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碳酸钠 －氧化锌半熔电感耦合等离子体质谱法测定地球化学
样品中的碘

何袖辉１，唐帅帅１，程江２，石友昌１，陆迁树１，王银剑１，兰明国１

（１．中国地质调查局昆明自然资源综合调查中心，云南 昆明 ６５０１００；
２．中国地质调查局成都地质调查中心，四川 成都 ６１００８１）

摘要：应用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定地球化学调查样品中的碘，主要采用封闭溶样、混合酸
溶、碱熔和半熔法进行样品处理，但由于碘在土壤和沉积物中的存在形态较为复杂，有高碘酸根、碘酸根、碘

离子，且碘为卤族元素，第一电离能较高，在样品处理及上机测定环节中存在溶出不彻底、记忆效应强、稳定

性较差等问题。本文采用碳酸钠－氧化锌半熔法处理样品，乙醇－沸水提取后用７３２型阳离子交换树脂将
溶液中大量阳离子分离，采用内标法ＩＣＰ－ＭＳ测定样品溶液中的碘。通过优化溶样程序提升了样品溶出效
果，优化测定介质及内标元素消除记忆效应，提升了结果稳定性，建立了一套完善的 ＩＣＰ－ＭＳ测定碘的方
法。使用土壤和沉积物国家一级标准物质进行方法验证，方法检出限为 ０．０４５μｇ／ｇ，方法检测下限为
０．１５μｇ／ｇ，方法精密度（ＲＳＤ，ｎ＝１２）≤５．９３％，方法准确度△ｌｏｇＣ≤０．０１，符合地球化学调查样品分析测试
要求，可推广应用于地球化学调查中大批量土壤和沉积物样品的分析测试。

关键词：电感耦合等离子体质谱法；地球化学样品；碳酸钠－氧化锌；阳离子交换树脂；碘
要点：

（１）采用碳酸钠－氧化锌半熔法处理样品，解决了样品中碘多价态共存导致溶出不彻底的问题。
（２）通过优化测定介质和内标元素，解决了样品上机测定稳定性和准确度较差的问题。
（３）该方法测定碘的效率高，结果准确可靠，适用于大批量地球化学调查样品分析。
中图分类号：Ｏ６５８７．６３ 文献标识码：Ａ

碘是人体必须的微量元素之一，是合成甲状腺

激素的一个非常重要的元素。碘缺乏会导致甲状腺

肿大、地方性克汀病等碘缺乏病，碘过高会导致高碘

性甲状腺碘过多症、甲亢等疾病。人体摄入碘的

主要方式是通过食用加碘食盐，此外食用蔬菜、

水果也是人体摄入碘的重要方式，而植物中碘的

主要来源于土壤，因此准确分析土壤中的碘含量

对于地球化学调查和区域疾病的调查研究具有

重要意义。

目前碘的分析测试方法很多，常见的有：催化分

光光度法［１－２］、Ｘ射线荧光光谱法［３］、离子色谱

法［４］、电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）［５－２０］

等。其中，Ｘ射线荧光光谱法和离子色谱法由于应
用于分析土壤和沉积物样品时存在提取不完全、干

扰不易消除等问题，近年来鲜见报道。程素敏等［２］

采用催化分光光度法测定土壤中的碘取得了较好效

果，但由于催化分光光度法线性范围窄，对于含量高

于５μｇ／ｇ的样品需进行稀释后测定，且该方法对于
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环境条件、反应时间要求苛刻等问题，在大批量样品

分析过程中测试结果的稳定性极难保证。

ＩＣＰ－ＭＳ由于其灵敏度高、干扰少、超低检出限
和线性范围宽等特点，在碘的分析测试应用中逐渐

成为主流方法。宋萍等［１２］使用液氮冷凝吸收热解，

降低了基体效应和空白效应，取得较好的测定结果，

但冷凝热解装置组装较为复杂，且分析测试效率较

低，不适用于大批量地球化学样品分析测试工作。

阳国运等［９］使用过氧化钠熔融 －柠檬酸络合，
ＩＣＰ－ＭＳ测定硼碘锡锗具有效率高、多元素联测等
优点，该学者在实验过程中发现络合剂加入后，碘与

部分金属阳离子形成共沉淀，导致分析测试结果偏

低；沉淀与清液摇匀后分取，在上机测试时样品均一

性保证困难，并有堵塞进样管路的风险，不利于

ＩＣＰ－ＭＳ的测定。李冰等［５］采用碳酸钠－氧化锌半
熔法处理，ＩＣＰ－ＭＳ测定碘取得较好的效果，但由于
测定过程中校准系列使用外标法且未使用内标进行

仪器稳定性校正，导致部分结果偏差较大，方法稳定

性和结果准确度有待提升。万兵等［１０］、邰文亮［１６］、

王月华等［２０］研究指出，碳酸钠－氧化锌半熔法流程
简单，无需稀释，具有效率高、成本低等特点，但由于

采用一次升温溶样，部分样品溶出不够完全；万兵

等［１０］、邰文亮等［１６］在测定过程中选用 Ｒｈ作为内标
校正仪器漂移，测定结果长期稳定性较差。本文在

前人研究的基础上，着重探究了碳酸钠 －氧化锌半
熔ＩＣＰ－ＭＳ法测定地球化学样品中的碘，通过优化
溶样程序、测定介质及内标元素等条件，选用土壤国

家一级标准物质（ＧＢＷ０７４０７、ＧＢＷ０７４５１）、水系沉
积物国家一级标准物质（ＧＢＷ０７３０５ａ、ＧＢＷ０７３５８）
进行实验，验证方法的精密度和准确度，建立了

准确测定大批量地球化学样品中碘含量的分析

方法。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ｉＣＡＰＱ型电感耦合等离子体质谱仪（美国
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。用质谱仪调谐液对仪器条件
进行优化，使仪器灵敏度、氧化物、双电荷、分辨率等

各项指标都达到测定要求，仪器参数见表１。
１．２　标准溶液和主要试剂

质谱仪调谐液（Ｂａ、Ｂｉ、Ｃｅ、Ｃｏ、Ｉｎ、Ｌｉ、Ｕ，浓度为
１μｇ／Ｌ，美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。

Ｒｅ标准储备液（浓度为１０００μｇ／ｍＬ，国家钢铁
材料测试中心钢铁研究总院）。

表１　 ＩＣＰ－ＭＳ工作参数
Ｔａｂｌｅ１　ＷｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒＩＣＰ－ＭＳｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 数值 工作参数 数值

ＲＦ发射功率 １５５０Ｗ 扫描方式 跳峰

冷却气（Ａｒ）流速 １３Ｌ／ｍｉｎ 通道数 ３
载气（Ａｒ）流速 ０．８５Ｌ／ｍｉｎ 扫描次数 ３０
采样锥（Ｎｉ）孔径 １．０ｍｍ 驻留时间 ２０ｍｓ
截取锥（Ｎｉ）孔径 ０．４ｍｍ 质量分辨率 ０．６～０．７５ｕ
采样深度 １００ｍｍ 氧化物产率 ＜２．５％
蠕动泵泵速 ４０ｒ／ｍｉｎ 双电荷产率 ＜２％

优级纯碘化钾；混合熔剂（艾氏卡试剂）：碳酸

钠（优级纯）与氧化锌（优级纯）按３∶２比例在玛瑙
研钵中充分研磨混匀；无水乙醇。

７３２型阳离子交换树脂：用高纯水清洗后，使用
１０％硫酸浸泡２４ｈ，再用高纯水流水洗涤至无 ＳＯ２－４
后，真空抽滤干，装瓶备用。

实验所用器皿均在１０％盐酸中浸泡４８ｈ以上，
高纯水冲洗３～５遍备用。

实验用水均为高纯水（电阻率＞１８ＭΩ·ｃｍ）。
１．３　实验样品
１．３．１　标准物质

土壤和水系沉积物标准物质选取了具有代表性

的不同性质和不同含量的标准物质。

土壤国家一级标准物质：ＧＢＷ０７４０７（碘标准
值：１９±２μｇ／ｇ）、ＧＢＷ０７４５１（碘标准值：８．６±
０．７μｇ／ｇ）；水 系 沉 积 物 国 家 一 级 标 准 物 质：
ＧＢＷ０７３０５ａ（碘标准值：２．４±０．４μｇ／ｇ）、ＧＢＷ０７３５８
（碘标准值：０．４７±０．０８μｇ／ｇ），均由中国地质科学
院地球物理地球化学勘查研究所研制。

１．３．２　实际样品
从实验室承接的区域地球化学调查分析测试任

务批次中，分别选取了不同含量的土壤样品（分析

批次号：２１Ｔ００２）和沉积物样品（分析批次号：
２０Ｃ０１１），进行实际样品分析测试比对。该样品由
项目组采样加工至１０目后送至实验室，由实验室加
工至２００目过筛。
１．４　溶样方法

称取０．５ｇ（２００目）样品置于预先已盛有１．５ｇ混
合熔剂的１０ｍＬ瓷坩埚中，将样品与熔剂充分搅拌
均匀，再覆盖１．５ｇ混合熔剂，将坩埚置于马弗炉中，
由室温升至 ４００℃，打开炉门放入适量空气，保温
３０ｍｉｎ，继续升温至７５０℃保温３０ｍｉｎ，取出，稍冷后
将样品连坩埚倒入１００ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ沸水，
加入几滴无水乙醇，将烧杯置于电热板上煮沸，冷却
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后，洗出坩埚，转移定容至 ５０ｍＬ比色管中，摇匀，
静置。

取１０ｍＬ清液于５０ｍＬ烧杯中，加入８ｇ已预处
理好的７３２型阳离子交换树脂，静态交换２ｈ（期间
摇动两次），将树脂过滤分离，取１ｍＬ清液至１０ｍＬ
比色管中，用水稀释定容至刻度，摇匀，备 ＩＣＰ－ＭＳ
测定。

１．５　分析测试
选用１．３．１节中样品、１．４节中溶样方法进行

１２次样品平行处理，同步引入１２个样品空白试验。
以碘化钾（ＫＩ）标准溶液系列绘制校准曲线，
以４ｎｇ／ｍＬ的 Ｒｅ标准溶液（１％氨水介质）作为内
标，通过三通进行在线内标法校正，测定碘元素的含

量，分别计算其方法检出限、精密度和准确度。

２　结果与讨论
２．１　溶样程序的确定

李冰等［６］对碳酸钠 －氧化锌半熔法处理样品
的温度及时间进行了实验，指出最高溶样温度在

７００～８００℃之间、溶样时间１０～５０ｍｉｎ，碘的溶出效
果无明显差异；程素敏等［２］指出采用程序升温方式

熔矿，可提高碳酸钠 －氧化锌半熔法中碘的溶出效
率。为提高方法准确度，本文将半熔最高温度确定

为７５０℃，实验了不同升温程序对于 ＩＣＰ－ＭＳ法测
定碘的影响。程序１引用李冰等［６］中溶样方法，程

序２为本实验设计的优化方法。
程序 １：室温下将坩埚放入马弗炉中，关好炉

门，升温至７５０℃，保温３０ｍｉｎ后取出。程序２：室温
下将坩埚放入马弗炉中，由室温升温至４００℃，打开
炉门，放入适量空气，保温３０ｍｉｎ，关好炉门，继续升
温至７５０℃，保温３０ｍｉｎ后取出。

称取１．３．１节中土壤和水系沉积物标准物质各
４份，分别按照程序１、程序２升温方式进行条件实
验，其他步骤同１．４节。实验结果（表２）表明，采用
梯度升温（程序２），在半熔过程中放入适量空气，空
气中的氧在高温条件下与混合熔剂中氧化锌反应生

成过氧化锌，可更加充分地将样品中的多价态碘还

原成碘离子，提高了样品中碘的溶出效果，有效地提

高结果的准确度，碘测定结果也更接近标准值。

２．２　样品前处理还原剂的选择
李冰等［５］指出在碱性溶液中，碘化物不易被空

气中的氧所氧化，而在酸性溶液中氧化反应进行得

很快。高孝礼等［１３］、任冬等［１８］指出在强酸性样品

溶液中加入还原剂可以保护碘离子不被空气中的氧

表２　溶样程序的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓａｍｐｌｅｍｅｌｔｉｎｇｐｒｏｇｒａｍ

标准物质

编号

碘含量标准值

（μｇ／ｇ）

程序１碘含量

测量值（μｇ／ｇ）

程序２碘含量

测量值（μｇ／ｇ）

１７．１ １９．２

ＧＢＷ０７４０７ １９±２
１７．５ １９．２
１７．４ １８．１
１７．７ １８．３
２．１７ ２．４５

ＧＢＷ０７３０５ａ ２．４±０．４
２．２７ ２．３９
２．０６ ２．３８
２．１３ ２．４１
０．４１ ０．４８

ＧＢＷ０７３５８ ０．４７±０．０８
０．４１ ０．４９
０．３９ ０．４６
０．４３ ０．４５
８．１３ ８．８８

ＧＢＷ０７４５１ ８．６±０．７
８．１５ ８．８３
８．０９ ８．７２
８．０９ ８．６９

所氧化。本实验中样品经碳酸钠－氧化锌混合熔剂
半熔处理后，样品中的碘元素全部以碘离子的形式

存在于溶液中。加入强酸型阳离子交换树脂处理

后，溶液呈弱酸性。为避免酸性条件下，碘离子被空

气中的氧氧化为单质碘而损失，导致测定结果偏低，

同时为了优化样品处理流程、提高效率，试验了在树

脂处理后的样品溶液中加入抗坏血酸还原剂的

结果。

称取１．３．１节中土壤和水系沉积物标准物
质各４份，在树脂过滤分离后的溶液中，实验中
分别加入１５ｇ／Ｌ抗坏血酸 ０．１ｍＬ和不加抗坏血
酸，其他步骤同１．４节、１．５节。实验结果（表３）
表明，在相同条件下，样品溶液中加入还原剂抗

坏血酸的碘测定结果普遍低于未加入抗坏血酸

的测定结果。

为确定加入抗坏血酸后碘测试结果偏低的原

因，分取５ｍＬ５ｎｇ／ｍＬ碘化钾溶液（高纯水介质）一
份，一份加入０．１ｍＬ１５ｇ／Ｌ抗坏血酸溶液，另一份未
加入，同步上机连续测定１０次。图１结果表明，加
入抗坏血酸后，碘元素信号强度有所降低，分析其原

因为加入抗坏血酸后，样品黏度增大，雾化效率偏

低，导致分析信号强度降低。高孝礼等［１３］、任冬

等［１８］使用磷酸－高氯酸消解样品后，样品中的碘均
以高价态存在于样品溶液中，为确保测定结果的准

确性与稳定性，均加入了盐酸羟胺作为还原剂将样

品中的高价态碘还原成碘离子。本文经过试验，选

择不加入抗坏血酸还原剂。
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表３　还原剂实验（标准物质）
Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｄｕｃｉｎｇａｇｅｎｔ（ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ）

标准物质

编号

碘含量标准值

（μｇ／ｇ）

加入抗坏血酸

碘含量测定值

（μｇ／ｇ）

未加入抗坏血酸

碘含量测定值

（μｇ／ｇ）

１７．６ １９．２

ＧＢＷ０７４０７ １９±２
１７．４ １９．２
１８．４ １８．８
１７．７ １９．３
２．２７ ２．４５

ＧＢＷ０７３０５ａ ２．４±０．４
２．１３ ２．３９
２．２１ ２．３８
２．０６ ２．４１
０．４０ ０．４６

ＧＢＷ０７３５８ ０．４７±０．０８
０．４１ ０．４９
０．４１ ０．４７
０．４３ ０．４６
８．０７ ８．８８

ＧＢＷ０７４５１ ８．６±０．７
８．１７ ８．８３
７．９４ ８．７２
７．８２ ８．６９

２．３　ＩＣＰ－ＭＳ测定介质及内标元素的选择
２．３．１　测定介质的选择

李冰等［５］、阳国运等［９］均指出碘离子在酸性介

质中有明显的记忆效应，采用稀氨水可以明显地消

除记忆效应，得到良好的分析测试结果。李冰等［５］

在完成样品测试后使用稀氨水以快速清洗方式清洗

进样系统，可有效地降低碘的记忆效应，但效率较

低。阳国运等［９］在样品处理过程（５ｍＬ５０％的氨
水）和内标溶液（５％的氨水）中均加入了氨水进行
清洗，也能达到降低碘的记忆效应的目的，但操作繁

琐且氨水的使用量偏高。为提高效率、节约成本，本

文模拟样品分析测试过程，使用５ｎｇ／ｍＬ碘化钾溶
液（高纯水介质），在仪器条件相同的情况下，通过

三通引入不同介质，每隔５ｍｉｎ测定１次，连续测定
１０次，试验了碘离子在高纯水、１％氨水、３％硝酸介
质中的灵敏度和稳定性。实验结果（图２）表明，碘
离子在三种介质中的灵敏度无明显差异，但在３％
硝酸介质中记忆效应十分明显；在高纯水介质中有

一定的记忆效应；在１％氨水介质中，其测定稳定性
最好。故本文使用１％氨水介质进行碘的测定。
２．３．２　内标元素的选择

内标法是ＩＣＰ－ＭＳ法测定微量、痕量元素时校
正仪器短期和长期漂移的有效方式。根据质谱仪分

析测定原理，内标校正元素的质量数、电势能和化学

性质与待测元素相近时，其校正效果最好。Ｒｈ和
Ｒｅ在地球化学调查土壤和沉积物样品中的丰度

图１　还原剂对标准溶液响应值的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｄｕｃｉｎｇａｇｅｎｔ（ｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ）

图２　不同介质中碘的信号强度及稳定性
Ｆｉｇ．２　Ｓｉｇｎａｌｉｎｔｅｎｓｉｔｙａｎｄｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｄｉａ

较低，也是是质谱分析测试过程中常用的两种内标

元素。万兵等［１０］、邰文亮等［１６］均选用了Ｒｈ作为内
标校正元素进行碘的分析测试。为确保分析测试结

果的准确性，结合测定介质实验结果，本文配制了

４ｎｇ／ｍＬ的 Ｒｈ、Ｒｅ标准溶液，以 １％的氨水作为介
质，连续测定２０次，实验结果（图３）表明，在１％的
氨水介质中，Ｒｈ有非常严重的记忆效应，不适于用
作内标元素，Ｒｅ则具有较好的稳定性，因此选择
１８５Ｒｅ作为测定碘的内标元素。

实验结果表明，在１％氨水介质中，选择１８５Ｒｅ作
为内标校正元素进行碘的测定，可以得到准确可靠

的分析测试结果。

２．４　方法技术指标
２．４．１　方法检出限

按照１．１节仪器工作条件、１．４节样品处理流
程、１．５节分析测试方法，引入１２个样品空白，使用
质谱调谐液将仪器各项参数调节到最佳状态，依次

测定标准系列溶液，以元素质量浓度（Ｘ轴）和实测
信号强度（Ｙ轴）绘制校准曲线，得到校准曲线和线

—９０６—
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图３　内标元素在不同介质中的稳定性
Ｆｉｇ．３　Ｓｉｇｎａｌｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｄｉａ

性相关系数（０．９９９８）。测定样品空白的浓度，１２次
测定值分别为：０．１９、０．１７、０．１９、０．１５、０．１７、０．１５、
０．１６、０．１７、０．１５、０．１７、０．１６、０．１９μｇ／ｇ，计算标准偏
差为０．０１５μｇ／ｇ，以３倍标准偏差计算方法检出限
为０．０４５μｇ／ｇ，以１０倍标准偏差计算方法检测下限
为０．１５μｇ／ｇ。

阳国运等［９］使用过氧化钠熔融处理样品后，加

入柠檬酸生成络合沉淀，上机测定时须将沉淀摇匀

后测定，导致其样品空白精密度相对较低，检出限较

高。邰文亮等［１６］使用 Ｒｈ作为内标元素，测定稳定
性有待提升。本文方法处理后的样品溶液均一程度

较阳国运等［９］更高，采用 Ｒｅ作为内标元素，测定稳
定性较邰文亮等［１６］更好，方法检出限优于阳国运

等［９］（３σ＝０．１０μｇ／ｇ）、邰文亮等［１６］（３σ＝０．０５１
μｇ／ｇ）的结果。
２．４．２　方法精密度和准确度

称取１．３．１节中有证土壤标准物质和水系沉积
物标准物质、采用 １．４节中溶样方法，进行平行
１２次独立实验，使用碘化钾标准溶液作为校准曲
线，测定碘元素含量并统计方法的精密度（相对标

准偏差，ＲＳＤ）和准确度（△ｌｏｇＣ），方法精密度
（ＲＳＤ）≤５．９３％，方法准确度△ｌｏｇＣ≤０．０１（表４）。
方法精密度和准确度较李冰等［６］、万兵等［１０］、邰文

亮等［１６］均有了一定的提升，完全满足 ＤＺ／Ｔ０２５８—
２０１４规范中方法精密度（三倍检出限以内 ＲＳＤ
≤１７％，三倍检出限以上 ＲＳＤ≤１０％）、方法准确度
（三倍检出限以内△ｌｏｇＣ≤０．１，三倍检出限以上
△ｌｏｇＣ≤０．０５）的要求。
２．４．３　实际样品分析

选用１．３．２节中土壤和沉积物样品，分别采用
程素敏等［２］碳酸钠－氧化锌半熔分光光度法、任冬

等［１８］封闭酸溶 －盐酸羟胺还原 ＩＣＰ－ＭＳ法测定
碘，与本方法进行实测比对。表５结果表明，分光光
度法数据存在较大波动，本方法与封闭酸溶 －盐
酸羟胺还原 ＩＣＰ－ＭＳ法两者数据吻合较好，完全
满足《多目标区域地球化学调查规范》（ＤＺ／Ｔ
０２５８—２０１４）要求。经实际样品分析测试比对，
证明本方法完全满足区域地球化学调查分析测

试要求。

表４　方法精密度和准确度
Ｔａｂｌｅ４　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝１２）

样品序号 ＧＢＷ０７４０７ＧＢＷ０７３０５ａＧＢＷ０７３５８ ＧＢＷ０７４５１

１ １８．８ ２．３６ ０．４９ ８．５７

２ １９．１ ２．４１ ０．４９ ８．９８

３ １８．９ ２．３７ ０．４５ ８．８４

４ １９．７ ２．３３ ０．４６ ８．９７

５ １９．５ ２．４５ ０．５１ ８．６７

６ １８．９ ２．５２ ０．４８ ８．６８

７ １９．０ ２．３８ ０．４３ ８．８６

８ １９．４ ２．３８ ０．４７ ９．０２

９ １９．４ ２．４６ ０．４７ ９．１２

１０ １９．０ ２．３４ ０．５３ ８．５３

１１ ２０．３ ２．５１ ０．５１ ９．０３

１２ １８．４ ２．４８ ０．４６ ８．８３

碘含量测定平均值

（μｇ／ｇ）
１９．２ ２．４２ ０．４８ ８．８４

碘含量标准值

（μｇ／ｇ）
１９ ２．４ ０．４７ ８．６

相对标准偏差

ＲＳＤ（％）
２．４６ ２．７３ ５．９３ ２．１７

准确度（△ｌｏｇＣ） ０．００５ ０．００３ ０．０１ ０．０１

３　结论
本文改进了碳酸钠 －氧化锌半熔，ＩＣＰ－ＭＳ测

定地球化学样品中碘的分析测试方法，通过优化溶

样程序、测定介质、内标元素等条件，解决了碘的分

析测试过程中溶出不彻底、记忆效应强、稳定性较差

等问题。改进后的方法操作流程简便，结果准确可

靠，满足１∶５００００和１∶２５００００等各比例尺地球化
学调查分析测试质量要求，可推广应用于大批量区

域地球化学调查和生态地质调查等项目样品中碘的

分析测试。

在该方法的实际应用中，还可深入探究碳酸钠

－氧化锌半熔法消解样品的原理和影响因素，提升
方法的稳定性，增加分析测试元素的数量。
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表５　实际样品测试结果比对
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｉｎａｃｔｕａｌｓａｍｐｌｅｓ

样品检测

编号
样品类型

碘含量测定值（μｇ／ｇ）

本文方法 分光光度法 封闭酸溶法

样品检测

编号
样品类型

碘含量测定值（μｇ／ｇ）

本文方法 分光光度法 封闭酸溶法

２１Ｔ００２－０２２ 土壤 ３．８０ ３．５１ ３．７５ ２０Ｃ０１１－０３１ 沉积物 ２．６７ ２．２５ ２．６６
２１Ｔ００２－０３５ 土壤 １．１３ １．２５ １．１３ ２０Ｃ０１１－０８６ 沉积物 １．８５ １．２１ １．８３
２１Ｔ００２－０４６ 土壤 １．０１ ０．８３ １．０６ ２０Ｃ０１１－１２１ 沉积物 １．６３ １．９７ １．６６
２１Ｔ００２－０５２ 土壤 ６．４３ ６．３８ ６．５１ ２０Ｃ０１１－１５４ 沉积物 ０．７２ ０．５５ ０．７７
２１Ｔ００２－０８８ 土壤 ３．９９ ３．５２ ３．８９ ２０Ｃ０１１－１８２ 沉积物 ０．５１ ０．７３ ０．５２
２１Ｔ００２－１０２ 土壤 ０．７４ ０．５７ ０．７８ ２０Ｃ０１１－２４３ 沉积物 ２．２８ １．９２ ２．２４
２１Ｔ００２－１１５ 土壤 １．０５ ０．９４ １．０１ ２０Ｃ０１１－２４４ 沉积物 ６．１９ ６．２８ ６．２１
２１Ｔ００２－１５４ 土壤 １２．４ １２．６８ １２．３ ２０Ｃ０１１－２８０ 沉积物 １．２０ １．０３ １．２４
２１Ｔ００２－１９９ 土壤 ０．４５ ０．２７ ０．４９ ２０Ｃ０１１－３１１ 沉积物 ８．３３ ８．２５ ８．２４
２１Ｔ００２－３４８ 土壤 ２．０２ ２．２８ ２．０１ ２０Ｃ０１１－３１５ 沉积物 ４．４７ ４．１０ ４．５４
２１Ｔ００２－４１２ 土壤 ９．８３ １０．０６ ９．７６ ２０Ｃ０１１－３４３ 沉积物 ３．５５ ３．１４ ３．６１
２１Ｔ００２－４２４ 土壤 １２．７ １３．１５ １２．６ ２０Ｃ０１１－３８０ 沉积物 ０．８４ ０．９３ ０．８９
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２００１，２０（３）：１６１－１６６．
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ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（２）：１５４－１５９．
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７３４－７４０．

［１９］　马景治，胡伟康，董学兵，等．树脂交换分离 －电感耦
合等离子体质谱法测定土壤中碘硼锗锡砷锑铌钽钨

［Ｊ］．分析仪器，２０２１（３）：３３－４１．
ＭａＪＺ，ＨｕＷ Ｋ，ＤｏｎｇＸＢ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｉｏｄｉｎｅ，ｂｏｒｏｎ，ｇｅｒｍａｎｉｕｍ，ｔｉｎ，ａｒｓｅｎｉｃ，ａｎｔｉｍｏｎｙ，
ｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍａｎｄｔｕｎｇｓｔｅｎｉｎｓｏｉｌｂｙＩＣＰ－ＭＳｗｉｔｈ
ｒｅｓｉｎｅｘｃｈａｎｇｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＡｎａｌｕｔｉｃａｌＩｎｓｔｒｕ－
ｍｅｎｔａｔｉｏｎ，２０２１（３）：３３－４１．

［２０］　王月华．电感耦合等离子体质谱法测定土壤中的碘
［Ｊ］．新疆有色金属，２０２０，４３（２）：９６－９７．
ＷａｎｇＹＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｓｏｉｌｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｘｉｎｊｉａｎｇ
ＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０２０，４３（２）：９６－９７．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＩｏｄｉｎｅｉｎＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰ－ＭＳｗｉｔｈ
ＳｏｄｉｕｍＣａｒｂｏｎａｔｅ－ＺｉｎｃＯｘｉｄｅＳｅｍｉ－ｍｅｌｔｉｎｇ

ＨＥＸｉｕｈｕｉ１，ＴＡＮＧＳｈｕａｉｓｈｕａｉ１，ＣＨＥＮＧＪｉａｎｇ２，ＳＨＩＹｏｕｃｈａｎｇ１，ＬＵＱｉａｎｓｈｕ１，
ＷＡＮＧＹｉｎｊｉａｎ１，ＬＡＮＭｉｎｇｇｕｏ１

（１．ＫｕｎｍｉｎｇＣｅｎｔｅｒｏｆＮａｔｕｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓＣｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅＳｕｒｖｅｙ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｋｕｎｍｉｎｇ６５０１００，
Ｃｈｉｎａ；

２．ＣｈｅｎｇｄｕＣｅｎｔｅｒ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００８１，Ｃｈｉｎａ）
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ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｔｈｅｓｅｍｉ－ｍｅｌｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄｏｆｓｏｄｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ－ｚｉｎｃｏｘｉｄｅｗａｓｕｓｅｄｔｏｔｒｅａｔｔｈｅｓａｍｐｌｅ，ｗｈｉｃｈｓｏｌｖｅｄｔｈｅ

ｐｒｏｂｌｅｍｏｆｉｎｃｏｍｐｌｅｔｅｍｅｌｔｉｎｇｃａｕｓｅｄｂｙｔｈｅｐｏｌｙｖａｌｅｎｔｓｔａｔｅｃｏｅｘｉｓｔｅｎｃｅｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅ．
（２）Ｂｙｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｄｉｕｍａｎｄｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｅｌｅｍｅｎｔｓ，ｔｈｅｐｒｏｂｌｅｍｏｆｐｏｏｒｓｔａｂｉｌｉｔｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ

ｏｆｓａｍｐｌｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＩＣＰ－ＭＳｗａｓｓｏｌｖｅｄ．
（３）Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓｈｉｇｈｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙａｎｄｒｅｌｉａｂｌｅｒｅｓｕｌｔｓ，ｗｈｉｃｈｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙ

ｓａｍｐｌｅｓ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－ＭＳ）ｉｓｔｒｅａｔｅｄｍａｉｎｌｙｂｙｃｌｏｓｅｄｓａｍｐｌｅｍｅｌｔｉｎｇ，ｍｉｘｅｄａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ，ａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎａｎｄｓｅｍｉ－
ｍｅｌｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｄｕｅｔｏｔｈｅｃｏｍｐｌｅｘｅｘｉｓｔｅｎｔｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｓａｍｐｌｅｓ，
ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｐｅｒｉｏｄａｔｅ，ｉｏｄａｔｅａｎｄｉｏｄｉｄｅｉｏｎｓ，ａｎｄｔｈｅｆｉｒｓｔｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｅｎｅｒｇｙｏｆｉｏｄｉｎｅｂｅｉｎｇｈｉｇｈａｓａｈａｌｏｇｅｎｇｒｏｕｐ
ｅｌｅｍｅｎｔ，ｔｈｅｒｅａｒｅｐｒｏｂｌｅｍｓｓｕｃｈａｓｉｎｃｏｍｐｌｅｔｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｓｔｒｏｎｇｍｅｍｏｒｙｅｆｆｅｃｔａｎｄｐｏｏｒｐｒｅｃｉｓｉｏｎｄｕｒｉｎｇｓａｍｐｌｅ
ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇａｎｄｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：ＴｏｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰ－ＭＳ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｔｒｅａｔｅｄｂｙｓｏｄｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ－ｚｉｎｃｏｘｉｄｅｓｅｍｉ－ｍｅｌｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄ，ｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈ
ｂｏｉｌｉｎｇｗａｔｅｒ－ｅｔｈａｎｏｌ，ａｎｄｓｅｐａｒａｔｅｄｂｙ７３２ｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎ．Ｆｏｌｌｏｗｉｎｇｔｈｉｓ，ｉｏｄｉｎｅｉｎｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰ－ＭＳｕｓｉｎｇａｎｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：Ｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚｅｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｉｏｄｉｎｅｗａｓ０．０４５μｇ／ｇ，ｔｈｅｌｏｗｅｒｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｓ０．１５μｇ／ｇ．
Ｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎ（ＲＳＤ，ｎ＝１２）ａｎｄｔｈｅａｃｃｕｒａｃｙ（△ｌｏｇＣ）ｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｗｅｒｅ≤５．９３％ ａｎｄ≤０．０１，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，
ｗｈｉｃｈｓａｔｉｓｆｉｅｄｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｓｔａｎｄａｒｄｓｏｆｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｕｒｖｅｙｓａｍｐｌｅ．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｍｅｅｔｓｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｓａｍｐｌｅａｎａｌｙｓｉｓｆｏｒｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ，ａｎｄｃａｎ
ｂｅｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｉｏｄｉｎｅｉｎｌａｒｇｅｑｕａｎｔｉｔｉｅｓｏｆｓｏｉｌａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｓａｍｐｌｅｓ．

ＫＥＹＷＯＲＤＳ：ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅ；Ｎａ２ＣＯ３－ＺｎＯ；ｃａｔｉｏｎ
ｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎ；ｉｏｄｉｎｅ
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第４期 何袖辉，等：碳酸钠－氧化锌半熔电感耦合等离子体质谱法测定地球化学样品中的碘 第４１卷


