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摘　要　在 不 同 的 工 作 条 件 下，分 析 了 不 同Ｓｎ（锡）／Ｃｄ（镉）比 值 下Ｓｎ对 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱 法

（ＩＣＰ－ＭＳ）测定Ｃｄ的干扰程度，并将经过在线干扰校正和离线干扰校正后的Ｃｄ浓 度 与 标 准 值 比 较，实

验结果表明：当样品中Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值在２以下时，Ｓｎ对Ｃｄ的干扰很小，Ｃｄ的测定值不用经过

任何方式校正也比较接近标准值；当Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值在２～３０时，采用离线校正和在线校正后的

Ｃｄ测定值与标准值均比较接近；当Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值大于３０时，采用离线校正才能获得更满意的

结果。

关键词　电感耦合等离子体质谱法；锡；镉；干扰
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０　引言

电感耦合等离子 体 质 谱 法（ＩＣＰ－ＭＳ）由 于 样 品

需求量少、动态范围宽、可以多元素同时分析、检出

限低等优点，已被广泛应用于医药、食品、地质、环境

分析以及半导体等行业［１］。符靓［２］利用ＩＣＰ－ＭＳ法

测定 了 果 脯 中 的 Ｃｒ，Ｍｎ，Ｃｏ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ａｓ，Ｃｄ，Ｓｂ，

Ｈｇ，Ｐｂ等十种重金属元素，李欣荣等［３］用ＩＣＰ－ＭＳ
法测定了２０１０年版中国药典中收载的１０种海洋天

然药物 中５种 重 金 属 的 含 量，贾 双 琳 等［４］用ＩＣＰ－
ＭＳ法测定了岩石样品中的稀土元素，如Ｙ，Ｌａ，Ｃｅ，

Ｐｒ，Ｎｄ等，岳晓云等［５］测定了半导体材料高纯镓中



的痕量杂质。随着经济的发展和社会进步，环境问

题日益突出，已 受 到 社 会 各 界 的 广 泛 关 注，而ＩＣＰ－
ＭＳ法所具有 的 优 越 性 能，使 其 在 环 境 分 析 领 域 得

到了 越 来 越 多 的 应 用［６］。贺 文 萍［７］、姚 亮 等［８］用

ＩＣＰ－ＭＳ法分 别 测 定 了 土 壤 中 的 Ｇｅ，Ｉ和 Ｃｒ，Ｃｏ，

Ｎｉ，Ｍｎ，Ｃｕ，Ｐｂ，Ｚｎ，Ｍｏ，Ｃｄ等 金 属 元 素，样 品 的 测

定值在标准值要求范围内。刘畅［９］用ＩＣＰ－ＭＳ法测

定了环境空 气 颗 粒 物 中 的 金 属 元 素。念 娟 妮 等［１０］

测定了饮用水中的Ｐｂ，Ｃｄ。

Ｃｄ是毒性最强和农田受 污 染 最 普 遍 的 重 金 属

之一，进入 土 壤 的Ｃｄ极 易 被 植 物 吸 收 累 积［１１］，因

此，提 高 环 境 中Ｃｄ含 量 检 测 的 准 确 性 极 为 重 要。

Ｃｄ 有 多 个 同 位 素：１０６　Ｃｄ （１．２５％），１０８　Ｃｄ
（０．８９％），１１０　Ｃｄ（１２．４９％），１１１　Ｃｄ（１２．８０％），１１２　Ｃｄ
（２４．１３％），１１３　Ｃｄ（１２．２２％），１１４　Ｃｄ（２８．７３％），１１６　Ｃｄ
（７．４９％），从Ｃｄ各个 同 位 素 丰 度 和 其 受 干 扰 程 度

考 虑，ＥＰＡ６０２０ 推 荐 ＩＣＰ－ＭＳ法 测 Ｃｄ时 选 择
１１１Ｃｄ，１１４Ｃｄ两 个 同 位 素。李 冠 虹 等［１２］、荀 颖 怡

等［１３］、李刚等［１４］均选择１１４Ｃｄ来 测 定 样 品 中 的Ｃｄ，

并 采 用１１８　Ｓｎ和１１４　Ｓｎ来 校 正 干 扰。在 总 结 前 人

工作的基础上，加之１１４Ｃｄ的丰度大于１１１Ｃｄ，有利于

低 含 量Ｃｄ的 测 定，故 实 验 选 择１１４　Ｃｄ做 干 扰 实 验。

虽然前人对ＩＣＰ－ＭＳ法测Ｃｄ（１１４Ｃｄ）时Ｓｎ（１１４Ｓｎ）的

干扰［１５］已有了 解，但 是 对 于 干 扰 程 度 的 分 析 还 缺

乏足够的 认 识，实 验 的 目 的 就 是 通 过 大 量 的 数 据

来分析不 同Ｓｎ／Ｃｄ比 值 下Ｓｎ对Ｃｄ的 干 扰 程 度，

并将Ｃｄ的离 线 校 正 结 果 和 在 线 校 正 结 果 与 标 准

值进行比较，以期 找 到 更 好 的 校 正 干 扰 方 式，更 准

确地测定Ｃｄ含量。

１　实验部分

１．１　仪器和试剂

７７００ｘＩＣＰ－ＭＳ（安捷伦科技有限公司）。

Ｃｄ单元素标准储 备 溶 液（１　０００ｍｇ／Ｌ，中国计

量科学研究院），Ｓｎ单元素标准储备溶液（１００ｍｇ／Ｌ，

中国计量科学研究院）。

Ｃｕ，Ｐｂ，Ｚｎ，Ｃｒ，Ｎｉ，Ｃｄ混 合 质 控 样（２００９２７，

２００９２８，环境保护 部 标 准 样 品 研 究 所）；Ｌｉ，Ｃｏ，Ｃｅ，

Ｙ，Ｔｌ调谐液（１μｇ／Ｌ，安 捷 伦 科 技 有 限 公 司）；６Ｌｉ，

Ｇｅ，Ｓｃ，Ｒｈ，Ｉｎ，Ｔｂ，Ｌｕ，Ｂｉ混 合 内 标 溶 液（１ｍｇ／Ｌ，

安捷伦科技有限公司）

硝酸（优级纯，南京化学试剂有限公司），实验用

水为超纯水。

１．２　实验条件和方法

实验分为两组（实验组１、实验组２），实验样品

的浓度采用称重法配制，酸度均为硝酸（１％），具体

配制浓度见表１、表２。在不同的仪器条件下（仪器

条件见表３和表４）分别测定实验组１、实验组２中

Ｃｄ的浓度，并将Ｃｄ的测定浓度、Ｃｄ的在线校正浓

度、Ｃｄ的离线校正浓度与配制浓度（即标准值）进行

比较，计算 相 对 误 差。Ｃｄ，Ｓｎ分 别 采 集１１４　Ｃｄ，１１８　Ｓｎ
的数据，两 者 均 采 用１１５Ｉｎ作 内 标，采 用 三 通 在 线 加

入内标。

表１　实验组１配制的混合液中Ｃｄ，Ｓｎ的浓度

Ｔａｂｌｅ　１　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　Ｃｄ　ａｎｄ　Ｓｎ　ｉｎ

ｍｉｘｅｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｇｒｏｕｐ　１） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称Ｓａｍｐｌｅ　 Ｃｄ　 Ｓｎ Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

１－１　 １．０３０　 １．０６５　 １

１－２　 １．００１　 ２．０９０　 ２

１－３　 ０．９９２　 ４．０３４　 ４

１－４　 １．０１０　 ６．１４８　 ６

１－５　 ０．９９４　 ８．０３７　 ８

１－６　 １．００２　 １０．４９７　 １０

１－７　 １．００１　 ２０．４８５　 ２０

１－８　 １．００６　 ３０．２２０　 ３０

１－９　 ０．９９６　 ４０．３６６　 ４１

１－１０　 １．０２０　 ５０．８３２　 ５０

１－１１　 １．０１５　 １０１．３４５　 １００

１－１２　 ０．９５９　 ５０６．９８８　 ５２９

１－１３　 ０．９６１　 １　０００．２７７　 １　０４１

表２　实验组２配制的混合液中Ｃｄ，Ｓｎ的浓度

Ｔａｂｌｅ　２　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　Ｃｄ　ａｎｄ　Ｓｎ　ｉｎ　ｍｉｘｅｄ

ｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｇｒｏｕｐ　２） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称Ｓａｍｐｌｅ　 Ｃｄ　 Ｓｎ Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

２－１　 １．９９３　 ２．０３６　 １

２－２　 １．９９６　 ４．０３９　 ２

２－３　 １．９９２　 ７．９９９　 ４

２－４　 １．９９８　 １２．０３９　 ６

２－５　 ２．０４４　 １６．３３１　 ８

２－６　 ２．０１６　 ２０．５３６　 １０

２－７　 ２．００５　 ４０．８６５　 ２０

２－８　 １．９８８　 ５９．７７０　 ３０

２－９　 ２．０１０　 ８０．２４６　 ４０

２－１０　 ２．０６５　 １００．１４７　 ４９

２－１１　 ２．０６０　 ２０３．０９２　 ９９

２－１２　 １．８４０　 ９９１．０８３　 ５３９
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表３　ＩＣＰ－ＭＳ工作参数（条件１）

Ｔａｂｌｅ　３　Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　ＩＣＰ－ＭＳ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　１）

工作参数

Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

工作参数

Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
发射功率

ＲＦ　ｐｏｗｅｒ
１　５５０Ｗ

扫描次数

Ｓｃａｎ　ｔｉｍｅｓ
１００

等离子体气流量

Ｐｌａｓｍａ　ｇａｓ
１５．０Ｌ／ｍｉｎ

采集的元素

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ
１１４Ｃｄ，１１８Ｓｎ

辅助气流量

Ａｕｘｉｌｉａｒｙ　ｇａｓ
１．０Ｌ／ｍｉｎ

补偿气流量

Ｍａｋｅｕｐ　ｇａｓ
０．５ｍＬ／ｍｉｎ

采样深度

Ｓａｍｐｌｉｎｇ　ｄｅｐｔｈ
１０．０ｍｍ

载气流量

Ｃａｒｒｉｅｒ　ｇａｓ
０．５ｍＬ／ｍｉｎ

重复次数

Ｒｅｐｅａｔｅｄ　ｔｉｍｅｓ
３

氦气流量

Ｈｅ　ｆｌｏｗ
４．５ｍＬ／ｍｉｎ

表４　ＩＣＰ－ＭＳ工作参数（条件２）

Ｔａｂｌｅ　４　Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　ＩＣＰ－ＭＳ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　２）

工作参数

Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

工作参数

Ｏｐｅｒａｔｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
发射功率

ＲＦ　ｐｏｗｅｒ
１　５５０Ｗ

扫描次数

Ｓｃａｎ　ｔｉｍｅｓ
１００

等离子体气流量

Ｐｌａｓｍａ　ｇａｓ
１５．０Ｌ／ｍｉｎ

采集的元素

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ
１１４Ｃｄ，１１８Ｓｎ

辅助气流量

Ａｕｘｉｌｉａｒｙ　ｇａｓ
１．０Ｌ／ｍｉｎ

补偿气流量

Ｍａｋｅｕｐ　ｇａｓ
０．０ｍＬ／ｍｉｎ

采样深度

Ｓａｍｐｌｉｎｇ　ｄｅｐｔｈ
１０．０ｍｍ

载气流量

Ｃａｒｒｉｅｒ　ｇａｓ
１．０ｍＬ／ｍｉｎ

重复次数

Ｒｅｐｅａｔｅｄ　ｔｉｍｅｓ
３

氦气流量

Ｈｅ　ｆｌｏｗ
４．５ｍＬ／ｍｉｎ

２　结果与讨论

２．１　不同浓度的Ｓｎ对Ｃｄ的干扰

分别在条件１、条 件２时 采 用 标 准 曲 线 法 测 定

了Ｃｄ的质控稀释样（２００９２７，２００９２８），浓度分别为

２００９２７：１．５０，１．５５μｇ／Ｌ；２００９２８：１．０３，１．０５μｇ／Ｌ，在
质控稀释 样 标 准 值 范 围 内（２００９２７稀 释 后 标 准 值：
（１．４８±０．０９）μｇ／Ｌ；２００９２８稀释后标准值：（１．０２±
０．０６）μｇ／Ｌ），标准曲线线性很好，表明仪器条件正

常。同时在线加入内标，通过内标的回收率来监控

仪器的漂移。条件１下的测定结果见表５、表６，标

准曲线见图１；条件２下的测定结果见表７、表８，标

准曲线见图２。

图１　条件１下１１４Ｃｄ的标准曲线

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅ　ｏｆ　１１４Ｃｄ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　１）．

图２　条件２下１１４Ｃｄ的标准曲线

Ｆｉｇｕｒｅ　２　Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅ　ｏｆ　１１４Ｃｄ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　２）．

表５　条件１下实验组１中Ｃｄ（１１４Ｃｄ）的测定值与标准值

Ｔａｂｌｅ　５　Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（１１４Ｃｄ）ａｎｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ（ｇｒｏｕｐ　１，ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　１） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
干扰系数ｒ

Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｆａｃｔｏｒ
１－１　 １　 １．０３０　 １．０１１（－１．８１） ０．９９１（－３．７５） －
１－２　 ２　 １．００１　 １．０１４（１．３２） ０．９７４（－２．６８） －
１－３　 ４　 ０．９９２　 １．０２６（３．４２） ０．９４８（－４．４５） －
１－４　 ６　 １．０１０　 １．０８２（７．１３） ０．９６７（－４．２６） －
１－５　 ８　 ０．９９４　 １．１２３（１２．９３） ０．９７２（－２．２５） －
１－６　 １０　 １．００２　 １．１９５（１９．３１） ０．９９８（－０．３６） －
１－７　 ２０　 １．００１　 １．３３１（３２．９４） ０．９４７（－５．４１） －
１－８　 ３０　 １．００６　 １．４８８（４７．９１） ０．９１９（－８．６５） －

４１ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１５年



续表５ ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
干扰系数ｒ

Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｆａｃｔｏｒ
１－９　 ４１　 ０．９９６　 １．６２１（６２．８０） ０．８６０（－１３．６３） －
１－１０　 ５０　 １．０２０　 １．８１９（７８．３３） ０．８５９（－１５．７８） ０．０１５　７
１－１１　 １００　 １．０１５　 ２．６８６（１６４．６６） ０．７９３（－２１．８６） ０．０１６　５
１－１２　 ５２９　 ０．９５９　 ９．２５８（８６５．３８） ＜０　 ０．０１６　４
１－１３　 １　０４１　 ０．９６１　 １７．０４６（１６７３．２２） ＜０　 ０．０１６　１

表６　条件１下实验组２中Ｃｄ（１１４Ｃｄ）的测定值与标准值

Ｔａｂｌｅ　６　Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ａｎｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（１１４Ｃｄ）（ｇｒｏｕｐ　２，ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　１） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

２－１　 １　 １．９９３　 １．９６７（－１．２８） １．９２８（－３．２４）

２－２　 ２　 １．９９６　 ２．０２７（１．５７） １．９５１（－２．２４）

２－３　 ４　 １．９９２　 ２．１４６（７．７５） １．９９３（０．０７）

２－４　 ６　 １．９９８　 ２．１７７（８．９５） １．９５２（－２．３１）

２－５　 ８　 ２．０４４　 ２．２２３（８．７８） １．９１８（－６．１５）

２－６　 １０　 ２．０１６　 ２．３４３（１６．２３） １．９６０（－２．７７）

２－７　 ２０　 ２．００５　 ２．６６２（３２．７６） １．８８６（－５．９４）

２－８　 ３０　 １．９８８　 ２．９２８（４７．２５） １．８０１（－９．４２）

２－９　 ４０　 ２．０１０　 ３．２５２（６１．７７） １．７４７（－１３．１０）

２－１０　 ４９　 ２．０６５　 ３．７０１（７９．２４） １．７９７（－１２．９７）

２－１１　 ９９　 ２．０６０　 ５．４１１（１６２．６３） １．６５８（－１９．５３）

２－１２　 ５３９　 １．８４０　 １７．７７４（８６５．９８） ＜０

表７　条件２下实验组１中Ｃｄ（１１４Ｃｄ）的测定值与标准值

Ｔａｂｌｅ　７　Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ａｎｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（１１４Ｃｄ）（ｇｒｏｕｐ　１，ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　２） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
干扰系数ｒ

Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｆａｃｔｏｒ
１－１　 １　 １．０３０　 １．００９（－２．００） ０．９８９（－３．９４） －
１－２　 ２　 １．００１　 １．０１７（１．６２） ０．９７９（－２．１８） －
１－３　 ４　 ０．９９２　 １．０６４（７．２５） ０．９８７（－０．５１） －
１－４　 ６　 １．０１０　 １．１２５（１１．３９） １．００９（－０．１０） －
１－５　 ８　 ０．９９４　 １．１３５（１４．１４） ０．９８５（－０．９５） －
１－６　 １０　 １．００２　 １．２０１（１９．９１） １．００３（０．１４） －
１－７　 ２０　 １．００１　 １．３４７（３４．５４） ０．９５６（－４．５１） －
１－８　 ３０　 １．００６　 １．５０２（４９．３０） ０．９３４（－７．１６） －
１－９　 ４１　 ０．９９６　 １．６４５（６５．２１） ０．８７９（－１１．７２） －
１－１０　 ５０　 １．０２０　 １．８２４（７８．８２） ０．８５４（－１６．２７） ０．０１５　８
１－１１　 １００　 １．０１５　 ２．６９８（１６５．８４） ０．７３９（－２７．１８） －
１－１２　 ５２９　 ０．９５９　 ９．０４９（８４３．５９） ＜０　 ０．０１６　０
１－１３　 １０４１　 ０．９６１　 １６．７７８（１　６４５．３４） ＜０　 ０．０１５　８

表８　条件２下实验组２中Ｃｄ（１１４Ｃｄ）的测定值与标准值

Ｔａｂｌｅ　８　Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ａｎｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（１１４Ｃｄ）（ｇｒｏｕｐ　２，ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　２） ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称Ｓａｍｐｌｅ Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

２－１　 １　 １．９９３　 １．９９３（０．０２） １．９５４（－１．９４）

２－２　 ２　 １．９９６　 ２．０６１（３．２７） １．９８３（－０．６４）

２－３　 ４　 １．９９２　 ２．１０５（５．６９） １．９５３（－１．９４）

２－４　 ６　 １．９９８　 ２．１９４（９．８０） １．９６４（－１．７１）

２－５　 ８　 ２．０４４　 ２．２６５（１０．８３） １．９５４（－４．３８）

２－６　 １０　 ２．０１６　 ２．３４２（１６．１８） １．９５７（－２．９２）

５１第２期　 　　　　　　王 妃等：浅析锡对电感耦合等离子体质谱法测定镉的干扰



续表８ ／（μｇ·Ｌ－１）

样品名称Ｓａｍｐｌｅ Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

标准值

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｖａｌｕｅ

测定值（相对误差／％）

Ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
在线校正（相对误差／％）

Ｏｎ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

２－７　 ２０　 ２．００５　 ２．６５６（３２．４６） １．８８６（－５．９４）

２－８　 ３０　 １．９８８　 ２．９７１（４９．４２） １．８２３（－８．３２）

２－９　 ４０　 ２．０１０　 ３．２９２（６３．７６） １．７７６（－１１．６５）

２－１０　 ４９　 ２．０６５　 ３．６７５（７７．９８） １．７８７（－１３．４５）

２－１１　 ９９　 ２．０６０　 ５．４１３（１６２．７３） １．５２８（－２５．８４）

２－１２　 ５３９　 １．８４０　 １７．３６６（８４３．８０） ＜０

　　从表５中Ｃｄ的 测 定 值（即 未 经 任 何 方 式 校 正

的Ｃｄ的浓度）与标准值的比较可以看出，当样品中

的Ｓｎ浓度是Ｃｄ浓 度 的２倍 以 下 时，Ｃｄ测 定 值 与

标准值的相对误差在５％以下，Ｓｎ的存在基本不干

扰Ｃｄ（１１４Ｃｄ）的测定，Ｓｎ的干扰可以忽略不计；当样

品中的Ｓｎ浓度是Ｃｄ浓度的２～８倍时，Ｃｄ的测定值

相对误差小于１５％，Ｓｎ的存在干扰了Ｃｄ的测定，但
干扰程度较轻；当样品中的Ｓｎ浓度是Ｃｄ浓度的１０
倍时，Ｃｄ的测定值相对误差达到１５％以上；随着Ｓｎ
浓度与Ｃｄ浓度比值的增大，Ｓｎ对Ｃｄ的干扰越来越

严重；改变Ｃｄ的浓度（见表６），Ｓｎ对Ｃｄ的干扰程度

与上述基本一致。此外，从表７、表８中可以看出，即
使改变实验条件（增加载气流量，降低补偿气流量），
也不能改善Ｓｎ对Ｃｄ的干扰，Ｓｎ对Ｃｄ的干扰程度与

条件１下干扰程度基本一致：Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值

在２以下时，干扰可以忽略；随着Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度

比值的增大，干扰程度越来越严重。

２．２　扣除Ｓｎ干扰的两种方式的比较

测Ｃｄ时校正Ｓｎ干扰主要有两种方式：在线干

扰校正和离线校正。

２．２．１　在线干扰校正

在线干扰校正是通过干扰校正公式来实现去干

扰的目的，干扰校正公式是根据分析同位素和干扰

同位素的丰度比来推导获得。本实验干扰校正采用

ＥＰＡ６０２０推荐的校正公式，即１１４　Ｃｄ＝１１４　Ｃｄ总强度－
０．０２７×１１８Ｓｎ，在线 干 扰 校 正 结 果 见 表５～８。从 表

中可以看出，无论在条件１还是条件２下，当Ｓｎ浓

度与Ｃｄ浓度比 值 为 小 于２时，在 线 干 扰 校 正 结 果

与测定值接近，Ｓｎ干 扰 可 以 忽 略；当Ｓｎ浓 度 与Ｃｄ
浓度比 值 为２～３０时，经 过 在 线 干 扰 校 正 后 的Ｃｄ
值与标准值的相对误差在１０％以下，在线校正值比

未经校正的测定值更接近标准值；当Ｓｎ浓度与Ｃｄ
浓度的比值为４０，５０，１００时，在线校正值与标准值

相对误差超过１０％，甚至达到２０％以上；当Ｓｎ浓度

与Ｃｄ浓度 比 值 为５００，１　０００时，通 过 在 线 校 正 后

的Ｃｄ浓 度 为 负 值。上 述 结 果 表 明，当Ｓｎ浓 度 与

Ｃｄ浓度比值 在２以 下 时，无 须 校 正；当Ｓｎ浓 度 与

Ｃｄ浓度比值为２～３０时，经ＥＰＡ６０２０干扰方 程 校

正后的Ｃｄ浓 度 更 接 近 标 准 值；但 是 当Ｓｎ浓 度 与

Ｃｄ浓度的 比 值 为 超 过３０，甚 至 更 高 时，校 正 结 果

与Ｃｄ标准值相对误差 较 大，此 时 不 适 合 用 在 线 干

扰方程校正。

２．２．２　离线校正

通过测定较高浓度干扰元素溶液，求出干扰系

数ｒ加以扣 除［１５］。干 扰 系 数ｒ＝干 扰 扣 除 量／干 扰

元素浓度。条件１时测定了四个不同Ｓｎ浓度下的

干扰系数ｒ，见表５，ｒ平均值为０．１６１　７５，利用ｒ值

离线校正的结果见表９。条件２时测定了三个不同

Ｓｎ浓度下的干扰系数，见表７，ｒ平均值为０．１５８　７，
利用ｒ值离 线 校 正 的 结 果 见 表１０。从 离 线 校 正 结

果可以看出，无论在条件１、条件２下，Ｓｎ浓度与Ｃｄ
浓度比值在１，２，４，６，８，１０，２０，３０，４０，５０，１００，５００，

１　０００时，离 线 校 正 值 与 标 准 值 的 相 对 误 差 基 本 在

１２％以下。

表９　条件１下实验组１，２离线校正结果

Ｔａｂｌｅ　９　Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　１）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

１－１　 １　 ０．９９４（－３．４８） ２－１　 １　 １．９３４（－２．９４）

１－２　 ２　 ０．９８０（－２．０６） ２－２　 ２　 １．９６２（－１．７０％）

１－３　 ４　 ０．９６１（－３．１６） ２－３　 ４　 ２．０１７（１．２６）

１－４　 ６　 ０．９８３（－２．７２） ２－４　 ６　 １．９８２（－０．７９）

１－５　 ８　 ０．９９３（－０．１４） ２－５　 ８　 １．９５９（－４．１５）

１－６　 １０　 １．０２５（２．３６） ２－６　 １０　 ２．０１１（－０．２５）
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续表９
样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

１－７　 ２０　 １．０００（－０．１５） ２－７　 ２０　 ２．００１（－０．２０）

１－８　 ３０　 ０．９９９（－０．６８） ２－８　 ３０　 １．９６１（－１．３７）

１－９　 ４１　 ０．９６８（－２．７７） ２－９　 ４０　 １．９５４（－２．８０）

１－１０　 ５０　 ０．９９７（－２．２８） ２－１０　 ４９　 ２．０８１（０．７９）

１－１１　 １００　 １．０４７（３．１４） ２－１１　 ９９　 ２．１２６（３．１９）

１－１２　 ５２９　 １．０５７（１０．２７） ２－１２　 ５３９　 １．７４３（－５．２６％）

１－１３　 １　０４１　 ０．８６７（－９．８６）

表１０　条件２下实验组１，２离线校正结果

Ｔａｂｌｅ　１０　Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ　ｏｆ　Ｃｄ（ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　２）

样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）
样品名称

Ｓａｍｐｌｅ
Ｓｎ／（μｇ·Ｌ－１）
Ｃｄ／（μｇ·Ｌ－１）

离线校正（相对误差／％）

Ｏｆｆ－ｌｉｎｅ　ｃｏｒｒｅｃｔｅｄ　ｖａｌｕｅ（Ｅｒ／％）

１－１　 １　 ０．９９２（－３．６４） ２－１　 １　 １．９６１（－１．６０）

１－２　 ２　 ０．９８４（－１．７０） ２－２　 ２　 １．９９７（０．０６）

１－３　 ４　 １．０００（０．７９） ２－３　 ４　 １．９７８（－０．６８）

１－４　 ６　 １．０２７（１．７３） ２－４　 ６　 ２．００３（０．２４）

１－５　 ８　 １．００７（１．３１） ２－５　 ８　 ２．００６（－１．８５）

１－６　 １０　 １．０３４（３．２８） ２－６　 １０　 ２．０１６（０．０１）

１－７　 ２０　 １．０２２（２．０７） ２－７　 ２０　 ２．００７（０．１２）

１－８　 ３０　 １．０２２（１．６３） ２－８　 ３０　 ２．０２２（１．７１）

１－９　 ４１　 １．００４（０．８７） ２－９　 ４０　 ２．０１８（０．４１）

１－１０　 ５０　 １．０１７（－０．２７） ２－１０　 ４９　 ２．０８６（１．０１）

１－１１　 １００　 １．０９０（７．３７） ２－１１　 ９９　 ２．１９０（６．２９）

１－１２　 ５２９　 １．００３（４．６０） ２－１２　 ５３９　 １．６３８（－１１．０１）

１－１３　 １　０４１　 ０．９０４（－６．００）

　　综上所述，当Ｓｎ浓度是Ｃｄ浓 度 的３０倍 以 下

时，采用在线校正和离线校正均能获得比较满意的

结果；当Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值大于３０，甚至达到

１　０００时，采用离线校正方式更合理。

３　结论

通过改变仪器工作条件，改变Ｓｎ／Ｃｄ比值来测

定Ｓｎ对Ｃｄ（１１４　Ｃｄ）的干扰程度，表明：（１）当Ｓｎ浓

度与Ｃｄ浓度比值在２以下时，Ｃｄ的测定值不需要

任何方式校正，Ｓｎ基本不干扰Ｃｄ测定；当Ｓｎ浓度

达到Ｃｄ浓度的２倍以上时，不经任何校正的Ｃｄ浓

度偏离标准值，Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值越高，不经任

何校正的Ｃｄ浓度与标准值偏差越大。（２）当Ｓｎ浓

度 与 Ｃｄ浓 度 比 值 为２～３０时，采 用 离 线 校 正 和

ＥＰＡ６０２０推荐的在 线 干 扰 校 正 公 式 均 可 以 得 到 较

为合理的结果，两者比值高于３０，Ｃｄ的在线校正结

果偏离标准值。（３）当Ｓｎ浓度与Ｃｄ浓度比值高达

４０，５０，１００，５００，１　０００时，相 比 于 在 线 干 扰 校 正 方

式，采用 离 线 校 正 方 式 能 得 到 更 接 近 标 准 值 的 测

定值。
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