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微波消解－电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）
测定锌精矿中的铟和锗
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摘　要　提出了通过微波消解法消解锌精矿，用电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）测定锌精矿中铟和

锗含量的方法。对样品进行了分解方式的选择和质谱干扰扣除以及加标回收实验，实验结果表明，铟的

加标回收率在９６．２６％～９８．７０％，锗的加标回收率在９９．６０％～１０１．０％，铟的检出限为０．００１μｇ／ｇ，锗

的检出限为０．０２μｇ／ｇ，验证了方法的可靠性。
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０　前言

铟是昂贵的稀散金属，金属铟具有银白色光泽，
熔点很低、沸点很高，具有很好的塑性，可用于制造

合金、特殊电焊、涂层、电子、特种玻璃、陶瓷、半导体

发光材料、荧光粉等许多行业［１］。锗在军事 和 医 疗

上的使用更是具有罕见的价值。铟和锗的资源极其

有限，必须从含量很低的铟贫矿中提取［２］，锌精矿中

常伴生铟和锗，如果能准确确定含量，能进一步提升

锌精矿的价值。现在目前铟的测试方法为分光光度

法、电感耦合等离子体原子发射光谱法和原子吸收

法［３－４］，锗的测定方法有国家标准方法和分光光度法

等［５－６］。目前很少见集合这两种元素 同 时 测 定 的 方

法报道。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＥＬＡＮ　ＤＲＣ－ｅ电 感 耦 合 等 离 子 质 谱 仪（美 国

ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）；Ｍｕｌｔｉｗａｖｅ　３０００型微波消解仪

（奥地利Ａｎｔｏｎ　Ｐａａｒ公司）；分析天平（梅特勒－托利



多公司，感量０．１ｍｇ）。
铟和锗标准 储 备 溶 液（１００ｍｇ／Ｌ，购 买 于 国 家

标准物质中心）。
盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸均为高纯级，实验用

水为二次去离子水。

１．２　仪器工作条件

微波消解仪工作参数见表１。

表１　微波消解仪的工作参数

Ｔａｂｌｅ　１　Ｗｏｒｋｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｉｃｒｏｗａｖｅ

ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

步骤 功率／Ｗ 升温时间／ｍｉｎ 压力／ｐａ
１　 ８００　 ５　 ３×１０６

２　 １　６００　 ５　 ６×１０６

　　ＩＣＰ－ＭＳ仪工作参数见表２。

表２　ＩＣＰ－ＭＳ仪工作参数

Ｔａｂｌｅ　２　Ｗｏｒｋｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ＩＣＰ－ＭＳ　ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

项目 参数

真空／ｐａ
雾化气流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

等离子体气体／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

辅助气体流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

Ｎｉ采样锥

Ｎｉ截取锥

离子镜电压／Ｖ
等离子体发射功率／Ｗ
提升速率／（ｒ·ｍｉｎ－１）

雾化器类型

雾室类型

扫描测量次数

重复测量次数

扫描停留时间／ｍｓ

２．０×１０－１

０．８２
１５．０
１．２
１．１ｍｍ
１．１ｍｍ
５．７５
１　０００
２０
十字交叉

双通道

１０
２
１００

１．３　样品前处理

试样经１０５℃烘２ｈ后，称 取０．１ｇ（精 确 到

０．０００　１ｇ）于 聚 四 氟 乙 烯 消 解 罐 中，加 入５ｍＬ王

水，待剧烈反应停止后加入２ｍＬ氢氟酸和０．５ｍＬ
高氯酸。盖上盖套，置于转盘中，放入炉腔内，按照设

定的溶样程序和仪器操作规程启动微波加热。待冷

却后取出聚四氟乙烯罐，将罐内物质转移至１００ｍＬ
容量瓶内，用水稀释至刻度，摇匀，静置。随同做空

白实验。

２　结果与讨论

２．１　消解方式的选择

目前锌精矿的前处理方式主要有湿法消解和微

波消解，湿法消解在加盐酸和硝酸的基础上，基于样

品基体的差别再加上溴水、氟化氢铵、硫酸或者高氯

酸等，将样品完全消解。湿法消解所用的电热板十

分普及，但是实验过程中，Ｇｅ会因为加 热 挥 发 损 失

而使得无法检测；微波消解因为具有试剂消耗少、样
品完全分解、挥发性元素损失少的显著性特点而被

广泛应用。

２．２　消解试剂的选择

已有文献报道用各种试剂和各种不同试剂比例

用于微波消解矿物类样品，实验中根据自己仪器能

够耐氢氟酸进样的特点和微量元素需要完全分解的

需求采用了王水溶样的方法，用５ｍＬ王水分 解 样

品，加入２ｍＬ氢氟酸用于分解样品中少量硅，加入

少量高氯酸用于分解样品中的有机物，达到了完全

分解样品的需求。

２．３　同位素的选择

Ｉｎ和Ｇｅ都有 一 或 者 多 种 同 位 素 用 于 选 择，实

验选择了丰度最大的同位素１１５Ｉｎ、Ｈ７４　Ｇｅ来分析以

达到最佳检出限的要求。

２．４　标准溶液配制

将标 准 储 备 液 配 制 成０．００，０．０５，０．１，０．２，

０．５，１．０ｍｇ／Ｌ的标准溶液系列，上仪器测定时所用

同位素为１１５Ｉｎ和７４　Ｇｅ。

２．５　精密度和检出限实验

在最佳实验条件下，实验对方法的线性范围、检
出限进行了 考 察，结 果 列 于 表３。标 准 曲 线 以 每 种

元素浓度为横坐标，计数值为纵坐标绘制标准曲线；

方法检出限为通过样品空白进行１０次测试，以３倍

空白标准偏差对应的浓度值表示；样品检出限为方

法检出限乘以稀释倍数计算得到。其结果为：铟的

检出限为０．００１μｇ／ｇ，锗的检出限为０．０２μｇ／ｇ；每
个样品重复１０次，得到结果的相对标准偏差（ＲＳＤ）

Ｉｎ为４．４％，Ｇｅ为１．３％。

表３　检出限实验

Ｔａｂｌｅ　３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝１０）

元素 相关系数
线性范

围／（μｇ·Ｌ－１）
方法检出

限／（μｇ·Ｌ－１）
ＲＳＤ／

％

样品检出

限／（μｇ·ｇ－１）
１１５Ｉｎ
７４　Ｇｅ

０．９９９　９
０．９９９　９

０．５０～２００
０．５０～２００

０．００４
０．０５

４．４
１．３

０．００１
０．０２

２．６　质谱的干扰与校正

实验中两种元素的同位素、相对丰度、质谱干扰

和干扰消除方式见表４。

对测定过程的质谱干扰，调谐仪器使双电荷和

氧化物的干扰 降 至３％以 下，对 质 谱 干 扰 仍 然 严 重

的采用数学校正模式来扣除干扰。
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表４　铟和锗的质谱干扰与校正

Ｔａｂｌｅ　４　Ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ａｎｄ

ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ　ｏｆ　ｉｎｄｉｕｍ　ａｎｄ　ｇｅｒｍａｎｉｕｍ

元素 质量数 丰度 质谱干扰 数学校正方程

Ｉｎ
Ｇｅ

１１４．９０４
７３．９２２

９５．７１
３６．２８

Ｓｎ，ＭｏＯ
Ｓｅ，ＡｒＳ，Ｎｄ２＋

－０．０１４×Ｓｎ１１８

－０．１１７×Ｓｅ７７

２．７　准确度实验

为了验证实验的实用性和可靠性，对两个样品

进行了实验 测 试 和 加 标 回 收 实 验，结 果 见 表５。通

过加标回收实验可见本次实验是可靠的。

表５　锌精矿中铟和锗的含量与加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　５　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｉｎｄｉｕｍ　ａｎｄ　ｇｅｒｍａｎｉｕｍ

ｉｎ　ｚｉｎｃ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ　ａｎｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

实验
铟

测定值／（μｇ·ｇ－１） 加标量／μｇ 加标后测定值／μｇ 回收率／％

锗

测定值／（μｇ·ｇ－１） 加标量／μｇ 加标后测定值／μｇ 回收率／％
１
２

２５．６５
１０４．５２

５．０
５．０

７．５０
１５２．６５

９８．７
９６．２６

１．５２
３．４１

０．５
０．５

６．５７
８．３９

１０１．０
９９．６

３　结语

实验通过微波消解，用ＩＣＰ－ＭＳ法测试锌 精 矿

中的铟和锗，得到了满意的检出限和加标回收率，成
功地克服了质谱干扰，选择了合适的消解方式和消

解试剂。实验方法准确、可靠。
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