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前　　言
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本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会 （ＳＡＣ／ＴＣ６３）归口。

本标准起草单位：上海市计量测试技术研究院、北京化学试剂研究所有限责任公司、赛默飞世尔科

技（中国）有限公司、安捷伦科技（中国）有限公司、珀金埃尔默企业管理（上海）有限公司、北京吉天仪器

有限公司。

本标准主要起草人：李春华、陈鹰、韩宝英、孟蓉、王玉华、李小波、贺杨明、宋娟娥、朱敏、姚继军、

樊勇、郝萍、曹建雄、高一鸣。
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化学试剂

电感耦合等离子体质谱分析方法通则

１　范围

本标准规定了化学试剂用电感耦合等离子体质谱法对仪器的要求和测定方法。

本标准适用于化学试剂产品中微量和痕量元素的定性、定量分析以及同位素比值测定。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６０２　化学试剂　杂质测定用标准溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０４１　质谱分析方法通则

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ１３９６６　分析仪器术语

ＧＢ／Ｔ１４６６６　分析化学术语

ＧＢ／Ｔ２３９４２　化学试剂　电感耦合等离子体原子发射光谱法通则

ＧＢ／Ｔ３３０８７　仪器分析用高纯水规格及试验方法

ＪＪＦ１１５９　四极杆电感耦合等离子体质谱仪校准规范

ＪＪＦ１２６７　同位素稀释质谱基准方法

３　术语和定义

ＧＢ／Ｔ６０４１、ＧＢ／Ｔ１３９６６、ＧＢ／Ｔ１４６６６、ＧＢ／Ｔ２３９４２、ＪＪＦ１１５９、ＪＪＦ１２６７界定的以及下列术语和

定义适用于本文件。

３．１

电感耦合等离子体质谱法　犻狀犱狌犮狋犻狏犲犾狔犮狅狌狆犾犲犱狆犾犪狊犿犪犿犪狊狊狊狆犲犮狋狉狅犿犲狋狉狔

物质中待测元素经电感耦合等离子体电离后，离子通过质量分离器，按质量电荷比（质荷比）进行定

性及根据离子数目进行定量的一种质谱分析方法。

３．２

中心管　犻狀犼犲犮狋狅狉

将雾化器形成的气溶胶引入等离子体中心的通道，位于炬管三层结构中的最内层。

　　注：又叫喷射管或者样品注入管。

３．３

辅助气　犪狌狓犻犾犻犪狉狔犵犪狊

炬管中管与中心管间通入的氩气流。

　　注：作用为支撑在炬管口形成的等离子体和控制等离子体火焰位置，并保护中心管。
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３．４　

载气　犮犪狉狉狔犵犪狊

中心管通入的气流。

　　注：作用为运送气溶胶进入等离子体。

３．５

质量分离器　犿犪狊狊狊犲狆犪狉犪狋狅狉

将待测元素的离子按质荷比进行分离，使符合要求的离子通过电场或者磁场的装置。

３．６

接口　犻狀狋犲狉犳犪犮犲

由采样锥、截取锥等组成的装置，使等离子体形成的离子进入质量分离器的通道。

３．７

质谱干扰　犿犪狊狊狊狆犲犮狋狉犪犾犻狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲

一个或多个原子离子与待测元素离子具有相近的质荷比而引起的干扰。

３．８

同量异位素干扰　犻狊狅犫犪狉犻犮犻狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲

元素间具有相近的质荷比，不能被质量分离器分辨时引起的质谱干扰。

３．９

多原子离子干扰　狆狅犾狔犪狋狅犿犻犮犻狅狀犻狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲

由两个或两个以上原子结合而成的复合离子，与待测元素离子具有相近的质荷比所引起的干扰。

３．１０

记忆效应　犿犲犿狅狉狔犲犳犳犲犮狋

高浓度样品或者上一个样品残留在整个装置里，对当前样品中待测元素造成偏高或者偏低的效应。

３．１１

溶解态元素含量　犱犻狊狊狅犾狏犲犱犮狅狀狋犲狀狋狅犳犲犾犲犿犲狀狋狊

样品未经消解，通过合适溶剂进行浸泡或提取后，浸泡液或提取液中测得的待测元素含量。

３．１２

待测元素总量　狋狅狋犪犾犮狅狀狋犲狀狋狅犳狋犪狉犵犲狋犲犾犲犿犲狀狋狊

样品完全消解后测得的待测元素含量。

４　方法概述

被测样品形成的气溶胶进入高频等离子体炬焰中，在高温下被充分电离，产生的部分离子经过离子

透镜等装置后进入质量分离器，质量分离器根据离子的质荷比进行分离。待测元素在一定浓度范围内，

其质量数所对应的信号响应值与其浓度成正比，从而进行定性或定量分析。

５　试剂和材料

除另有规定外，所用标准溶液按ＧＢ／Ｔ６０２的规定制备或者直接使用有证标准物质。试验用水应

符合ＧＢ／Ｔ３３０８７的规定。

６　仪器

６．１　仪器的组成和要求

基本配置如图１所示，主要由进样系统、冷却系统、真空系统、离子源、接口、离子透镜系统、质量分
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离器、检测器、控制与数据处理系统等部分组成，可选配碰撞／反应池、联用设备等附件。

图１　基本配置示意图

６．２　进样系统

６．２．１　液体进样

主要由样品提升和雾化两部分组成。样品提升有蠕动泵提升和自吸式雾化器提升两种方式。雾化

部分由雾化器和雾化室组成。

液体样品提升速率一般为０．０５ｍＬ／ｍｉｎ～２．０ｍＬ／ｍｉｎ，载气流速一般为０．５Ｌ／ｍｉｎ～２．０Ｌ／ｍｉｎ，

辅助气流速一般为０．８Ｌ／ｍｉｎ～１．５Ｌ／ｍｉｎ。

６．２．２　固体进样

必要时可选配有激光或辉光放电等装置。该装置可将固体样品从其表面剥离并与工作气体混合成

为微粒气溶胶，在载气的作用下将微粒气溶胶经中心管直接引入到等离子体中心通道进行电离。

６．２．３　气体进样

配有准确控制气体流量的装置。利用该装置将气体样品在载气的作用下直接经中心管引入到等离

子体中心通道进行电离。

６．３　冷却系统

由气体冷却装置和水冷却装置组成。利用该装置对炬管、射频发生器、工作线圈和接口等进行

冷却。

冷却气流速一般为１０Ｌ／ｍｉｎ～２５Ｌ／ｍｉｎ，水冷却装置温度一般为２０℃～２５℃。

６．４　真空系统

由机械泵、涡轮分子泵、密封圈及真空管道等组成，可提供多等级真空度的装置。

分析区真空度压力范围一般在１．０×１０－４Ｐａ～１．０×１０
－６Ｐａ。

６．５　离子源

包括射频发生器、工作线圈及工作气体。功率范围通常为５００Ｗ～１６００Ｗ。
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一般有２７．１２ＭＨｚ、３４ＭＨｚ和４０．６８ＭＨｚ三种频率。

６．６　接口

由采样锥、截取锥及扩散室等组成，可实现由常压到真空环境的过渡和等离子体气流的提取。接

口材质通常含镍或铂，使用循环冷却水冷却。采样锥的口径通常为１．０ｍｍ～１．１ｍｍ，截取锥的口径为

０．４ｍｍ～０．９ｍｍ。

６．７　离子透镜系统

由单组或多组电极构成。可将来自截取锥的离子聚焦到质量分离器，并阻止来自电感耦合等离子

体源的光子和中性粒子的通过。分为光子挡板、离轴离子透镜、９０°偏转聚焦透镜和强制离子导向器四

种类型。

６．８　质量分离器

６．８．１　四极杆质量分离器

也称为四极杆滤质器，由四根带有直流电压和射频电压的平行杆组成。电感耦合等离子体质谱仪

（简称ＩＣＰＭＳ）里可同时配置一个或多个四极杆质量分离器。经质量分离器后的峰宽一般小于

０．８ａｍｕ（峰高１０％处）。

６．８．２　双聚焦扇形磁场质量分离器

由扇形电场和扇形磁场串联而成。对于质谱类干扰较多、质荷比相近的元素可以采用双聚焦扇形

磁场质量分离器进行分离。

６．８．３　飞行时间质量分离器

主体部分为一个无场离子漂移管的动态质量分离器。经过离子源电离的离子，在加速电场作用下

获得动能，具有相同初始动能的离子在通过固定距离时，离子的飞行时间与其质量的平方根成正比，通

过时间实现不同质荷比分离的装置。

６．９　检测器

用于采集、放大经质量分离器分离后的离子信号。有电子倍增管、离子计数器、法拉第杯等类型。

测量模式有脉冲计数模式和模拟计数模式，积分时间通常为０．０１ｓ～１．０ｓ。

６．１０　控制与数据处理系统

由计算机和软件组成，通过控制系统实现对质谱仪的操作、各种参数调节和控制、数据的测量和处

理等。

６．１１　碰撞／反应池

待测元素和外来气体发生碰撞或者反应的地方。碰撞气体主要为氦气，反应气体有氢、氨、氧、甲烷

或它们的混合物。碰撞／反应池可以和四极杆质谱或磁质谱结合使用。

６．１２　其他联用设备

ＩＣＰＭＳ可以和多种设备联用，主要有自动进样器、激光烧蚀进样器、电热蒸汽进样器、氢化物发生

器、超声波雾化器、膜去溶进样装置等。
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７　样品和空白溶液的制备

７．１　一般规定

不能直接进入仪器分析的样品，需根据分析目的选择相应的预处理方法。在制备和保存样品过程

中需考虑待测元素不应受测试环境污染。

７．２　液体样品

７．２．１　测定溶解态元素含量

对于有机溶液，若仪器配备有机物进样系统及等离子体加氧装置，可直接测定。

含少量有机物且待测元素含量在仪器线性范围内的样品，可用０．４５μｍ微孔滤膜过滤，收集所需体

积的滤液，滤液经酸化后测定；若经０．４５μｍ微孔滤膜过滤后，滤液中待测元素含量超出仪器线性范围

或溶解在溶剂中的固体物质的总浓度ＴＤＳ＞２％，应将滤液稀释后测定。若样品中待测元素含量低于

仪器检出限，可通过蒸发浓缩或萃取、离子交换等富集方法将待测元素富集后测定。

７．２．２　测定待测元素总量

可采用化学方法或湿法消解、干法消解及微波消解等方法将样品处理后测定。若样品中待测元素

含量低于仪器的检出限或需对干扰组分进行分离时，可根据情况分别采取共沉淀、萃取、离子交换等

方法。

７．３　固体样品

７．３．１　测定溶解态元素含量

通过选取溶剂对固体样品进行浸泡或提取后，对浸泡液或提取液进行测定。根据浸泡液或提取液

性质决定是否进行消解，之后按液体样品制备方法（７．２）处理。

７．３．２　测定待测元素总量

配有固体进样系统的ＩＣＰＭＳ可直接测定部分固体样品，在测定过程中应注意固体样品的均匀度。

不能直接测定的固体样品可通过预处理方法将固体样品转化成液体后，按液体样品制备方法（７．２）

处理。

７．４　气体样品

配有气体进样系统的ＩＣＰＭＳ可直接测定部分气体样品。不能直接测定的气体样品可转化成液体

（如吸收）后，按液体样品制备方法（７．２）处理。

７．５　空白溶液

７．５．１　标准溶液空白

与配制标准曲线各浓度点的溶剂一致，不加标准溶液，建立标准曲线时作“零”溶液。

７．５．２　试验过程空白

不含样品，制备过程与样品处理过程采用相同试剂、相同步骤。
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８　分析步骤

８．１　仪器开启和调谐

按照操作流程打开仪器，仪器正常开启后稳定１０ｍｉｎ～３０ｍｉｎ，其间用调谐溶液调节仪器灵敏度、

信噪比等满足检测要求，可参照ＧＢ／Ｔ３４８２６进行。

８．２　分析条件选择

根据分析需要选择功率、冷却气流速、辅助气流速、载气流速、采样位置、溶液提升速率、离子透镜参

数、质谱测量方式、积分时间、仪器分辨率等参数。选择的原则是测定的大多数元素信号强、精密度高、

干扰少。

　　注：冷却气是炬管外管与中管间通入的氩气流，其作用为冷却炬管和维持等离子体。

８．３　干扰的消除

８．３．１　物理干扰

可用标准加入法或内标法进行校正。通过测定待测元素离子强度和内标元素离子强度的比率，校

正样品输送、仪器漂移等的影响。

应在样品溶液最终定容前加入内标或采取在线内标加入法。待测元素质荷比对应内标元素选择可

参见附录Ａ。

８．３．２　同量异位素干扰

通过测定不受干扰的同位素或使用干扰校正方程可减少或消除同量异位素干扰。常用干扰校正方

程参见附录Ｂ。

通过测试干扰元素的另一个不受干扰同位素的丰度和离子强度计算出干扰元素的量，并将该量从

响应信号中扣除，从而得到待测元素的实际响应信号值。干扰校正方程可根据试验及样品实际情况进

行编辑、使用，在使用前需进行验证，并记录所用的数学方程。

８．３．３　多原子离子的干扰

常见的多原子离子干扰参见附录Ｃ。

减少或消除多原子离子干扰可采用以下一种或几种方法：

ａ）　优化操作条件，降低多原子产率；

ｂ）　采用适当的样品分离方法去除干扰基质；

ｃ）　采用干扰校正方程进行校正；

ｄ）　采用碰撞／反应技术。

８．３．４　双电荷离子的干扰

在等离子体解离过程中失去两个电子使其具有双电荷离子，按质荷比对其质量一半的待测元素离

子所引起的干扰。减少或消除双电荷离子干扰可采用以下一种或几种方法：

ａ）　优化操作条件，降低双电荷产率；

ｂ）　采用干扰校正方程进行校正；

ｃ）　采用反应池技术。
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８．３．５　丰度灵敏度干扰

丰度较大的同位素会产生拖尾峰，影响相邻质量峰的测定，可将质谱仪的分辨率调节为高分辨率以

减少干扰。

８．３．６　记忆效应干扰

在连续分析浓度差异较大的样品或标准溶液时，样品中的待测元素（如汞、硼等元素）容易吸附在管

路、雾化器、雾室、炬管等位置，并在接口上沉积，导致记忆效应。可通过延长样品之间的洗涤时间来避

免这类干扰或事先在样品及标准品中加入可降低记忆效应的试剂（如测汞时加入金溶液）。

８．４　定量方法

８．４．１　注意事项

试验所用器皿，在使用前可用硝酸溶液（２０％）浸泡１２ｈ以上，再用水冲洗干净。

对于可能含有高浓度待测元素的样品，可先用电感耦合等离子体发射光谱仪（ＩＣＰＡＥＳ）或原子吸

收光谱仪（ＡＡＳ）等估测待测元素的含量，同时鉴别浓度超过线性范围的元素，可选择适当的方法或稀

释后测定。

样品测定前，先用清洗溶液（或者空白溶液）冲洗系统至待测元素浓度降至定量限的三分之一以下，

信号响应值稳定后开始测定。

８．４．２　工作曲线法

制备样品溶液、空白溶液及五个以上不同质量浓度的标准溶液，在优化的仪器条件下依次测定其信

号响应值，扣除背景或以干扰方程修正后，以标准溶液质量浓度（ρ）为横坐标，对应信号响应值（犛）为纵

坐标绘制标准工作曲线（见图２），根据测得的样品溶液的信号响应值在曲线上查出待测元素质量浓度

或根据回归方程计算待测元素质量浓度。

该方法适用于无基体干扰情况下的测定，标准溶液与样品溶液基体尽可能保持一致，且待测元素质

量浓度应在工作曲线线性范围内。

图２　标准工作曲线
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８．４．３　内标法

制备样品溶液、空白溶液和五个以上不同质量浓度的标准溶液，分别加入一定质量浓度的内标离

子，在优化的仪器条件下依次测定其信号响应值及内标元素信号响应值，以标准溶液质量浓度（ρ）为横

坐标，对应待测元素归一化后信号响应值（犛′）为纵坐标，绘制内标法工作曲线（见图３），由曲线上查出

待测元素质量浓度或根据回归方程计算待测元素质量浓度。

内标及待测元素归一化信号响应值按下述方法获得：

ａ）　内标元素：以空白溶液中内标元素信号响应值为归一化标准（１００％），其余溶液中内标归一化

信号响应值由内标元素实际信号响应值与空白溶液中内标元素信号响应值的比值计算。

ｂ）　待测元素：待测元素实际信号响应值除以内标归一化信号响应值。

图３　内标法工作曲线

在使用内标法时应注意样品溶液中不含内标元素或内标元素含量很低可忽略，在标准溶液及样品

溶液中加入的内标元素含量一致，内标溶液可直接加入标准溶液和样品溶液中，也可在标准溶液和样品

溶液雾化之前通过蠕动泵在线自动加入。尽可能使用多个内标元素进行校正，内标元素应覆盖轻、中和

重质量数段元素。

８．４．４　标准加入法

量取相同体积的样品溶液，共４份。第１份不加标准溶液，第２、３、４份分别加入质量浓度成比例的

标准溶液，通常质量浓度为ρ１、ρ１＋ρ０、ρ１＋２ρ０、ρ１＋３ρ０，在优化的仪器条件下，测定待测元素信号响应

值。以加入标准溶液质量浓度（ρ）为横坐标，相应的待测元素信号响应值（犛）为纵坐标，绘制标准加入

法工作曲线（见图４），曲线反向延伸与横坐标轴交点的绝对值即为样品溶液中待测元素的质量浓度或

根据回归方程计算待测元素质量浓度。
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图４　标准加入法工作曲线

该方法适用于工作曲线上信号响应值与待测元素的质量浓度呈线性的区域，ρ０ 值与样品溶液质量

浓度ρ１ 大致相同，一般ρ０ 为（８０％～１２０％）ρ１，可通过信号响应值预测的方式进行确定。

８．４．５　同位素稀释法

同位素稀释法按照ＪＪＦ１２６７执行。在样品溶液中加入含有参比同位素和富集同位素的稀释剂，分

别测定参比同位素和富集同位素的信号响应值。样品中待测元素的浓度ρ１，按公式（１）计算。

ρ１＝ρｓ·
犕

犕ｓ

·
犞ｓ

犞
·
犃ｓ－犅ｓ·犚

犅·犚－犃
…………………………（１）

　　式中：

ρ１ ———样品中待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρｓ ———同位素稀释剂待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犕 ———样品溶液中待测元素参比同位素的相对原子质量；

犕ｓ———同位素稀释剂中待测元素富集同位素相对原子质量；

犞ｓ ———同位素稀释剂体积的数值，单位为升（Ｌ）；

犞 ———样品溶液体积的数值，单位为升（Ｌ）；

犃ｓ———待测元素富集同位素的天然丰度；

犅ｓ———同位素稀释剂中待测元素富集同位素丰度；

犚 ———样品溶液和同位素稀释剂混合后参比同位素与富集同位素丰度的比值；

犅 ———样品溶液中待测元素参比同位素丰度；

犃 ———待测元素参比同位素的天然丰度。

在使用同位素稀释法时应注意对同量异位素干扰进行校正，对所有测定的参比同位素和富集同位

素进行同位素质量歧视校正。质量歧视因子犓，按公式（２）计算；实际同位素比值犚ｃｏｒｒ按公式（３）计算：

犓＝
犚ｅｘｐｓ－犚ｔｈｅｏ

犚ｔｈｅｏ·Δ犕
……………………（２）

犚ｃｏｒｒ＝
犚ｅｘｐ

１＋犓·Δ犕
…………………………（３）
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　　式中：

犓　 ———质量歧视因子；

犚ｅｘｐｓ———标准品的参比同位素和富集同位素丰度比的测定值；

犚ｔｈｅｏ———标准品的参比同位素和富集同位素丰度比的标定值；

Δ犕 ———参比同位素和富集同位素相对原子质量的差值；

犚ｃｏｒｒ ———实际同位素比值；

犚ｅｘｐ ———样品溶液的参比同位素和富集同位素丰度比的测定值。

９　数据处理及结果表示

９．１　数值修约

按ＧＢ／Ｔ８１７０规定进行。

９．２　结果计算

９．２．１　液体样品

直接进样测定的样品中待测元素质量浓度（ρ１）与测定值（ρ２）一致。

经稀释进样或经化学处理的样品中待测元素质量浓度（ρ１），按公式（４）计算：

ρ１＝（ρ２－ρ３）·犳 …………………………（４）

　　式中：

ρ１———样品中待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρ２———样品溶液中待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρ３———空白样品中待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犳———稀释倍数。

９．２．２　固体样品

样品中待测元素质量比狑１，按公式（５）计算：

狑１＝
ρ２－ρ３（ ）·犞

犿×１０００
…………………………（５）

　　式中：

狑１———样品中待测元素质量比的数值，单位为微克每克（μｇ／ｇ）；

ρ２———样品溶液中待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ρ３———空白样品中的待测元素质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞 ———定容体积或测定可溶态元素的提取液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿———样品质量的数值，单位为克（ｇ）。

９．３　结果表示

测定结果小数位数与方法检出限保持一致，最多保留三位有效数字。报告未检出或小于检出限数

值时，需要提供方法检出限。

９．４　测量不确定度

参照ＪＪＦ１０５９．１计算。
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１０　方法验证

１０．１　一般规定

在制定检测方法时，应进行方法验证。一般进行精密度、检出限、定量限、正确度、线性、范围。

１０．２　精密度

精密度可用标准偏差或相对标准偏差表示。标准偏差（ＳＤ）按公式（６）计算；相对标准偏差（ＲＳＤ）

按公式（７）计算：

ＳＤ＝
１

狀－１∑
狀

犻＝１

（狓犻－狓）槡
２ …………………………（６）

ＲＳＤ＝
ＳＤ

狓
×１００％ …………………………（７）

　　式中：

ＳＤ ———标准偏差；

狀 ———测定次数；

犻 ———进样序号的数值；

狓犻 ———第犻次测定值；

狓 ———狀次测定平均值；

ＲＳＤ———相对标准偏差。

精密度参照ＧＢ／Ｔ６３７９．２进行评估。推荐样品中待测元素含量对应精密度可接受范围见表１。

表１　样品中待测元素含量对应精密度可接受范围

待测元素含量
重复性ＲＳＤ／％

≤

再现性ＲＳＤ／％

≤

≥１％ ２ ５

１％～０．１％ ３ ６

０．１％～０．０１％ ４ ８

０．０１％～０．００１％ ６ １１

０．００１％～０．０００１％ ８ １６

≤１０μｇ／ｋｇ １０ ２０

≤１μｇ／ｋｇ １５ ３０

１０．３　检出限

测定空白溶液１１次，检出限（ＬＯＤ）按公式（８）计算：

ＬＯＤ＝３犛ｂ／犽 …………………………（８）

　　式中：

ＬＯＤ———检出限的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犛ｂ ———空白溶液中待测元素信号响应值的标准偏差；

犽 ———工作曲线斜率的数值，单位为升每微克（Ｌ／μｇ）。
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１０．４　定量限

测定空白溶液１１次，定量限（ＬＯＱ１）按公式（９）计算：

ＬＯＱ１＝１０犛ｂ／犽 …………………………（９）

　　式中：

ＬＯＱ１———理论计算的定量限的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犛ｂ ———空白溶液中待测元素信号响应值的标准偏差；

犽 ———工作曲线斜率的数值，单位为升每微克（Ｌ／μｇ）。

在计算定量限时，应考虑背景等效浓度（犆ＢＥＣ）对结果的影响，可参照ＧＢ／Ｔ２７４１５进行评估。

实际定量限（ＬＯＱ２）按公式（１０）计算：

ＬＯＱ２＝ＬＯＱ１＋犆ＢＥＣ …………………………（１０）

　　式中：

ＬＯＱ２———实际定量限的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

ＬＯＱ１———理论计算的定量限的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犆ＢＥＣ ———背景等效浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）。

１０．５　正确度

正确度用回收率表示。

通过加入标准溶液进行对照试验或加入待测元素的纯物质进行回收试验。回收率（狉）按公式（１１）

计算：

狉＝
犿ｂ－犿ａ

犿
×１００％ …………………………（１１）

　　式中：

狉 ———回收率；

犿ｂ———样品溶液中加入标准溶液或纯物质后测得的待测元素质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿ａ———样品溶液测得的待测元素质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿 ———加入标准溶液或纯物质质量的数值，单位为微克（μｇ）。

正确度参照ＧＢ／Ｔ６３７９．４进行评估，并参照ＧＢ／Ｔ６３７９．６检查测试结果可接受性及确定最终报告

结果。推荐样品中待测元素含量对应的正确度可接受范围见表２。

表２　样品中待测元素含量对应的正确度可接受范围

待测元素含量
回收率

狉／％

≥１％ ９２～１０５

１％～０．１％ ９０～１０８

０．１％～０．０１％ ８５～１１０

０．０１％～０．００１％ ８０～１１５

０．００１％～０．０００１％ ７５～１２０

≤１０μｇ／ｋｇ ７０～１２５

≤１μｇ／ｋｇ ６５～１３０
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１０．６　线性

每次分析均应绘制工作曲线。通常情况下，工作曲线的相关系数应达到０．９９９以上。

１０．７　范围

应涵盖待测元素浓度范围的８０％～１２０％，特殊条件下可以扩展至５０％～２００％。

１１　质量保证措施和质量控制

１１．１　工作曲线法

每次分析均应绘标准工作曲线。通常情况下，标准工作曲线的相关系数应达到０．９９９以上。采用

分析前后双工作曲线测试时，每个浓度点的回收率应在８０％～１２０％，每个浓度点的相对标准偏差应小

于５％。

１１．２　内标法

样品中内标元素信号响应值应介于７０％～１３０％，否则查找原因进行重新测定。如存在基体干扰，

需稀释后测定；如样品中含有内标元素，需更换内标元素或提高内标元素质量浓度。

１１．３　标准加入法

评价标准加入法的正确度时，应在测试样品前加入标准品，且浓度应接近被测物浓度或在工作曲线

中间范围内，加入的标准品不应显著改变样品基体。回收率应在６５％～１３０％之间，否则应考虑存在基

体干扰，可用稀释样品溶液的方法进行消除。

１１．４　背景

每制备一批样品或每测２０个样品应至少做两个以上试验过程空白，所测元素的空白值超过三分之

一定量限时应查找原因。

１１．５　设备漂移

实验室控制样品（简称ＬＣＳ）可每制备一批样品或每２０个样品做一次。ＬＣＳ应按通常遇到的基体

准备，其浓度应与工作曲线中间浓度相当，按照整个步骤进行预处理和测定，回收率应在８０％～１２０％，

超痕量元素测试回收率可放宽至６５％～１３０％。ＬＣＳ测定结果也可建立质量控制图进行分析评价。当

经过ＬＣＳ测试试验，证明检测水平处于稳定和可控状态下，可适当减少ＬＣＳ的测试频率。也可以采用

工作曲线中间浓度点来控制漂移，每制备一批样品或每２０个样品应分析一次工作曲线中间浓度点，其

测定结果与实际浓度值相对偏差应≤１０％，否则应查找原因或重新建立工作曲线。测试样品完毕后，应

进行一次曲线最低点的测试，其测试结果与实际浓度值相对偏差应≤３０％。

１２　安全及废弃物的处理

测试使用的样品和化学试剂在处理时应注意其爆炸性、易燃性、毒性和有害性。试验中产生的废液

应集中收集，并做好标记贴上标签，按规定进行处理。危险物质、剧毒、有毒和有害物质应按国家相关法

律法规进行处理。处理时，应穿戴相应的防护用具（护目镜、橡胶手套、防毒面具等）。

应注意仪器产生的电磁波对其他仪器设备的干扰，或其他仪器设备产生的电磁波对仪器的干扰。
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附　录　犃

（资料性附录）

待测元素的质荷比对应内标元素选择

　　待测元素的质荷比对应内标元素选择按表Ａ．１。

表犃．１　待测元素的质荷比对应内标元素选择

元素 质荷比 内标 元素 质荷比 内标 元素 质荷比 内标

锂 ７ ６Ｌｉ 硒 ７７／７８ Ｇｅ 钕 １４６ Ｉｎ

铍 ９ ６Ｌｉ 铷 ８５ Ｙ 钐 １４７ Ｉｎ

硼 １１ ６Ｌｉ 锶 ８８ Ｙ 铕 １５１ Ｉｎ

钠 ２３ Ｓｃ 钇 ８９ Ｇｅ

镁 ２４ Ｓｃ 锆 ９０ Ｙ

钆
１５７ Ｉｎ

１５８ Ｉｎ

铝 ２７ Ｓｃ 铌 ９３ Ｒｈ 铽 １５９ Ｉｎ

磷 ３１ Ｓｃ

钾 ３９ Ｓｃ

钼
９５ Ｒｈ 镝 １６３ Ｉｎ

９８ Ｒｈ 钬 １６５ Ｉｎ

钙 ４４ Ｓｃ 钌 １０２ Ｒｈ 铒 １６６ Ｉｎ

钪 ４５ Ｇｅ 铑 １０３ Ｉｎ 铥 １６９ Ｉｎ

钛 ４８ Ｓｃ 银 １０７ Ｒｈ 镱 １７２ Ｒｅ

钒 ５１ Ｓｃ 钯 １０８ Ｒｈ 镥 １７５ Ｒｅ

铬
５２ Ｓｃ

５３ Ｓｃ

镉
１１１ Ｒｈ 钨 １８４ Ｒｅ

１１４ Ｉｎ 铼 １８７ Ｂｉ

锰 ５５ Ｓｃ 铟 １１５ Ｒｈ 铱 １９３ Ｒｅ

铁 ５６／５７ Ｓｃ

钴 ５９ Ｓｃ

锡
１１８ Ｉｎ 铂 １９５ Ｒｅ

１２０ Ｉｎ 金 １９７ Ｒｅ

镍 ６０ Ｇｅ 锑 １２１ Ｉｎ 铊 ２０５ Ｒｅ

铜
６３ Ｇｅ 碲 １２６ Ｉｎ 铅 ２０８ Ｒｅ

６５ Ｇｅ 铯 １３３ Ｉｎ 铋 ２０９ Ｒｅ

锌 ６６ Ｇｅ 钡 １３５ Ｉｎ 钍 ２３２ Ｒｅ

镓 ６９ Ｇｅ 镧 １３９ Ｉｎ 铀 ２３８ Ｒｅ

锗 ７４ Ｙ 铈 １４０ Ｉｎ

砷 ７５ Ｇｅ 镨 １４１ Ｉｎ
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附　录　犅

（资料性附录）

犐犆犘犕犛测定中常用干扰校正方程

　　ＩＣＰＭＳ测定中常用干扰校正方程见表Ｂ．１。

表犅．１　犐犆犘犕犛测定中常用干扰校正方程

同位素 干扰校正方程ａ

５１Ｖ ５１Ｍ－３．１２７×（５３Ｍ－０．１１３×５２Ｍ）

７５Ａｓ ７５Ｍ－３．１２７×［７７Ｍ－０．８１５×（８２Ｍ－１．００９×８３Ｍ）］

８２Ｓｅ ８２Ｍ－１．００９×８３Ｍ

９８Ｍｏ ９８Ｍ－０．１４６×９９Ｍ

１１１Ｃｄ １１１Ｍ－１．０７３×（１０８Ｍ－０．７１２×１０６Ｍ）

１１４Ｃｄ １１４Ｍ－０．０２７×１１８Ｍ－１．６３×１０８Ｍ

１１５Ｉｎ １１５Ｍ－０．０１６×１１８Ｍ

２０８Ｐｂ ２０６Ｍ ＋ ２０７Ｍ ＋ ２０８Ｍ

　　
ａ 干扰校正方程系数可根据试验进行确定，干扰校正方程使用前应进行验证，Ｍ为干扰元素。
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附　录　犆

（资料性附录）

犐犆犘犕犛测定中常见的多原子离子干扰

　　ＩＣＰＭＳ测定中常见的多原子离子干扰见表Ｃ．１。

表犆．１　犐犆犘犕犛测定中常见的多原子离子干扰

分子离子 质荷比 受干扰元素 分子离子 质荷比 受干扰元素

基

体

分

子

离

子

ＮＨ＋ １５ —

ＯＨ＋ １７ —

ＯＨ２
＋ １８ —

Ｃ２
＋ ２４ Ｍｇ

ＣＮ＋ ２６ Ｍｇ

ＣＯ＋ ２８ Ｓｉ

Ｎ２
＋ ２８ Ｓｉ

Ｎ２Ｈ
＋ ２９ Ｓｉ

ＮＯ＋ ３０ —

ＮＯＨ＋ ３１ Ｐ

Ｏ２
＋ ３２ Ｓ

Ｏ２Ｈ
＋ ３３ —

３６ＡｒＨ＋ ３７ —

３８ＡｒＨ＋ ３９ Ｋ

４０ＡｒＨ＋ ４１ —

ＣＯ２
＋ ４４ Ｃａ

ＣＯ２Ｈ
＋ ４５ Ｓｃ

ＡｒＣ＋、ＡｒＯ＋ ５２ Ｃｒ

ＡｒＮ＋ ５４ Ｃｒ

ＡｒＮＨ＋ ５５ Ｍｎ

ＡｒＯ＋ ５６ Ｆｅ

ＡｒＯＨ＋ ５７ Ｆｅ

４０Ａｒ３６Ａｒ＋ ７６ Ｓｅ

４０Ａｒ３８Ａｒ＋ ７８ Ｓｅ

４０Ａｒ２
＋ ８０ Ｓｅ

基

体

分

子

离

子

溴

化

物

氯

化

物

硫

酸

盐

磷

酸

盐

主
族
金
属

基

体

氧

化

物

８１ＢｒＨ＋ ８２ Ｓｅ

７９ＢｒＯ＋ ９５ Ｍｏ

８１ＢｒＯ＋ ９７ Ｍｏ

８１ＢｒＯＨ＋ ９８ Ｍｏ

Ａｒ８１Ｂｒ＋ １２１ Ｓｂ

３５ＣｌＯ＋ ５１ Ｖ

３５ＣｌＯＨ＋ ５２ Ｃｒ

３７ＣｌＯ＋ ５３ Ｃｒ

３７ＣｌＯＨ＋ ５４ Ｃｒ

Ａｒ３５Ｃｌ＋ ７５ Ａｓ

Ａｒ３７Ｃｌ＋ ７７ Ｓｅ

３２ＳＯ＋ ４８ Ｔｉ

３２ＳＯＨ＋ ４９ —

３４ＳＯ＋ ５０ Ｖ、Ｃｒ

３４ＳＯＨ＋ ５１ Ｖ

ＳＯ２
＋、Ｓ２

＋ ６４ Ｚｎ

Ａｒ３２Ｓ＋ ７２ Ｇｅ

Ａｒ３４Ｓ＋ ７４ Ｇｅ

ＰＯ＋ ４７ Ｔｉ

ＰＯＨ＋ ４９ Ｔｉ

ＰＯ２
＋ ６３ Ｃｕ

ＡｒＰ＋ ７１ Ｇａ

ＡｒＮａ＋ ６３ Ｃｕ

ＡｒＫ＋ ７９ Ｂｒ

ＡｒＣａ＋ ８０ Ｓｅ

ＴｉＯ＋ ６２～６６ Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ

ＺｒＯ＋ １０６～１１２ Ａｇ、Ｃｄ

ＭｏＯ＋ １０８～１１６ Ｃｄ

ＮｂＯ＋ １０９ Ａｇ
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