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摘要：水系沉积物、土壤等试样用ＨＦ ＨＣｌＨＮＯ３ ＨＣｌＯ４混酸消解后，以８％（Ｖ／Ｖ）ＨＮＯ３溶解干渣，建立了测定
地球化学样品中Ｌａ，Ｙ，Ｂａ３种微量元素的电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ ＯＥＳ）方法。方法测定限（μｇ／Ｌ，
１０ＳＤ）为：Ｌａ６．０，Ｙ１．０，Ｂａ１．０。精密度（ＲＳＤ％，ｎ＝１１）为：０．２０～１．５０，经国家一级地球化学标准物质的分析验
证，结果与标准值吻合，该方法现已用于区域化探试样的分析。
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　　地质样品中 Ｌａ，Ｙ，Ｂａ的分析通常采用分光光
度法和原子吸收法进行测定［１］。分光光度法分析

流程长，应用试剂多，操作繁琐；原子吸收法则存在

线性范围窄，检出限高等缺点。ＩＣＰ ＯＥＳ法由于具
有检出限低，线性范围宽，精密度好，基体干扰小，可

多元素同时测定，分析速度快等特点［２］，是一种理

想的多元素分析方法。该文研究了用 ＨＦ ＨＣｌ
ＨＮＯ３ ＨＣｌＯ４混酸消解地球化学样品，用去离子水
定容后直接以ＩＣＰ ＯＥＳ法测定 Ｌａ，Ｙ，Ｂａ。在所选
仪器最佳条件下，测定限（μｇ／Ｌ，１０ＳＤ）：Ｌａ６．０，Ｙ
１．０，Ｂａ１．０。经对国家一级标样测定其结果与标准
值非常吻合。ＲＳＤ％（ｎ＝１１）：Ｌａ，Ｙ，Ｂａ均在０．２０
～１．５０之间。该方法测定结果准确可靠、简便快
捷。

１　实验部分

１．１　仪器及工作参数

ＩＣＰ ＯＥＳＴｈｅｒｍｏ６３００全谱直读光谱仪，ＣＩＤ
（电荷注入检测器），ｉＴＥＶＡ操作软件。

仪器操作参数条件。发射功率为１１５０Ｗ；垂
直观测高度为１５ｍｍ；蠕动泵泵速为５０ｒｐｍ；试液冲
洗时间为３０ｓ；冷却气流量一般；辅助气流量为０．５
Ｌ／ｍｉｎ；载气压强为０．２Ｍｐａ；积分时间为７ｓ。

选用的元素波长：Ｌａ４１２．３２３ｎｍ；Ｙ３７１．０３ｎｍ；
Ｂａ４５５．４０３ｎｍ。

１．２　试剂及材料

盐酸、硝酸、高氯酸为优级纯，氢氟酸为分析纯。

二次纯化水（１８ＭΩ·ｃｍ－１）；高纯氩气（＞９９．９９％）。

１．３　标准溶液的制备

Ｌａ，Ｙ，Ｂａ各元素的标准储备溶液均采用光谱纯
（＞９９．９９％）的金属或金属盐按分析化学手册中方
法配制。

钡标准贮备液［ρ（Ｂａ＝１．０００ｍｇ／ｍＬ）］称取
１．５１６０ｇ已经１０５℃干燥后的光谱纯无水氯化钡，置
于１００ｍＬ烧杯中，加入５０ｍＬ水及１０ｍＬ盐酸溶解
后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇
匀，备用。

镧标准储备液［ρ（Ｌａ＝１．０００ｍｇ／ｍＬ）］称取
１．１７２８ｇ已经８００℃灼烧干燥过的光谱纯氧化镧，置
于１００ｍＬ烧杯中，用水湿润，加入１０ｍＬ盐酸微热
溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇
匀，备用。

钇标准储备液［ρ（Ｙ＝１．０００ｍｇ／ｍＬ）］称取
１．２６９９ｇ已经９００℃灼烧干燥过的光谱纯氧化钇，置
于１００ｍＬ烧杯中，用水湿润，加入１０ｍＬ盐酸微热
溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇
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匀，备用。

根据相互有化学或光谱干扰的一些元素不能放

在一起的原则，配制成３组介质为８％硝酸的标准
溶液（表１）。

表１　标准溶液分组及元素浓度 （μｇ／ｍＬ）

编号 元素 浓度

１ ８％硝酸溶液 空白

２ Ｂａ ６

３ Ｌａ，Ｙ ２

１．４　样品处理

称取０．２５００ｇ样品于聚四氟乙烯坩埚中，用少
量二次纯化水润湿，加１ｍＬ高氯酸，１０ｍＬ盐酸，在
红外控温电热板上于１１０℃加热３０ｍｉｎ，取下稍冷
后，加３ｍＬ硝酸，待剧烈作用停止后，加５ｍＬ氢氟
酸，在红外控温电热板于１８０℃加热分解，并蒸至高
氯酸白烟冒尽，趁热加入４ｍＬ硝酸溶解盐类，冷却
后定容到５０ｍＬ容量瓶，摇匀，上机测定。

２　结果与讨论

２．１　操作条件的选择

以辅助气流速、载气压强、泵速、观察高度和射

频发生功率为考察因素，作５因素４水平Ｌ１６（４
５）正

交试验，试验发现，谱线强度随发生器功率的增加而

增加，这有利于改善测量的精度，但随高频功率的增

加，谱线的背景强度也随之增强，信背比下降，且功

率过大易烧坏炬管。

２．２　元素分析线的选择

根据全谱仪每个元素可同时选择多条谱线的特

点，同时考虑到共存元素的相互干扰，每个元素先选

择２～４条谱线进行测定，最后选择出合适的分析线
及扣背景点（图１～３）。

２．３　测定限、准确度及精密度

各元素测定限按 ＩＵＰＡＣ推荐测定方法计算（Ｋ
＝１０ＳＤ，ｎ＝１１），各元素测定限（μｇ／Ｌ）：Ｂａ１．０，Ｌａ
６．０，Ｙ１．０。利用该方法分析了国家一级地球化学
标准物质，数据结果见表２。

图１　地球化学样品中元素Ｌａ的图谱

图２　地球化学样品中元素Ｂａ的图谱

图３　地球化学样品中元素Ｙ的图谱
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表２　方法准确度及精密度（μｇ／ｇ）

标准号

Ｂａ４５５．４０３ Ｌａ４１２．３２３ Ｙ３７１．０３０

标准推荐值 测定平均值 ＲＳＤ％ 标准推荐值 测定平均值 ＲＳＤ％ 标准推荐值 测定平均值 ＲＳＤ％

ＧＳＳ ２ ９３０±５２ ９２１．７ ０．９２ １６４±１１ １６３．５ １．１９ ２２±２ ２２．３７ ０．６１

ＧＳＳ ３ １２１０±６５ １２１５ ０．８６ ２１±２ １９．４７ １．３６ １５±２ １４．６４ ０．５２

ＧＳＳ ７ １８０±２７ １８４．９５ １．０１ ４６±５ ４９．３３ ０．５４ ２７±４ ３０．３３ ０．２３

ＧＳＳ １１ ６３４±１０ ６２６．８ ０．６８ ３４±２ ３２．４９ ０．８２ ２３．６±０．７ ２３．６１ ０．３８

ＧＳＳ １５ ７１６±１６ ７０７ ０．４９ ４７±２ ４７．１９ ０．８１ ３３±２ ３３．５２ ０．３９

ＧＳＳ １６ ４１１±１８ ４１６．４ ０．８７ ６７±３ ６８．１８ ０．５４ ３８±３ ３９．２８ ０．７４

３　结论

ＩＣＰ ＯＥＳ方法简单、快速、准确、可靠，样品用
混酸消解后经８％（Ｖ／Ｖ）ＨＮＯ３稀释可同时进行地
球化学样品中Ｌａ，Ｙ，Ｂａ的测定，优于分光光度法和
原子吸收法，具有分析实用价值，已用于区域化探试

样的分析。
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