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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规

定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国石油和化学工业联合会提出。

本文件由全国化学标准化技术委员会（SAC/TC63）归口。

本文件起草单位：中国科学院青海盐湖研究所、青海盐湖工业股份有限公司、五矿盐湖有限公司、

中海油天津化工研究设计院有限公司、青海省柴达木综合地质矿产勘查院（青海省盐湖地质调查院）、

中国地质调查局西宁自然资源综合调查中心、青海省标准化协会、耶拿分析仪器（上海）有限公司。

本文件主要起草人：马修臻、侯昭飞、车识、弓创周、武丽平、米文英、刘伟朝、马喆、包庆山、

罗志波、丁灵、张志明、马丹、王懿萱、吴金芳、郑昌盛、安晓英、刘鑫、冶巧萍、杨佳琳。
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盐湖卤水中溴、碘、铷、铯含量的测定 电感耦合等离子体质谱法
（ICP-MS）

1 范围

本文件给出了电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）测定盐湖卤水中溴、碘、铷、铯含量的安全提

示、试剂或材料、仪器设备，描述了电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)测定盐湖卤水中溴、碘、铷、

铯含量的原理、试验步骤、精密度、加标回收率。

本文件适用于盐湖卤水中溴、碘、铷、铯元素的含量测定，各元素的方法检出限和定量下限见表1。

表 1 各元素方法检出限及定量限

元素 检出限（ng/mL） 定量下限（ng/mL）
溴（Br） 0.010 0.10
碘（I） 0.010 0.10

铷（Rb） 0.002 0.02
铯（Cs） 0.003 0.03

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法重复性

与再现性的基本方法

GB/T 30903 无机化工产品 杂质元素的测定 电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)

3 术语和定义

GB/T 30903界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1
动态稀释规则 Dynamic dilution rules
根据实测盐湖卤水密度值的预设范围，以规定稀释倍数对盐湖卤水试样进行稀释的前处理规则。

4 安全提示

本文件中使用的部分试剂具有危害性，操作时应小心谨慎! 使用本文件的人员应有正规实验室工作

的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题，使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证

符合国家有关法规规定的条件。

5 原理

试样溶液由载气（高纯氩气）引入雾化系统进行雾化后，以气溶胶形式进入等离子体中心区，在高

温和惰性气氛中被去溶剂化、汽化解离和电离，转化成带正电荷的正离子，经离子采集系统进入质谱仪，
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质谱仪根据质荷比进行分离，离子信号由电子倍增器接收，经放大后进行检测。采用内标法进行定量分

析。通过测量待测元素与内标元素的质谱信号强度比值，并依据该比值与待测元素浓度建立的校准曲线，

计算样品中待测元素的含量。

6 试剂或材料

6.1 硝酸溶液Ⅰ：2+8，用优级纯试剂配制。

6.2 硝酸溶液Ⅱ：1+99，用优级纯试剂配制。

6.3 硝酸溶液Ⅲ：5+95，用优级纯试剂配制。

6.4 氨水溶液：5+95，用优级纯试剂配制。

6.5 溴（Br）标准溶液：100 μg/mL，有证标准物质。

6.6 碘（I）标准溶液：100 μg/mL，有证标准物质。

6.7 铷铯（标准溶液：100 μg/mL，有证标准物质。

6.8 内标元素溶液（Rh、Y、In、Ge）：100 μg/mL，有证标准物质。

6.9 溴标准使用溶液：1 mL含溴 10 μg。移取 10.00 mL溴标准溶液，置于 100 mL容量瓶中，用

硝酸溶液Ⅰ稀释至刻度，摇匀。该溶液现用现配。

6.10 碘标准使用溶液：1 mL含碘 1 μg。移取 5.00 mL碘标准溶液，置于 500 mL容量瓶中，用

超纯水稀释至刻度，摇匀。该溶液现用现配。

6.11 铷铯标准使用溶液：1 mL含铷铯 1 μg，移取 5.00 mL铷铯标准溶液，置于 500 mL容量瓶

中，用硝酸溶液Ⅰ稀释至刻度，摇匀。该溶液现用现配。

6.12 高纯氩气。

6.13 水：电导率（25 ℃）不大于 0.0055 mS/m。

7 仪器设备

7.1 玻璃器皿：应在硝酸溶液Ⅰ中浸泡不小于 12小时，再用水反复冲洗干净。

7.2 电感耦合等离子体质谱仪。

8 试验步骤

8.1 样品前处理

用密度计测定盐湖卤水密度，根据测得的密度按表2的规定，准确移取适量盐湖卤水试样，用硝酸

溶液Ⅱ（测定碘元素时直接用水）稀释相应倍数，摇匀，待测。

表 2 不同密度试样对应的稀释倍数

密度（g/cm3） 稀释倍数 动态稀释规则

1.0～1.1 10～100 溶液中溶解的总固体量（TDS）≤

0.2 %，基于卤水密度及对应的总溶

解固体量（TDS）的动态稀释规则推

荐稀释倍数，范围为10～1000。

1.1～1.2 100～500

＞1.2 500～1000
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同时同样做空白试验，空白试验溶液除不加盐湖卤水试样外，其他加入试剂的种类和量与试验溶液

相同。

8.2 试验溶液要求

试验溶液不应有混浊，宜经0.45 μm的微孔滤膜过滤后，取清液进行测试。

8.3 系列标准溶液的制备

按表3规定的体积，准确移取待测元素标准使用溶液，分别置于6个50 mL的容量瓶中，用硝酸溶

液Ⅱ（测定碘元素时直接用水）稀释至刻度，摇匀，制得系列标准溶液。

表 3 系列标准溶液

元素名称 标准溶液 1 2 3 4 5 6

溴
标准溶液体积/mL 0.00 0.50 1.00 2.00 3.00 4.00

标准溶液浓度/（μg/mL） 0.00 0.10 0.20 0.40 0.60 0.80

碘
标准溶液体积/mL 0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00

标准溶液浓度/（μg/mL） 0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

铷、铯
标准溶液体积/mL 0.00 1.00 2.50 5.00 10.00 20.00

标准溶液浓度/（μg/mL） 0.00 0.02 0.05 0.10 0.20 0.40

8.4 仪器开启和调谐

仪器推荐使用条件见附录A。
按照操作流程打开仪器，仪器正常开启后稳定10 min～30 min，其间用调谐溶液调节仪器灵敏度、

信噪比（氧化物、正离子）等满足检测要求，可参照GB/T 34826进行。

8.5 干扰消除

应在试验溶液定容前加入内标物或定容后测定时采取在线内标加入法。推荐的待测元素质量数与内

标物见附录B，内标元素浓度应与配制的标准曲线溶液的最高点一致。

8.6 试验

8.6.1 选择分析方法、元素推荐质量数、内标物及反应模式，见附录 B。
8.6.2 在推荐的仪器使用条件下，用内标元素校正，以空白试验溶液调零，分别测定系列标准溶液和

试验溶液中待测元素的响应强度值。以标准溶液中待测元素的质量浓度（μg/mL）为横坐标，以其与

内标元素的响应信号强度比值为纵坐标，绘制校准曲线。再由试验溶液中待测元素与内标元素的响应强

度比值，从标准曲线上查出待测元素的质量浓度（μg/mL），试验溶液平行测定 3次，取平行测定结

果的算术平均值为最终测定结果。

8.6.3 盐湖卤水试样测定中间用硝酸溶液Ⅲ清洗系统，若测定溴、碘前后浓度差异较大的样品时，盐

湖卤水试样之间用氨水溶液清洗。

8.7 试验数据处理
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盐湖卤水中待测元素的质量浓度以ci计，数值以微克每毫升（μg/mL）表示，按公式（1）计算：

fc ii r= ········································································· (1)

式中：

ci——卤水中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；

ρi——从标准曲线上查出试验溶液中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；

f——稀释因子，若试样没有经过稀释，f=1。
9 精密度

按照GB/T 6379.2的规定确定。

同一实验室室内重复性精密度可在同一台仪器相同测定条件下，由同一人测定次数不少于6次的情

况下，确定室内标准偏差和室内重复性。统计结果要求相对标准偏差（RSD）不大于5%。

10 加标回收率

准确移取一定体积（V0）的已测定待测元素质量浓度（ρ0）的盐湖卤水试样，置于一定体积（V1）
容量瓶中，再准确加入一定体积（V）的已知待测元素质量浓度（ρ）的标准溶液（加标量一般为盐湖

卤水试样中待测元素的质量的0.5倍～2倍），用硝酸溶液Ⅱ（测定碘元素时直接用水）稀释至刻度，

摇匀。测定加标后试验溶液中待测元素的质量浓度（ρ1），计算待测元素的加标回收率。

加标回收率以A计，按公式（2）计算：

%1000011 ´-= V
VVA

r
rr

························································ (2)

式中：

A ——加标回收率；

ρ1——加标定容后测得试验溶液中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V1——加标后定容容量瓶的体积的数值，单位为毫升（mL）；

ρ0——盐湖卤水试样中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V0——准确移取盐湖卤水试样的体积的数值，单位为毫升（mL）；

ρ——待测元素标准溶液的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V——准确加入待测元素标准溶液的体积的数值，单位为毫升（mL）；

待测元素的加标回收率一般控制在 80 %～120 %。

A A



GB/T XXXXX-XXXX

6

附 录 A
（资料性）

电感耦合等离子体质谱仪推荐使用条件

本试验采用电感耦合等离子体质谱仪进行测定分析时，推荐使用条件见表A.1。

表 A.1 推荐使用条件

项目 参数 项目 参数

雾化器 同心雾化器 雾化器气流量（L/min） 0.71
射频功率（W） 1400 辅助气流量（L/min） 1.2
泵速（r/min） 42 等离子体气流量（L/min） 12
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B B

附 录 B
（资料性）

推荐的待测元素质量数和内标物

推荐的待测元素质量数与内标物见表B.1。

表 B.1 推荐的待测元素质量数和内标物

元素 质量数 内标 测定模式

溴 79 Ge、Rh 碰撞模式（Helium）
碘 127 In、Rh 标准模式（STD）
铷 85 Y、Rh 标准模式（STD）
铯 133 In、Rh 标准模式（STD）
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