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电感耦合等离子体质谱法分析汤岗子热矿泥白粉中的矿物元素

侯冬岩#

! 回瑞华#

"

! 许利民!

! 刘俊会A
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摘要! 对汤岗子热矿泥白粉中矿物元素进行分析研究" 采用微波消解法处理样品!运用电感耦合等离子体

质谱法对汤岗子热矿泥白粉中钠%镁%钾%钙%铁%锌%锰%铜%硒%锗%钼%铬%铝%镍%砷%汞%铅等 #C个矿物元素进

行分析" 结果表明!在优化实验条件下!方法检出限为 "<"""!C== >#?<FF

!

NR6!相对标准偏差#,82!, fF$

为 "<#EV>F<!"V!回收率为 =#<#V>#"E<!V" 汤岗子热矿泥白粉中含有丰富的矿物元素"

关键词! 电感耦合等离子体质谱法& 矿物元素& 汤岗子热矿泥白粉

中图分类号! -FBC<FA+++文献标识码! 0

!"#"$%&'(#&)')*1&'"$(0>0"%"'#4&'T@"$%(01&'"$(0183*$)%

T(',,(',Q&J)#4/$&', 56 7'38-#&9"06 :)8/0"3;0(4%(<1(442/"-#$)%"#$6

5#/D1,-)?+,

#

! 5/"GK()'K+

#

"

! !/.()=(,

!

! ."/JK,)'K(

A

##!P#L&)*5#.*(+;<#5-7*)$! =.7<&.D()5&0@.-4#)7-*$! =.7<&.+##?""C! ;<-.&"

!!>:-#.:#&.2E#:<.(0(1$ 9++-:#(+=.7<&.! =.7<&.+##?"??! ;<-.&" A!;<-.&?8&0-*$ >8L#)4-7-(.

+FE#7*-.1;#.*#)+()=1)-:80*8)&0P##LK)(:#77-.1K)(28:*7! ;<&.1:<8.+#A"""!! ;<-.&$

=54#$(-#& J̀%GHM%');%;%G%MY]HM YJ%YJ%'G);GHM%');G(Z ])G[;%]K':G )̀MNN)MNIHJ:Y]['HMN\%'%)M);*I%Z<

J̀%YJ%'G);GHM%');G(Z ])G[;%]\%'%Z%P:G[:]%Z &*GHP':\)̂%ZHN%]YH:M )MZ YJ%%;%G%MY]:K1)! 3N! /! .)!

$%! mM! 3M! .(! 8%! S%! 3:! .'! 0;! 1H! 0]! aN)MZ X& HM YJ%])G[;%]\%'%)M);*I%Z &*HMZ(PYĤ%;*

P:([;%Z [;)]G)@G)]]][%PY':G%Y'*#4.X@38$<̀ J%'%](;Y]]J:\%Z YJ)Y(MZ%':[YHG(GP:MZHYH:M]! YJ%Z%Y%PYH:M

;HGHY]:KYJ%G%YJ:Z K:'YJ%]%%;%G%MY]\%'%HM YJ%')MN%:K"<""" !C= = >#?<FF

!

NR6< J̀%'%P:̂%'*:KYJ%

G%YJ:Z K:'YJ%]%%;%G%MY]\)]=#<#V >#"E<!V \HYJ ['%PH]H:M :K"<#EV >F<!"V,82#, fF$< J̀%'%](;Y]

);]:HMZHP)Y%Z YJ)YYJ%YJ%'G);GHM%');G(Z K':G )̀MNN)MNIHJ:Y]['HMNP:MY)HM%Z )&(MZ)MY:KGHM%');%;%G%MY]<

C"6 ?)$34& HMZ(PYĤ%;*P:([;%Z [;)]G)@G)]]][%PY':G%Y'*" GHM%');%;%G%MY" YJ%'G);GHM%');G(Z :K̀)MNN)MNIH

++汤岗子温泉热矿泥是由热矿泥白粉和温泉水

组成的!其中热矿泥白粉含有多种矿物元素*# Q!+

%

近年来!随着人们生活水平的提高!保健意识加强!

热矿泥疗法逐渐被人们认可!特别是泥埋疗法具有

增强人体细胞免疫功能作用!增强心脏收缩力和搏

出量!使肢体循环血容量增加!血循环改善!对治疗

类风湿性关节炎)风湿性关节炎)外伤后遗症)周围

神经系统疾病等有着良好的消除慢性炎症)止痛和

解除痉挛效果!其中矿物元素起着十分重要的作

用*A QC+

% 有关汤岗子热矿泥白粉中矿物元素的研

究少见报道% 本文采用电感耦合等离子体质谱法

#4.XQ38$对汤岗子热矿泥白粉中 #C 种矿物元素

含量进行测定!为探讨汤岗子热矿泥对人体的保健

作用提供科学依据%

'C?'
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DE实验部分
DWDE仪器

0NH;%MYCB""0型电感耦合等离子体质谱仪#美

国0NH;%MY公司$"T,RDXQA .̀型变频控温微波样

品处理系统#北京盈安美诚科学仪器有限公司$%

DWFE标准溶液和主要试剂
混合标准溶液&由 #"""

!

NRG6单一元素储备

溶液#国家标准溶液!国家钢铁材料测试中心配

制$用
!

fBV#体积分数!下同$的 a1-

A

配制成混

合元素标准溶液!1))3N)/).))$%&#<")!<")B<")

#"<")B"<" GNR6"mM)3M).()0;& ")"<#)"<!)"<B)

#<" GNR6"S%)aN& ")"<"""?)"<"""E)"<""!)"<""?

GNR6"8%)3:).')1H)0])X&&")"<""!)"<""?)"<"#)

"<"! GNR6%

混合内标溶液&#"""

!

NR68P)7的混合标准溶液%

质谱调谐液&#"

!

NR66H)7).%) ;̀).:的混合

标准溶液%

浓a1-

A

)a

!

-

!

)a$为优级纯#北京化工厂$"

实验用水为超纯水%

DWGE实验样品
汤岗子热矿泥白粉&!""E年#"月取自汤岗子温泉%

DWHE实验方法
D<H<DE仪器参数的优化

用质谱调谐液对仪器条件进行优化!使仪器灵

敏度)氧化物)双电荷)分辨率等各项指标达到测定

要求!仪器参数列于表 #

*E Q=+

%

表 #+7:;Q12仪器工作参数
)̀&;%#+-[%')YHMN[)')G%Y%']:K4.X@38

项目 工作参数 项目 工作参数

,$发射功率 #A"" T 采样模式 全定量

雾化器 高盐 扫描方式 跳峰

雾化室温度 !e 每点停留时间 "<# >"<B ]

炬管#石英一体化$ !<B GG中心通道 测量点R峰 A 点

采样锥R截取锥 #<"R"<? GG镍锥 重复次数 A 次

蠕动泵转速 "<# 'R] 元素积分时间 "<A >#<B ]

分析室真空度 "<"!FC X) 质谱计数模式 脉冲R模拟#XR0$

冷却气#氩气$流量 #! 6RGHM 质量分辨率 "<FB >"<E (

载气#氩气$流量 #<#= 6RGHM 氧化物 W"<BV

采样深度 C<B GG 双电荷 W!V

D<H<FE样品处理

精确称取样品置于消解罐中!加入 B<" G6

a1-

A

)#<" G6a$!静置 # J 后按表 ! 设定程序进

行微波消解!冷却之后以超纯水定容至 B" G6!待

测!同时制备样品空白*#" Q#!+

%

表 !+样品微波消解程序
)̀&;%!+3HP':\)̂%ZHN%]YH:M [':P%Z('%

步骤
温度

$

Re

保持时间

BRGHM

升温斜率

&

R#e(GHM

Q#

$

保护压力

8R_X)

# #!" B E !"""

! #B" B E !"""

A #E" B E !"""

D<H<GE测定

在优化的仪器条件下编辑测定方法!引入在线

内标并观测内标校正元素灵敏度!依次引入试剂空

白)标准溶液)样品空白)样品溶液% 编辑校准文

件!选择合适的内标校正元素!并根据校准方程计

算样品中各元素浓度%

FE结果与讨论
FWDE干扰及消除

通常4.XQ38的干扰主要分为质谱干扰和非

质谱干扰% 质谱干扰主要有同量异位素)多原子离

子)双电荷)氧化物等!可以通过调谐仪器和编辑干

扰校正方程来消除% 非质谱干扰主要来自样品基

体!通常使用基体匹配的标准物质)稀释样品)基体

分离等手段消除% 本实验通过选择合适的测定元

素的同位素和内标校正元素*#A Q#?+

!并采用干扰校

正方程和优化仪器条件等措施降低干扰!所选测定

元素的同位素见表 A%

FWFE校准方程
校准方程及相关系数见表 A% #C 种元素的校

准方程线性良好%

表 A+元素校准方程及相关系数
)̀&;%A+.);H&')YH:M %l()YH:M]:K%;%G%MY])MZ P:''%;)YĤ%P:%KKHPH%MY]

元素

同位素
校准方程

相关

系数

元素

同位素
校准方程

相关

系数

!A

1)

?f#<FCB q#"

A

Li

#<#E# q#"

!

"<====

C!

S%

?f#B<#=Li"<##=C "<==C=

!?

3N?fB<C!Fq#"

!

Li!B<#F

#<""""

=B

3:?f#=<CBLi#<!E!q#"

Q?

#<""""

A=

/

?fC!<C! Li=!<FF "<==EE

B!

.'?f#A<FELi!<F"Eq#"

Q!

"<===B

??

.)

?f"<#=!CLi

!<F=C q#"

Q!

#<""""

!C

0;

?fF<!B# q#"

!

Li

A#<"E+++++

#<""""

BC

$%

?f!<EEELi

"<!"=?

#<""""

F"

1H

?f!C<A!Li+++

#<#BC q#"

Q!

"<===?

FB

mM

?fE<?"=Li

F<=!" q#"

Q!

#<""""

CB

0]

?fE<EEBLQ+++

#<?"E q#"

QA

"<====

BB

3M

?f#<AAB q#"

A

L

Q"<=E#!

"<====

!"E

X&

?f#<F## q#"

!

Li

"<#"E!++

"<===F

FA

.(

?fAB<B#Li

C<A=? q#"

Q!

#<""""

!"!

aN

?f#A<ECLi+++

A<!=? q#"

QA

"<===C

E!

8%

?f"<F!BALQ

?<B!E q#"

QB

"<====

'E?'
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FWGE方法精密度
测定一定浓度的标准溶液!考察方法精密度!

表 ? 结果表明!测定值的相对标准偏差 #,82!

, fF$为 "<#EV >F<!"V%

FWHE方法检出限
以样品空白#BV的 a1-

A

$和样品测定数据!

统计方法检出限#A

0

!, fF$!表 B 显示方法检出限

为"<"""!C== >#?<FF

!

NR6%

表 ?+方法精密度
)̀&;%?+X'%PH]H:M Y%]Y:KYJ%G%YJ:Z

测定

元素

内标元素及浓度

#

D

R#

!

N(6

Q#

$

#

D

R#

!

N(6

Q#

$

分次测定值 平均值 标准值
,82RV

!A

1)

8P##"""$

#CAA+#C!E+#C!#

#C?!+#CAF+#C?"

#CAA #C=A "<?B

!?

3N

8P##"""$

BEF<?+B=C<A+=A<B

B==<?+BEC<!+B=B<F

B=A<! B=C<E "<="

A=

/

8P##"""$

#FF<?+#BC<"+#BE<=

#F#<B+#BB<=+#FA<E

#F"<F #FB<? !<BA

??

.)

8P##"""$

"<!#F=+"<!#BC+"<!#FA

"<!#C!+"<!#FA+"<!#A=

"<!#F# "<!#=C "<B?

BC

$%

8P##"""$

A<"EC+A<"=#+A<"EB

A<"CB+A<"EE+A<"EF

A<"EB A<"=C "<#E

FB

mM

7##""$

"<E=!C+"<=#C?+"<=!FC

"<=?A#+#<"!!+"<EC!A

"<=!=" "<=#"# B<BE

BB

3M

8P##""$

#A"<?+#A#<C+#!=<B

#A!<#+#A#<A+#!=<"

#A"<C #A!<B "<=B

FA

.(

7##""$

A<F"B+A<FB?+A<F?#

A<BB=+A<F?E+A<BCE

A<F#? A<F!B #<#"

E!

8%

7#?$

"<""!!E#+"<""!!"#

"<""!!=E+"<""!!CE

"<""!#=!+"<""!!=F

"<""!!BE "<""!!=F !<#A

C!

S%

7#!"$

"<?!FF+"<?#E!+"<?!BC

"<?#?F+"<?!EA+"<?#CC

"<?!#= "<?!AB #<AB

=B

3:

7#!"$

"<A=?!+"UA=BA+"<A=AF

"<A=AE+"<A=F#+"<A=BB

"<A=?E "<A=B# "<!F

B!

.'

8P#!"$

"<!=AF+"<!=BE+"<!==A

"<A"BA+"<!=A#+"<!=?C

"<!=C" "<!==C #<BF

!C

0;

8P##""$

EE<FB+=#<!#+=B<B?

=F<AC+=A<#C+="<E!

=!<FA =A<B= A<!"

F"

1H

8P#!"$

"<BBFC+"<B#!E+"<BA=!

"<BFC=+"<BCC"+"<BBF?

"<BB#C "<BBE" ?<#B

CB

0]

7#!"$

"<#C!B+"<#FBF+"<#B=E

"<#B?=+"<#CFE+"<#E!?

"<#FEC "<#CFA F<!"

!"E

X&

DH#!"$

A<A!A+A<A"C+A<!CB

A<!A#+A<?BE+A<F=A

A<AE# A<AA" B<"B

!"!

aN

DH#!"$

"<!EAB+"<!C?F+"<!FEA

"<!F?F+"<!EE!+"<!=AA

"<!CEE "<!E"C ?<"=

表 B+方法检出限

)̀&;%B+ J̀%Z%Y%PYH:M ;HGHY]:KYJ%G%YJ:Z

测定

元素

检出限

.

2

R#

!

N(6

Q#

$

测定

元素

检出限

.

2

R#

!

N(6

Q#

$

测定

元素

检出限

.

2

R#

!

N(6

Q#

$

!A

1)

"<B=AC

BB

3M

"<"EFFB

!C

0;

B<EBE

!?

3N

A<?EB

FA

.(

"<""CE!!

F"

1H

"<""FB!!

A=

/

B<=AC

E!

8%

?<A!F

CB

0]

"<##"C

??

.)

#?<FF

C!

S%

"<""FB!!

!"E

X&

"<"""!C==

BC

$%

F<E"E

=B

3:

"<""#!B

!"!

aN

"<""EEFF

FB

mM

"<"?F"E

B!

.'

"<""#BAC

FWIE方法准确度
为检验方法的准确度!对汤岗子热矿泥白粉样

品进行加标回收试验!表 F 结果表明!各元素加标

回收率为 =#<#V >#"E<!V!符合痕量分析要求%

表 F+方法准确度

)̀&;%F+0PP(')P*Y%]Y:KYJ%G%YJ:Z

测定

元素

:

D

R#

!

N(_N

Q#

$

本底值 加标量

回收率

GRV

测定

元素

:

D

R#

!

N(_N

Q#

$

本底值 加标量

回收率

GRV

!A

1)

#B"" ?B"

A""

!""

#"E<"

#"#<B

#"#<B

C!

S%

!"<" E<"

F<"

?<"

=E<B

#"!<!

=B<C

!?

3N

#F""" B"""

B"""

B"""

#"A<"

#"F<B

#"?<F

=B

3:

!"<" E<"

F<"

?<"

#"?<!

#"!<#

#"B<"

A=

/

C"""" !""""

!""""

!""""

#"E<!

#"B<B

#"F<!

B!

.'

!"<" E<"

F<"

?<"

=C<B

#"!<A

==<B

??

.)

!"""" B"""

B"""

B"""

=C<!

=A<E

=F<A

!C

0;

!""<" #""

E"

B"

#"F<"

#"?<B

#"A<E

BC

$%

#B"" ?B"

A""

!""

#"C<F

#"F<!

#"?<C

F"

1H

!"<" B<"

?<"

A<"

=E<?

=C<#

=F<C

FB

mM

!""" #"""

#"""

#"""

#"A<A

=B<B

=F<E

CB

0]

#"<" !<"

#<B

#<"

#"?<=

#"!<B

#""<=

BB

3M

?B"<" #B"

#!"

#""

=A<F

=F<?

=?<F

!"E

X&

!"<" B<"

?<"

A<"

=?<B

=F<?

=A<B

FA

.(

!""<" #""

E"

B"

#"!<"

#"#<B

=E<F

!"!

aN

!"<" B<"

?<"

A<"

#"#<B

=#<#

=!<!

E!

8%

?"<" #"

E<"

B<"

=#<#

=!<=

=A<"

'=?'
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GE实际样品分析
按照本法测定了汤岗子热矿泥白粉中的矿物

元素!由表 C 分析结果可知!汤岗子热矿泥白粉中

含有丰富的对人体有益的矿物元素!其中 1))/)

.))$%)0;含量较大!其次是3N和3M!S%)3:)mM)

1H)0]).')X&和.(的含量较低! 未检出 8%和aN%

表 C+实际样品测定
)̀&;%C+0M);*YHP);'%](;Y]:K%;%G%MY]HM ])G[;%]

测定元素
测定值

:

D

R#

!

N(N

Q#

$

测定元素
测定值

:

D

R#

!

N(N

Q#

$

!A

1)

B!?A<?E

C!

S%
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用微波消解 Q电感耦合等离子体质谱法测定

汤岗子热矿泥白粉中 #C 个元素!方法回收率和精

密度较好% 本方法样品处理和测定简便快速!适合

于批量样品中多元素的同时测定%
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错误更正

++.岩矿测试/!""= 年第 F 期.电感耦合等离子体发射光谱法测定稀土铌钽矿中稀土元素和钍量/一文!第 BB" 页,!<#

溶样方法 A-陈述内容有错误!更正如下%

错误陈述& 将样品置于铂Q金坩埚中!加入 ? N1)-a及 ! N1)

!

-

!

!盖上铂盖!送入已升温至 C"" >E""e的高温炉中

熔融约 #B GHM%

更正陈述& 将样品置于镍坩埚中!加入 ? N1)-a及 ! N1)

!

-

!

!送入已升温至 C"" >E""e的高温炉中熔融约 #B GHM%

特此更正% 在此向广大读者致歉%
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