇｂａａｎｄｉｔｓｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ
ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＲｅｖｉｅｗ，２００５，５１（４）：
４２８－４３５．

［２９］　李明龙，徐辉，许克元，等．恩施地区富硒地层分布规
律及其控制因素探讨［Ｊ］．资源环境与工程，２０１８，３２
（４）：５５７－５６２．
ＬｉＭＬ，ＸｕＨ，ＸｕＫＹ，ｅｔａｌ．Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｎｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ
ｒｅｇｕｌａｒｉｔｙａｎｄｃｏｎｔｒｏｌｌｉｎｇｆａｃｔｏｒｓｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈｓｔｒａｔａ
ｉｎＥｎｓｈｉ，ＨｕｂｅｉＰｒｏｖｉｎｃｅ［Ｊ］．ＲｅｓｏｕｒｃｅｓＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ＆
Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２０１８，３２（４）：５５７－５６２．

［３０］　余涛，杨忠芳，王锐，等．恩施典型富硒区土壤硒与其
他元素组合特征及来源分析［Ｊ］．土壤，２０１８，５０（６）：
１１１９－１１２５．
ＹｕＴ，ＹａｎｇＺＦ，ＷａｎｇＲ，ｅｔａｌ．Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓａｎｄ
ｓｏｕｒｃｅｓｏｆｓｏｉｌｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｙｐｉｃａｌ
ｈｉｇｈｓｅｌｅｎｉｕｍｓｏｉｌａｒｅａｏｆＥｎｓｈｉ［Ｊ］．Ｓｏｉｌｓ，２０１８，５０（６）：
１１１９－１１２５．

［３１］　邹辉，王卉，段碧辉，等．恩施州宣恩地区富硒土壤硒
含量特征及影响因素研究［Ｊ］．资源环境与工程，
２０１８，３２（４）：５４６－５５０．
ＺｏｕＨ，ＷａｎｇＨ，ＤｕａｎＢＨ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｓｅｌｅｎｉｕｍ
ｃｏｎｔｅｎｔｓｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈｓｏｉｌｉｎＸｕａｎ’ｅｎ
ａｒｅａｏｆＥｎｓｈｉａｎｄｉｔｓｉｎｆｌｕｅｎｃｉｎｇｆａｃｔｏｒｓ［Ｊ］．Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ
Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ＆Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２０１８，３２（４）：５４６－５５０．

［３２］　李清彩，赵庆令．粉末压片制样波长色散 Ｘ射线荧光
光谱法测定钼矿石中９种元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，
３３（６）：８３９－８４３．
ＬｉＱ Ｃ，ＺｈａｏＱ Ｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ９ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｏｒｅｂｙｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ －ｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ｐｏｗｄｅｒ ｐｅｌｌｅｔｉｎｇ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３
（６）：８３９－８４３．

［３３］　龚琦．对电感耦合等离子体发射光谱法中一些问题
的认识［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８（９）：２６－３０．
ＧｏｎｇＱ．Ｕｎｄｅｒｓｔａｎｄｉｎｇｏｆｓｏｍｅｉｓｓｕｅｓａｂｏｕｔｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（９）：２６－３０．
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ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅｌｅｎｉｕｍ，ＭａｊｏｒａｎｄＭｉｎｏｒＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎＳｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈ
ＳｏｉｌＳａｍｐｌｅｓｂｙＸ－ｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＰｏｗｄｅｒＰｅｌｌｅｔ
Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ

ＬＩＹｉｎｇ－ｃｈｕｎ，ＺＨＡＮＧＬｅｉ，ＳＨＡＮＧＷｅｎ－ｙｕ
（ＮａｔｉｏｎａｌＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏａｎａｌｙｓｉｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００３７，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＡｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅａｎｄｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ（ＷＤ－ＥＤＸＲＦ）ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｍｅｔｈｏｄｗａｓ
ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｔｈｅｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈｓｏｉｌ．

（２）ＴｈｅｔｅｃｈｎｉｃａｌｄｉｆｆｉｃｕｌｔｉｅｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅｂｙＸＲＦｗｅｒｅｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ，ａｎｄｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ
ｗｅｒｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｒｅａｓｏｎａｂｌｙ．

（３）ＴｈｅｍｅｔｈｏｄｃａｎｂｅｕｓｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｔｈｅｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔｏｆＳｅ，ａｎｄｃａｎａｌｓｏｐｒｏｖｉｄｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｏｒａｐｐｒｏｘｉｍａｔｅ
ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆ１６ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ａｔｐｒｅｓｅｎｔ，ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆＳｅｉｎｓｏｉｌｉｓｍａｉｎｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，
ｗｈｉｃｈｈａｓｄｉｓａｄｖａｎｔａｇｅｓｓｕｃｈａｓｌａｒｇｅｕｓａｇｅｏｆａｃｉｄａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｃｏｍｐｌｅｘｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｈｉｇｈ
ｃｏｎｔｅｎｔｏｆＳｅｒｅｑｕｉｒｅｓｈｉｇｈｄｉｌｕｔｉｏｎ，ｗｈｉｃｈｅｘｐａｎｄｓｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｅｒｒｏｒ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：ＴｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅａｎｄｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＳｅ－ｒｉｃｈｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｂｙ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅａｎｄｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ（ＷＤ－ＥＤＸＲＦ）．
ＭＥＴＨＯＤＳ：ＷＤ－ＥＤＸＲＦｗａｓｕｓｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅ１７ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｓｕｃｈａｓＳｅｉｎＨｕｂｅｉｓｅｌｅｎｉｕｍ－
ｒｉｃｈｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔ．Ｗｈｉｌｅ１０ｅｌｅｍｅｎｔｓｗｅｒｅａｎａｌｙｚｅｄｂｙＷＤ－ＸＲＦ，Ａｓ，Ｃｕ，Ｒｂ，Ｓｒ，Ｚｒ，Ｂａ，
ＮｉｗｅｒｅａｎａｌｙｚｅｄｂｙＥＤ－ＸＲＦ，ｗｈｉｃｈｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙｒｅｄｕｃｅｄｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｔｉｍｅ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：Ｂｙｍｉｘｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｉｎｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎｔｏｃｏｎｆｉｇｕｒｅｍｉｘｅｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍａｔｅｒｉａｌｓ，ｔｈｅｐｒｏｂｌｅｍｏｆｉｎｓｕｆｆｉｃｉｅｎｔｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｈｅｅｘｉｓｔｉｎｇＳｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ５－７２μｇ／ｇｗａｓ
ｓｏｌｖｅｄ．ＦｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔＳｅ，ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ１０％，ａｎｄｔｈｅＲＳＤ
ｏｆｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔＳｅｓａｍｐｌｅｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ０．７０％，ｔｈｒｏｕｇｈｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：ＴｈｅｐｒｏｐｏｓｅｄｍｅｔｈｏｄｓａｔｉｓｆｉｅｓｔｈｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈＳｅｃｏｎｔｅｎｔｇｒｅａｔｅｒ
ｔｈａｎ３．００μｇ／ｇ，ａｎｄｐｒｏｖｉｄｅｓｔｈｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｏｒａｐｐｒｏｘｉｍａｔｅｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｒｅｓｕｌｔｓｏｆ１６ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ．

ＫＥＹＷＯＲＤＳ：ｓｅｌｅｎｉｕｍ－ｒｉｃｈｓｏｉｌｓａｍｐｌｅｓ；ｓｅｌｅｎｉｕｍ；ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓ；ｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔ；Ｘ－ｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ｍｉｘｅｄｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ
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