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新一代电感耦合等离子体质谱( ICP-MS)

全谱同时测定技术

符廷发

(国家地质实验测试中心,北京 100037)

摘  要  介绍了最新推出的全谱同时检测的电感耦合等离子体质谱( ICP- M S)仪器, 它是目前市场上唯

一的从6 L i到238 U 质量范围同时测量的 ICP质谱仪 ,实现了从时序扫描测量到全谱同时测量的新飞跃。

其革命性技术的核心是双聚焦扇形场质谱仪与全新的能够同时俘获全部离子的检测器及其创新设计的

离子透镜系统, 展现出优越的性能和更广阔的应用前景。
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A Newly Developed Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry

Technology for Simultaneous Measurement of a

Complete Mass Spectrum
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Abstract  The SPECTRO M S - a new ly developed induct ively coupled plasma m ass spect rom etry ( ICP-

M S) , is the only comm er cially available ICP mass spect rometer capable of simultaneously measuring the

complete m ass range used fo r inorganic mass spect rom etry fr om 6 Li to 238U1 T he capacit ies o f ICP m ass

spect rom etry reach new standards w ith this fundamental step from sequential to simultaneous m easure-

ment1 The core of this revolut ionary technolog y is the double- focusing sector f ield mass spect rometer based

on a M at tauch-H erzog design with a com pletely innovat ive ion opt ic and w ith the novel detector w hich is a-

ble to simultaneously r ecord the com plete ion beam1 An unparalleled analy t ical performance and more com-

prehensive applicat ions can be expected1
Keywords  ICP-M S; simultaneous m easurement; a double focusing sector f ield m ass spect rom eter; a f lat

surface detector
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1  前言

电感耦合等离子体质谱 ( ICP-MS)分析技术自

1983年问世以来 [ 1] , 以其极高的灵敏度、快速的多

元素分析能力、高达 9个数量级的线性分析范围、较

少的谱线干扰、便易的定性、半定量分析功能以及特

有的同位素与同位素比值检测能力 [ 2-3] ,深获无机分

析界的重视,从而获得迅猛的发展和日益广泛的应

用,成为现代无机分析的强有力的手段。我国的

ICP-M S技术的应用同样也呈现出蓬勃的发展, 从

上世纪 80 年代的 3台(只有 2 台运行)、90 年代的

几十台、到现在有近千台仪器在运转应用, ICP-MS



仪器与技术已成为无机分析实验室高端装备的标

志。

2  顺序检测 ICP-M S技术的不足

直至现在,所有的 ICP-M S 仪器都是基于时序

测量的技术
[ 4]

: 现有的绝大多数 ICP-M S仪器采用

的是四极杆滤质器, 通过时序改变扫描电压使相应

的某种 m/ z比的离子得以穿过四极杆而被检测,每

一瞬间仅能检测一种离子;而数量较少的高分辨率

扇形磁质谱仪,也是由一个或几个法拉第圆筒顺序

检测一种或几种不同 m/ z 比的离子。虽然这种顺

序扫描能在几分钟内完成对全质量范围离子的测

定,但时序的测定技术必然带来严重的缺点与不足:

( 1)为维持质谱分析器的高真空度, ICP-M S 接口的

锥孔直径一般仅有 1 mm , 进样溶液的基质在高温

中形成的微小固粒容易在锥孔处沉积, 而使锥孔有

变小的趋向, 导致离子的采入量减少、离子强度计

数时序下降(与进样溶液的样品浓度有关)。主要是

基于补偿这种固粒沉积效应 [ 5] (另外也可补偿激发

条件的波动) , ICP-M S 的分析都采用内标法
[ 6]

, 以

分析离子与内标离子的强度比作为定量测量的计

量。但内标离子与各种分析离子并不是/同时0测定

的,其对漂移的补偿效果,尤其是对瞬间波动的补偿

效果更是有局限, 从而给分析结果带来偏差。( 2)因

不是全谱同时测量,使对瞬变信号的测量大受影响,

如流动注射进样、电热汽化(石墨炉)进样、激光烧蚀

进样、与液相分离联用进样等,能否测全谱? 且信号

脉冲的时序变化使分析结果偏离。( 3)各元素离子

真实的有效测量时间仅为样品扫描测量时间的几十

至二百分之一,使样品分析耗费更多的样品与测量

时间;使对同位素比值的测量(通常采用高的离子计

数与较长的测量时间)的精密度受到影响。

3  全新的全谱同时检测 ICP-M S技术

现在, SPECTRO 最新推出 SPECT RO M S, 是

目前市场上唯一的从6Li到238 U 质量范围全谱同时

测量的 ICP 质谱仪, 实现了从时序扫描测量到全谱

同时测量的新飞跃, 不仅提高了测量的精密度和准

确度,同时也大大缩短了样品的测量时间, 并能对瞬

变信号作全谱测量。这是现代科学技术的重大突

破,展现出全新的性能与优势。

这种独有的革命性技术的核心是双聚焦 M at-

tauch-H erzog 扇形场质谱仪与全新的能够同时俘获

全部离子的检测器, 以及与其相配的创新设计的离

子透镜系统。在同时检测模式下,所需检测的质谱

不再像传统的 ICP 质谱仪那样顺序测量花费时间,

而是每瞬间整个质谱峰全部同时测量。每次测量的

全质谱信息可永久保存, 事后进行处理分析。

目前, ICP 质谱仪大多数采用光子挡板同轴型

或偏轴型离子透镜系统, 以阻挡光子与中性粒子, 对

分析离子束流有损失; 而少数采用直角反射型离子

透镜系统,其对离子束流的反射加大了束流的离散

度。而 SPECTRO创新设计的离子透镜(见图 1) ,

完全抛离电子、光子和中性粒子干扰,极其高效地把

分析离子传输给质量分析器。首先,加在提取透镜

上的正偏压吸收掉从截取锥射入气流中的电子, 而

把正电荷离子束聚焦到预过滤器。预过滤器是一个

127b扇形静电场, 它把离子规范为按圆形路径以一

定动能飞行,而光子和其他非带电粒子没受到静电

场的作用仍直线飞行而被抛开分离。离子束流继续

穿过 Einzel透镜和静电四极杆对,它们的作用是把

离子束流聚焦并使其由圆形束流调制成矩形束流,

使其能更有效地穿过同样是矩形的入射狭缝, 从而

提高离子的传输效率。离子束流随后进入 M at-

tauch-H erzo g 质量分析器。

图 1 离子透镜系统

Figure 1. Ion optic.

与市场上大多数 ICP 质谱仪采用四极杆作为

质量分析器不同, SPECTRO M S 采用的是 M at-

tauch-H erzo g 双聚焦扇形场质量分析器, 它由入射

狭缝、静电场分析器( ESA)、能量狭缝和 90b扇形磁
场所组成(见图 2)。由入射狭缝入射的离子束流,

其能量经静电分析器( ESA)聚焦,调整其能量、缩减

其能量带宽,并通过能量狭缝过滤,以提高随后由磁

场进行质量分离的分辨率。最后离子束流射入到
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90b扇形磁场中, 依据 Mattauch-H er zog 扇形磁场的

特性,它把所有的离子按质量分离并分别聚焦到同

一个焦平面上(图 3) ,而被各自相应的检测器检测。

其磁场强度和静电场电压均固定不变, 使离子束流

的分离与聚焦保持恒定,全质谱同时测量。

图 2  双聚焦扇形场质谱分析器

Figure 21 A double focusing sector field mass spectrometer.

图 3  扇形磁场对离子的聚焦

Figure 31All ion masses are focused on one focal plane.

目前 ICP 质谱仪的检测器采用的是电子倍增

器或法拉第圆筒, 这些检测器都是某一瞬间仅能检

测某一种离子。即使是采用双聚焦扇形场质量分析

器的高分辨率 ICP 质谱仪, 也只能顺序检测不同种

离子。而 SPECTRO MS 采用一种新型的 DCD检

测器(见图 4) , 它是 120 m m 长的线性阵列,有 4800

个通道,安装在扇形磁场的焦平面上,同时复盖全部

无机质谱的质谱范围。平均每一同位素由 20个通

道检测,每一通道又有两种不同增益的工作模式(双

阶设计) ,因此能直接处理很宽范围的信号。其动态

测量范围还可通过调节积分时间再扩展, 每个通道

可在测量中自动设置, 从而能在很宽的动态范围下

获得最佳的信背比。而极高的读出频率使能进行瞬

时信号的测量。因此, 使用这种新型的平面检测器

就可同时俘获全部质谱信号, 无须扫描或跳峰测量,

即使是在进行复杂基体分析时, 也可获得高灵敏度

和低背景干扰而有极好的检出限。

图 4  新型的 DCD检测器

Figure 41 A flat surface detector-direct charge detector.

4  结语

这种全新的 ICP-M S同时检测技术具有巨大的

优势: ( 1)实现实时内标, 使各内标离子与分析离子

均是同时测量, 能更好地补偿信号的漂移与波动, 提

高了分析的准确度与精密度。( 2)分析测量时间与

所测元素数目无关, 每一瞬间都是全谱在测量,节省

时间。( 3)分析速度快, 节省样品,减少试剂和能源

的消耗。( 4)每次测量都永久保存全质谱的谱图, 便

于以后重新进行数据处理或测定额外的元素。( 5)

适用于脉冲信号作全质谱的测量, 可与流动注射、激

光烧蚀、液相色谱等技术联用, 扩展了应用范围。

( 6)对同位素比值的测量更具优势, 通常的 ICP 质

谱仪一般要用 4~ 10 min完成一次同位素比值的测

量,如107Ag / 109 Ag, 其测量精密度最好是 01 2% , 而

SPECTRO MS 仅用 50 s就能完成同样的测量, 耗

费 01 5 mL 的样品,精密度可达到 01 07%。显然,这

一全谱同时测量的质谱新技术将受到无机质谱界的

极大关注,得到广泛应用。
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