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摘!要!应用电感耦合等离子体质谱法测定饮用水中的硒元素# 结果表明"高能碰撞模式%/9/F&较碰撞(反应池气体模式
%/F模式&消除干扰效果更好$在/9/F模式下"
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;F在$R+ _#$$

!

C(̂范围内线性良好"相关系数q$RWWW W"方法检出限为
$R$&

!

C(̂"相对标准偏差为$R.] _$R*]"加标回收率为W-R#] _#$%R"]# 方法性能指标均能较好满足饮用水中;F的
定量测试要求#

关键词!电感耦合等离子体质谱法$硒$饮用水
中图分类号!)*%"">&+-R&%!!!!!!文献标志码! ,!!!!!!文章编号!#&-. '&-%"#"$#&$$+ '$$"- '$%

A+(+$-'&/('#&#:9+<+&'0- %9+& '&>#(/.<+C/(+$.4 2&"05('=+<4 B#0D<+"></3-/?%/33

9D+5($#-+($4 % 2B>'%9&

d=>T34C5P34C" ĉ8@245<74C" d=>T34

$

" ?/=:1D74C" ?/0=:1 H̀4C5<H4C

%=(#&58: C*&52(#*%&'()*&+$&"#,-)*"$."(*& !.($&.$#&6 C$.A&*,*50P$'$,*J+$&">*D" 1"6DQ:OA*:" =(#&58:

""#$$$" >A(&#&

,.3($/5(' ;F74 MHO3U<FQ3OFJQ3NIFOFJL74FI UPc8\5X;RG@FJFN2<ONN@HQFI O@3O@7C@ F4FJCPKH<<7N7H4 LHIF%/9/F& Q3N3IV34O35

CFH2NHVFJKH<<7N7H4(JF3KO7H4 KF<<C3NLHIF%/F& EHJF<7L743O74C74OFJEFJF4KFNRc4 /9/FLHIF" O@FLFO@HI @3I 3CHHI <74F3J7OPEHJ

-*

;F74 O@FJ34CFHE$R+ _#$$

!

C(̂" 34I O@FKHJJF<3O7H4 KHFEE7K7F4O%)& Q3NHVFJ$RWWW W" 34I O@FLFO@HI IFOFKO7H4 <7L7OHE

-*

;F

Q3N$R$&

!

C(̂RG@FJF<3O7VFNO34I3JI IFV73O7H4NQFJFUFOQFF4 $R.] 34I $R*]" 34I O@FJFKHVFJ7FNJ34CFI EJHLW-R#] OH

#$%R"]RG@7NLFO@HI Q3NN27O3U<FEHJA234O7O3O7VFIFOFJL743O7H4 HE;F74 MHO3U<FQ3OFJR

6+4 7#$"3' c8\5X;$ ;F$ \HO3U<FQ3OFJ

收稿日期!"$#& '$" '""$修订日期!"$#& '$% '#&

作者简介!姚方阳%#W-&(&"男"工程师"硕士"从事环境监测
仪器分析#

$

通讯作者!姚帆!95L37<'iSOUSQ#**l#"&RKHL

!!随着经济的发展"环境污染日益严重"环境监
测的压力越来越大"特别是对饮用水中微量元素的
监测要求不断提高# 硒%;F&是生物体必需的微量
元素"但过量则具有强致癌性"因此监控饮用水中
的;F含量非常重要+#,

#

电感耦合等离子体质谱%c8\'X;&利用电感
耦合等离子体技术作为离子源"以质谱技术作为检
测手段"具有灵敏度高!分辨率强!检出限低!分析
范围宽!分析速度快!检测结果准确的特点+" '%,

"被
广泛应用于饮用水中微量元素的检测+. '-,

# 然而"

饮用水中;F的含量一般很低"用c8\'X;法检测
易受检测环境和检测条件等因素影响"使方法的性
能指标出现差异"如-9\="$$R*.

+*,提出的*"

;F检
出限为#R%
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C(̂"我国标准- 1,(G+-+$R&(

"$$&.

+W,和-1,(G*+%*("$$*.

+#$,则选用--

;F"检
出限为$R$W

!

C(̂#

现采用c8\'X;法进行饮用水中;F的检测"

并对方法的性能进行探究#

#!实验部分
#R#!主要仪器及试剂

=C7<F4O-W$$电感耦合等离子体质谱仪"=;)

'+$$系列自动进校器"均购自美国=C7<F4O公司#

;F标准溶液%1;,$. '#-+# '"$$."# $$$ LC(̂"

国家有色金属及电子材料分析测试中心&";F标准
使用溶液%#R$$ LC(̂"用# rWW硝酸溶液稀释标准
溶液&"调谐标准溶液% 7̂!d!8F!G<!8H"
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#$$ LC(̂"=C7<F4O公司"美国&"内标标准使用溶液
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C(̂"介质为# rWW硝酸溶液&"硝酸
%#R." C(L̂ "优级纯&"超纯水%#*R% X
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#R"!仪器测定条件
使用高纯氩气%=J&作为等离子气体"点燃等

离子体后"预热%$ L74# 使用调谐标准溶液"选定
仪器自动调谐模式使仪器灵敏度!氧化物和双电荷
各项指标达到最优状态'元素信号强度的相对标准
偏差

#

+]# 再进行质量校正%校正值与真值相差
#

u$R# 2&和分辨率校验%#$]峰高对应峰宽
#

$R& _$R* 2&#

仪器主要设定参数'射频功率# +$$ B$采样深
度*R$ LL$载气=J$R- (̂L74$补偿(稀释气体
$R+ (̂L74$蠕动泵$R# J(N$雾化室温度" t$等离子
体频率"- X/S$四极杆真空度+ o#$

'.

\3$氦气%/F

模式&+R$ L̂ (L74$氦气%/9/F模式&WR$ L̂ (L74#

"!结果与分析
"R#!干扰及消除

检测时"离子源中形成的同质异位素!双电荷
离子!氩基离子!多原子离子会对相同质量数的同
位素测量产生干扰"影响分析结果的准确性# 为消
除或降低这类干扰"除了常用的数学校正方法外"

可在样品引入等离子体前采用流动注射!色谱!电
热蒸发等技术分离干扰离子"减少多原子形成#

本研究采用八极杆碰撞(反应池系统"分别应
用碰撞(反应池气体模式%/F模式&和高能碰撞模
式%/9/F模式&"降低复杂基体的干扰# 氦为惰性
气体"在反应池中不会形成新的干扰"待测元素也
不因副反应而损失"在同一操作条件下可进行多元
素和多种不同样品基体的分析+##,
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c8\'X;法检测饮用水中的;F"因为使用=J

和/:>
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"加之饮用水中8<

'含量一般较高";F受
多原子离子基体干扰会非常强# 据文献+#", 报
道";F同位素及其谱线主要干扰为'
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r的干扰# 在检测痕
量元素及应用碰撞(反应池技术消除干扰方面"

,98是比检测限更能代表仪器和方法的检测能力
的重要指标"有时甚至可直接用,98表示样品的
背景污染程度# 故对丰度最高的-*

;F进行,98值
测试"结果显示"在/F模式条件下"
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;F的,98值
为$R+..
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C(̂"但在/9/F模式条件下"
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;F的
,98值为$R$$W "*
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C(̂"比/F模式降低了
W*R%]# 证明/9/F模式消除干扰的能力更加
优越#

"R"!线性范围和方法检出限
分别取一定体积;F标准使用液于#$$ L̂ 容

量瓶中"用# rWW 硝酸溶液配制成;F元素质量浓
度分别为$"$R+"#R$"#$R$"+$和#$$

!

C(̂ 的校准
系列"对测定结果进行线性拟合# 结果表明"在不
同>̀ 8模式条件下"
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;F在$R+ _#$$
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C(̂ 范围
内均线性良好"相关系数均

"

$RWWW W%见表#&#

依据文献+ #% ,"平行测定样品空白溶液##

次"计算样品浓度的标准偏差% ! &"根据公式X[̂

a"

% & '#"$RWW&

o! 计算方法检出限"结果见表## 由
表#可见"
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;F在/9/F模式条件下"方法检出限
为$R$&

!

C(̂"在/F模式条件下"方法检出限为
$R&*

!

C(̂# /9/F模式下获得检出限指标更好"

且优于-1,(G+-+$R&("$$& .和-1,(G*+%*(

"$$*.提出的$R$W

!

C(̂水平"能够提供可靠的方
法检出限参数水平#

表#!不同模式下-*

;F线性范围和方法检出限

>̀ 8模式 线性范围
(%

!

C0^

'#

&

线性方程 相关
系数

方法检出限
(%
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/9/F模式 $R+ _#$$ 0a%W&G'". #R$$$ $ $R$&

/F模式 $R+ _#$$ 0a"+%Gr.#W $RWWW W $R&*

"R%!精密度和回收率
+ I内"在/9/F模式下"测定;F质量浓度为

%$"++和*$

!

C(̂的模拟饮用水样品各#$次"结果
见表"#

表"!/9/F模式-*

;F精密度测试结果
样品
编号

测定值(%

!

C0^
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# " % . + & - * W #$

平均值
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C0^

'#

&

相对标准
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!!向未知饮用水样品中加入%R$

!

C的;F"定容
至+$R$ L̂ "平行+份"得加标回收率结果见表%#

表%!/9/F模式-*

;F加标回收率测试结果
样品
编号

测定值(%
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&

加标前 加标后
加标量

(%
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回收量
(%
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回收
率(]
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%&R* W-RW &$R$ &#R# #$#RW
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-

v
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!!由表" 和表% 可见"在/9/F模式条件下测
定-*

;F"饮用水样测定的̀;[均
#

$R*]"加标回收
率为W-R#] _#$%R"]"方法的精密度和回收率均
满足饮用水样品的测试要求#

%!结语
饮用水;F检测需满足两个基本要求"一是检

出限能够满足有关标准的要求"二是元素的干扰已
经明确并能够校正# 研究显示"c8\'X; 法测定
饮用水中的;F在/9/F模式下";F受多原子离子
基体干扰的消除效果更好"/9/F模式下-*

;F的方
法检出限为$R$&

!

C(̂" ;̀[

#

$R*]"加标回收率
为W-R#] _#$%R"]"能满足饮用水中;F精确定
量测试的要求#

%参考文献&

+#, !谭见安R环境硒与健康+ X,R北京' 人民卫生出版

社" #W*WR

+",!王小如R电感耦合等离子体质谱应用实例+X,R北京'化学
工业出版社" "$$+R

+%,!李冰杨红霞R电感耦合等离子体质谱原理和应用+X,R北
京'地质出版社" "$$+R

+.,! c̀>:[=G>D" Y=:/=98j9T" X>9:; "̂ FO3<RT3NO34I JF5

<73U<FIFOFJL743O7H4 HE% 2<OJ3'& OJ3KF34I(HJNMFKOJ3<<P74OFJ5

EFJFI F<FLF4ON74 Q3OFJUPNFKOHJE7F<I c8\'X; +D,RDH2J43<HE

=43<PO7K3<=OHL7K;MFKOJHLFOJP" "$$$" #+%.& ' %.# '%.+R

++,!乐小亮"毛慧"吴晶Rc8\'X; 同时快速测定环境空气中#+

种金属污染物+D,R环境监控与预警""$#+"-%.& '#& '#WR

+&,!陈纯"汤立同"王楠"等Rc8\'X; 法测定环境水样中总磷
+D,R环境监控与预警""$#+"-%.& '"$ '""R

+-,!刘丽萍" 张妮娜" 张岚" 等R电感耦合等离子体质谱法测定
矿泉水中"%种元素+D,R质谱学报" "$$+" "&%#& ' "- '%#R

+* , !047OFI ;O3OFNHE=LFJ7K3R9\=XFO@HI "$$R*R[FOFJL743O7H4 HE

OJ3KFF<FLF4ON74 Q3OFJN34I Q3NOFNUPc4I2KO7VF<PKH2M<FI M<3NL3

'L3NNNMFKOJHLFOJP+;,R̀ FV7N7H4 +R." 9XX8YFJN7H4" #WW.R

+W,!中华人民共和国卫生部R生活饮用水标准检验方法!金属
指标' 1,(G+-+$R&("$$& + ; ,R北京' 中国标准出版
社" "$$-R

+#$, 中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局R饮用天然矿
泉水检验方法' 1,(G*+%*("$$* + ;,R北京' 中国标准出
版社" "$$WR

+##, 李冰" 胡静宇" 赵墨田R碰撞(反应池c8\'X;性能及应用
进展+D,R质谱学报" "$#$" %#%#& ' -& '*+R
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