
化学分析计量
CHEMICAL ANALYSIS AND METERAGE

第 31 卷，第 7 期

2022 年 7 月

Vol. 31，No. 7
Jul. 202228

doi:10.3969/j.issn.1008-6145.2022.07.007

微波消解 – 电感耦合等离子体质谱法

快速测定地球化学样品中的碘

陈璐，辜洋建，王玉环，高玉花，邵长伟，孙鹏飞
( 山东省物化探勘查院，济南　250013)

摘要　建立微波消解 – 电感耦合等离子体质谱法快速测定地球化学样品中的碘。样品采用 10% 氨水微波消解，

用电感耦合等离子体质谱法进行测定，跳峰扫描，发射及射频功率分别为 1 200 W、1 250 W，单元素积分时间为 1.5 

s，雾化气流量为 1.02 L/min。碘的质量浓度在 0.00～300 μg/L 范围内与质谱峰强度线性关系良好，线性相关系数为

0.999 8，检出限为 0.012 μg/g。采用所建方法对标准物质 GBW 07405、GBW 07407、GBW 07451、GBW 07389、GBW 

07309、GBW 07311 进行测定，相对误差为 0.31%～1.96%，测定结果的相对标准偏差为 1.53%～5.41%(n=12)。该方法

样品处理过程简便、高效，适用于批量地球化学样品中碘的测定。
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Rapid determination of iodine in geochemical samples by microwave digestion–
inductively coupled plasma mass spectrometry

CHEN Lu, GU Yangjian, WANG Yuhuan, GaoYuhua, SHAO Changwei, SUN Pengfei
(Geophysical and Geochemical Exploration Institute of Shandong Province, Jinan　250013, China)

Abstract　An analytical method for rapid determination of iodine in geochemical samples by microwave digestion–

inductively coupled plasma mass spectrometer was established. The sample was digested by microwave with 10% ammonia 
water, and measured with inductively coupled plasma mass spectrometer (ICP–MS) under the selected instrument working 
conditions: peak–hopping scanning, emission and radio frequency powers of 1 200 W and 1 250 W, single element 

integration time of 1.5 s, and atomization gas flow of 1.02 L/min. The mass concentration of iodine had a good linear 
relationship with the mass spectrum peak intensity in the range of 0.00–300 μg/L, the linear correlation coefficient was 
0.999 8, and the detection limit was 0.012 μg/g. The established method was used to determine the reference materials 

GBW 07405, GBW 07407, GBW 07451, GBW 07389, GBW 07309 and GBW 07311, the relative error was 0.31%–1.96%, 
and the relative standard deviation of determination results was 1.53%–5.41%(n=12). The method is simple and efficient in 
the sample processing process, and suitable for the determination of iodine in batches of geochemical samples.
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作为一种人体必需的微量元素，碘与人们的身

体健康和日常生活息息相关，其摄入不足或摄入过

多均会导致人体发生各种疾病 [1–2]。碘的土壤地球

化学特性和生物有效性直接影响人体对碘元素的摄

入量 [3]。碘的性质非常活泼，具有极强的亲生物性

和高活动性等，使碘的化学分析具有一定难度 [4–5]。

目前碘的测定方法有多种，如碳酸钠 – 氧化

锌混合溶剂半溶 – 电感耦合等离子体质谱法 [3]、稀

氨水密封溶解 – 电感耦合等离子体质谱法 [3]、容量 
法 [6]、碘淀粉比色法 [6]、离子选择电极法 [6]、中子活

化法 [6]、气相色谱法 [6]、砷铈催化分光光度法 [7]、催

化比色法 [9] 和阳离子交换树脂 – 电感耦合等离子
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体质谱法 [10] 等。碳酸钠 – 氧化锌混合溶剂半溶 –
电感耦合等离子体质谱法操作复杂、易产生损失；

稀氨水密封溶解 – 电感耦合等离子体质谱法效果较

好，但操作时间较长 ( 密闭消解 18 h 以上 )，不适于

批量样品测试；容量法是测定碘的重要方法，具有

流程简单、快速、准确性好的特点，但主要针对高含

量碘的测定；碘淀粉比色法是一种经典方法，其选

择性好、操作简单，但显色反应不够稳定，灵敏度易

受影响；离子选择电极法容易受到记忆效应的限制；

中子活化法分析速度较慢；气相色谱法操作繁琐，

灵敏度低 [6–8] ；砷铈催化分光光度法试剂用量大，操

作误差大，灵敏度低 [7]。多目标区域地球化学调查

评价项目中碘元素常用的测试方法为催化比色法和

阳离子交换树脂 – 电感耦合等离子体质谱法。两种

方法均采用艾斯卡试剂高温熔样消解 – 热水提取的

处理方法，步骤繁琐，容易造成交叉污染 , 且使用化

学试剂较多 [9–11]。同时，催化比色法的显色条件十

分苛刻，显色时间很短，对试剂的时效性和温湿度恒

定条件有严格的要求，对分析人员的技术操作能力

要求较高 [11] ；阳离子交换树脂 – 电感耦合等离子

体质谱法测试时仪器有较强的记忆效应，需一直用

稀氨水清洗 [13–14]，因此寻找一种可以减少样品处理

过程中碘的挥发损失和污染，准确测定地球化学样

品中碘含量的方法十分重要。微波消解仪采用高压

密闭的消解罐，能够快速高效地消解样品，消解效率

高，污染少 [15–16]。笔者以氨水为消解溶剂，采用微

波消解法消解地球化学样品，建立了微波消解 – 电

感耦合等离子体质谱法快速测定地球化学样品中碘

的分析方法。该方法降低了化学试剂用量，减少了

对分析人员和环境的危害，操作简便高效，结果准

确，适用于批量地球化学样品中碘的测定。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

微波消解仪：MASTER 40 型，上海新仪微波化

学科技有限公司。

电感耦合等离子质谱仪：NexlON 2000 型，美国

珀金埃尔默股份有限公司。

离心机：TD-5M 型，济南鑫驰医疗科技有限公

司。

电子天平：BSA124S 型，感量为 0.1 mg，赛多利

斯科学仪器 ( 北京 ) 有限公司。

碘离子标准溶液：1 000 μg/mL，编号为 GSB 

04-2834-2011，国家有色金属及电子材料分析测试

中心。

碲标准溶液：1 000 μg/mL，编号为 GSB 04-
1756-2004，国家有色金属及电子材料分析测试中

心。

土壤和水系沉积物成分分析标准物质：山

东黄河流域土壤、福建漳州土壤、江西赣州土壤、

广东徐闻土壤、湖南七宝山土壤、广东徐闻土壤、

山东日照沉积物、武汉长江水系沉积物、湖南柿

竹园水系沉积物，编号分别为 GBW 07389(GSS-
33)，GBW 07566(GSS-75)，GBW 07565(GSS-
74)，GBW 07407a(GSS-7a)，GBW 07405(GSS-5)，
GBW 07407(GSS-7)，GBW 07451(GSS-22)，GBW 
07309(GSD-9)，GBW 07311(GSD-11)，地球物理地

球化学勘查研究所。

硝酸、氨水：分析纯，莱阳市康德化工有限公

司。

调谐液：含有 Be、Ce、Fe、In、Li、Mg、U、Pb 元素，

质量浓度均为 1 μg/L，美国珀金埃尔默股份有限公

司。

高纯氩气：纯度（体积分数）不小于 99.999%，

济南德洋特种气体有限公司。

实验用水为去离子水。

1.2　溶液配制

5% 氨水溶液：氨水和去离子水按体积比 1∶19
混合均匀。

10% 氨水溶液：氨水和去离子水按体积比 1∶9
混合均匀。

硝酸溶液 (1∶1) ：硝酸和去离子水按体积比

1∶1 混合均匀。

碲标准储备溶液：10 μg/mL，移取 5 mL 碲标

准溶液于 500 mL 容量瓶中，用 5% 氨水溶液定容至

标线，摇匀。

碲标准使用液：1 μg/mL，移取 10 mL 碲标准

储备溶液于 100 mL 容量瓶中，用 5% 氨水溶液定容

至标线，摇匀。

碲内标溶液：0.02 μg/mL，移取 2 mL 碲标准使

用液于 100 mL 容量瓶中，用 5% 氨水溶液定容至标

线，摇匀。

碘离子标准储备溶液：10 μg/mL，移取 5 mL 
碘离子标准溶液于 500 mL 容量瓶中，用 5% 氨水溶

液定容至标线，摇匀。
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碘离子标准使用液：1 μg/mL，移取 10 mL 碘
离子标准储备溶液于 100 mL 容量瓶中，用 5% 氨水

溶液定容至标线，摇匀。

系列碘离子标准工作溶液：依次移取 0.00、
0.10、0.30、0.50、1.00、3.00、5.00、10.0、30.0 mL 碘 离

子标准使用液，分别置于 9 只 100 mL 容量瓶中，用

5% 氨水溶液 ( 空白介质溶液 ) 定容至标线，摇匀，

配制成碘离子的质量浓度分别为 0.00、1.00、3.00、
5.00、10.0、30.0、50.0、100、300 μg/L 的系列标准工

作溶液。

1.3　仪器工作条件

开机稳定时间：30 min ；扫描方式：跳峰；发射

功率：1 200 W ；泵速：30 r/min ；辅助气：氩气，流量

为 0.2 L/min ；单元素积分时间：1.5 s ；等离子气：氩

气，流量为 12 L/min ；冲洗时间：50 s ；雾化气：氩气，

流量为 1.02 L/min ；稳定时间：15 s ；采样锥孔直径：

1.0 mm ；截取锥孔直径：0.4 mm ；射频功率：1 250 
W ；冷却水流量：1.5 L/min ；载气：氩气，流量为 1.13 
L/min ；重复测定次数：3 次。

1.4　样品处理

先用硝酸溶液 (1∶1) 将微波消解内罐及盖子上

机清洗，加入硝酸溶液 10 mL 于微波消解罐中，盖

上盖子，设置消解功率为 2 000 W，消解温度为 160 
℃，消解时间为 10 min。消解完成后，用自来水冲

洗干净后，再用体积分数为 10% 的氨水溶液按照同

样的消解程序进行二次消解。消解完成后用去离子

水洗净备用。实验所用的 15 mL 塑料离心管及盖

子用体积分数为 10% 的氨水浸泡 12 h，再用去离子

水洗净备用。

准确称取样品 0.100 0 g ( 精确至 0.000 1 g) 于
微波消解罐中，加入 8 mL 体积分数为 10% 的氨水，

盖上盖子，置于密闭套中，按照表 1 微波消解程序进

行消解。消解完成后，冷却至室温，取出消解罐，打

开盖子，加入 7 mL 去离子水，摇匀后打开盖子，将

消解液转移至 15 mL 塑料离心管中，以 3 000 r/min 
转速离心 8 min，取上层清液，上机测试。

表 1　微波消解程序

步骤 温度 /℃ 时间 /min 功率 /W

1
2
3

160
170
190

10
10
30

2 000
2 000
2 000

2　结果与讨论

2.1　仪器工作条件优化

选择含有 Be、Ce、Fe、In、Li、Mg、U、Pb 元素，

质量浓度均为 1.0 μg/L 的调谐液对电感耦合等离

子体质谱仪进行调谐，主要包括矩管准直、雾化器流

量、双电荷和氧化物等，在标准模式下，调节 Be、In、
U 的灵敏度计数分别大于 4 500、80 000、60 000 c/s ；

CeO/Ce 氧化物产率比值小于 0.025 ；70Ce++/140Ce
双电荷产率比值小于 0.03 ；背景值小于 3 c/s。仪器

工作条件优化结果见 1.3。
2.2　氨水体积分数选择

分别选取标准值由低到高的 GBW 07389、
GBW 07566、GBW 07565、GBW 07407a 共 4 种标

准物质，每种标准物质取 3 个平行样品，加入氨水

的体积分数分别为 2%、5%、10%、15%、20%，按表

1 消解程序消解，在 1.3 仪器工作条件下进行测定，

以 3 个平行样品的平均值作为测定值，考察不同体

积分数的氨水对地球化学样品中碘离子测定结果的

影响，结果见表 2。由表 2 可知，碘离子测定值随氨

水体积分数的升高而增大，当氨水体积分数为 10%
时，碘离子测定值开始趋于平稳，并接近标准值。考

虑试剂消耗及长时间测定样品对仪器的影响等因

素，选择氨水体积分数为 10%。
表 2　不同氨水体积分数时地球化学样品中碘离子测定结果

标准物质
氨水体积
分数 /%

碘离子质量分数 /(mg · kg–1)
测定值 平均值 标准值

GBW 07389

2
5

10
15
20

0.21，0.15，0.27
0.85，0.83，0.75
1.03，1.05，1.02
1.05，1.05，1.03
1.01，1.02，1.08

0.21
0.81
1.03
1.04
1.04

1.02±0.14

GBW 07566

2
5

10
15
20

0.35，0.28，0.41
2.58，2.77，2.65
3.45，3.39，3.38
3.44，3.45，3.41
3.51，3.42，3.41

0.35
2.67
3.41
3.43
3.45

3.4±0.2

GBW 07565

2
5

10
15
20

0.61，0.68，0.59
4.13，4.15，4.19
5.33，5.28，5.31
5.35，5.15，5.26
5.42，5.44，5.35

0.63
4.16
5.31
5.25
5.40

5.3±0.7

GBW 07407a

2
5

10
15
20

1.01，0.95，0.99
11.8，12.3，13.1
19.2，19.3，19.2
19.5，19.4，19.5
19.1，19.2，18.9

0.98
12.4
19.2
19.5
19.1

19.0±2.2

2.3　消解温度选择

分别选取标准值由低到高的 GBW 07389、
GBW 07566、GBW 07565、GBW 07407a 共 4 种标

准物质，每种标准物质取 3 个平行样品，固定消解功

率为 2 000 W，按表 3 消解方案分别进行消解，在 1.3
仪器工作条件下进行测定，以 3 个平行样品的平均
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值作为测定值，考察不同消解温度对地球化学样品

中碘离子测试结果的影响，测定结果见表 4。由表 4
可知，方案 1、2、3 所设定温度下碘离子测定值均小

于标准值，方案 4、5、6 所设定温度下碘离子测定值

均能达到标准值，且方案 4 温度最低。从经济成本

和微波消解仪对温度性能的要求考虑，消解温度选

择方案 4。
表 3　微波消解温度试验方案

方案
消解温度 /

℃
消解时间 /

min 方案
消解温度 /

℃
消解时间 /

min

1
150
150
150

10
10
30

4
160
170
190

10
10
30

2
150
160
170

10
10
30

5
160
180
190

10
10
30

3
160
170
180

10
10
30

6
160
180
200

10
10
30

表 4　不同消解温度地球化学样品中碘离子测定结果

标准物质 消解方案
碘离子质量分数 /(mg · kg–1)
测定值 平均值 标准值

GBW 07389

1
2
3
4
5
6

0.71，0.75，0.66
0.85，0.81，0.83
0.92，0.93，0.95
1.03，1.03，1.02
1.05，1.01，1.03
1.02，1.02，1.08

0.71
0.83
0.93
1.03
1.03
1.04

1.02±0.14

GBW 07566

1
2
3
4
5
6

1.15，1.26，1.35
1.99，2.05，2.01
2.85，2.99，2.91
3.41，3.43，3.42
3.51，3.52，3.44
3.45，3.44，3.43

1.25
2.02
2.92
3.42
3.49
3.44

3.4±0.2

GBW 07565

1
2
3
4
5
6

2.04，2.00，2.01
2.95，3.12，3.05
4.22，4.12，3.89
5.34，5.33，5.34
5.33，5.35，5.38
5.35，5.41，5.41

2.02
3.04
4.08
5.34
5.35
5.39

5.3±0.7

GBW 07407a

1
2
3
4
5
6

5.96，7.15，6.28
12.5，12.1，12.9
18.1，17.9，17.9
19.1，19.2，19.1
19.5，19.5，19.4
19.4，19.5，19.2

6.46
12.5
18.0
19.1
19.5
19.4

19.0±2.2

2.4　消解时间选择

分别选取标准值由低到高的 GBW 07389，
GBW 07566，GBW 07565，GBW 07407a 共 4 种标

准物质，每种标准物质取 3 个平行样品，固定消解功

率为 2 000 W，按表 5 消解方案分别进行消解，在 1.3
仪器工作条件下进行测定，以 3 个平行样品的平均

值作为测定值，考察不同消解时间对地球化学样品

中碘离子测定结果的影响，结果见表6。由表6可知，

方案 1、2、3 所设定消解时间下碘离子测定值均小于

标准值，方案 4、5、6 所设定消解时间下碘离子测定

值均能达到标准值，且方案 4 所需时间最少，从经济

成本考虑，消解时间选择方案 4。
表 5　微波消解时间试验方案

方案
消解温度 /

℃
消解时间 /

min 方案
消解温度 /

℃
消解时间 /

min

1
160
170
190

5
5
5

4
160
170
190

10
10
30

2
160
170
190

5
10
10

5
160
170
190

10
20
30

3
160
170
190

10
10
20

6
160
170
190

10
10
50

表 6　不同消解时间时地球化学样品中碘离子测定结果

标准物质 消解方案
碘离子质量分数 /(mg · kg–1)
测定值 平均值 标准值

GBW 07389

1
2
3
4
5
6

0.15，0.22，0.16
0.66，0.68，0.69
0.82，0.81，0.79
1.05，1.03，1.03
1.00，1.02，1.01
1.04，1.05，1.03

0.18
0.68
0.81
1.04
1.01
1.04

1.02±0.14

GBW 07566

1
2
3
4
5
6

0.25，0.21，0.28
1.25，1.33，1.38
2.22，2.12，2.20
3.45，3.39，3.42
3.44，3.41，3.40
3.40，3.41，3.42

0.25
1.32
2.18
3.42
3.42
3.41

3.4±0.2

GBW 07565

1
2
3
4
5
6

1.66，1.53，1.71
3.05，2.89，2.93
4.11，4.12，4.03
5.33，5.31，5.35
5.32，5.32，5.31
5.33，5.35，5.35

1.63
2.96
4.09
5.33
5.32
5.34

5.3±0.7

GBW 07407a

1
2
3
4
5
6

2.22，2.25，2.30
6.99，7.21，7.05
13.6，13.9，14.1
19.2，19.1，19.3
19.5，19.3，19.5
19.6，19.1，19.1

2.26
7.08
13.9
19.2
19.4
19.3

19.0±2.2

2.5　线性方程与检出限

在 1.3 仪器工作条件下，对系列碘离子标准工

作溶液进行测定，以 0.02 μg/mL 碲标准溶液为内

标溶液，以碘元素的质量浓度 (x，μg/L) 为自变量、

以质谱峰强度 (y) 为因变量进行线性回归，计算线

性方程有和相关系数。在 1.3 仪器工作条件下，对

样品空白溶液平行测定 12 次，以 3 倍标准偏差对应

的碘离子质量浓度作为方法检出限，根据称样量为

0.1 g，定容至 15 mL，换算成样品中的含量，以质量
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分数 (mg/kg) 表示。碘离子质量浓度线性范围、线

性方程、相关系数及检出限见表 7。
表 7　碘离子质量浓度线性范围、线性方程、相关系数及检出限

质量浓度 /
(μg · L–1) 线性方程 相关系数

检出限 /
(mg · kg–1)

0.00～300 y=0.262x+0.000 1 0.999 8 0.012

2.6　准确度与精密度试验

选 取 GBW 07405、GBW 07407、GBW 07451、

GBW 07389、GBW 07309、GBW 07311 共 6 种标准

物质，按所建方法分别平行测定 12 次，计算测定结

果的相对标准偏差以及测定平均值与标准值的相对

误差，结果见表 8。由表 8 可知，6 种标准物质碘离

子测定值的相对误差为 0.31%～1.96%，测定结果的

相对标准偏差为 1.53%～5.41%，表明该方法具有良

好的准确度和精密度。

表 8　准确度与精密度试验结果

标准物质
碘离子质量分数 /(mg · kg–1)

RSD/% 相对误差 /%
标准值 测定值 平均值

GBW 07405 3.8±0.5 3.92，3.88，3.99，3.75，3.77，3.85，3.89，3.55，3.99，3.81，3.85，3.75 3.83 3.16 0.88
GBW 07407 19.0±2.0 19.5，19.1，18.8，18.9，19.2，19.2，18.8，19.1，19.2，19.5，18.2，19.2 19.1 1.85 0.31
GBW 07451 8.6±0.7 8.52，8.77，8.63，8.48，8.52，8.44，8.77，8.65，8.66，8.78，，8.82，8.75 8.65 1.53 0.57
GBW 07389 1.02±0.14 1.01，0.99，0.98，1.11，1.09，1.08，1.08，1.05，1.03，1.12，0.95，0.99 1.04 5.41 1.96
GBW 07309 0.63±0.09 0.61，0.62，0.62，0.65，0.59，0.61，0.62，0.65，0.64，0.66，0.66，0.67 0.63 3.94 0.53
GBW 07311 2.0±0.3 1.95，1.88，1.92，2.11，2.05，2.08，2.12，1.95，1.93，2.05，2.04，2.02 2.01 3.97 0.42

3　结语

以氨水为消解溶剂，采用微波消解法消解样

品，建立了 ICP–MS 法快速测定地球化学样品中的

碘离子。该方法样品处理简便，高效，检出限低，具

有良好的准确度和精密度，适用于批量地球化学样

品中碘的测定。
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