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本文件参照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。
请注意本标准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。
本文件由广西壮族自治区地质矿产测试研究中心(自然资源部南宁矿产资源监督检测中心)提出、归口并宣贯。
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土壤和沉积物  硼的测定  电感耦合等离子体质谱法
警告：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。
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc114496661][bookmark: _Toc124587119][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc126592115][bookmark: _Toc126593673][bookmark: _Toc126656793][bookmark: _Toc126834142]适用范围
[bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334]本文件描述了用电感耦合等离子体质谱法测定土壤和沉积物中硼的原理，规定了试剂及材料、仪器与设备、样品、分析步骤、结果计算、精密度、质量保证和控制等技术要求。
本文件适用于土壤和水系沉积物中硼的测定。本方法检出限（3S）检出限0.66 µg/g，测定范围2 µg/g～500 µg/g。
[bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc114496662][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc124587120][bookmark: _Toc126592116][bookmark: _Toc126593674][bookmark: _Toc126656794][bookmark: _Toc126834143]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 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 14505  岩石和矿石化学分析方法  总则及一般规定
DZ/T 0130（所有部分）  地质矿产实验室测试质量管理规范
HJ/T 166  土壤环境监测技术规范
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
[bookmark: _Toc124587121][bookmark: _Toc114496663][bookmark: _Toc126592117][bookmark: _Toc126593675][bookmark: _Toc126656795][bookmark: _Toc126834144]原理
试样经混合酸（盐酸-氢氟酸-硝酸）分解，加入氯化铵及甘露醇保护硼，蒸干除去大量氢氟酸，用王水溶解可溶性盐类，加入内标溶液，摇匀。分取部分澄清溶液，用（1％）硝酸稀释后，利用电感耦合等离子体质谱仪离子的质荷比进行定量分析，即在一定浓度范围内，元素质量数的响应值与质量浓度成正比，采用离线内标-校准曲线法定量测定样品溶液中硼的含量。
[bookmark: _Toc114496664][bookmark: _Toc124587122][bookmark: _Toc126592118][bookmark: _Toc126593676][bookmark: _Toc126656796][bookmark: _Toc126834145]试剂和材料
在分析测试中，除非另有说明外，均使用优级纯试剂，实验用水应符合GB/T 6682中一级水的要求。在空白试验（8.1）中，若已检测到所用优级纯试剂中含有大于以上元素方法检出限的含量，并确认已经影响试样中以上元素低量的测定，应净化试剂。
硝酸(HNO3)：ρ=1.40 g/mL。
盐酸（HCl）：ρ=1.19 g/mL。
氢氟酸（HF）：ρ=1.13 g/mL。
甘露醇（C6H14O6）：AR。
硼标准储备液（ρ（B）= 1 000 µg/mL）:市售有证标准物质。
氩气（Ar）：Ф≥99.99％。
硝酸溶液（1％）：取1 mL硝酸（5.2），倒入烧杯中用水稀释后，转移入100 mL容量瓶定容，混匀，即用即配。
王水（1+1）：取750 mL盐酸（5.3）与250 mL硝酸（5.2）混合后，加入1000 mL水，混匀，即用即配。
混酸溶液：取500 mL盐酸（5.3）与500 mL氢氟酸（5.4）混合后，加入25 g氯化铵，溶解摇匀，即用即配。
锗内标溶液：锗（Ge），5 µg/mL。
甘露醇溶液（ω=5％）：称取5 g甘露醇（5.5）于烧饼中，加水溶解，转移入100 mL容量瓶，定容，摇匀，备用。
硼标准中间溶液A：吸取5.00 mL硼标准储备溶液(5.6)于100 mL塑料容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液质量浓度为50.0 µg/mL。
硼标准中间溶液B：分别吸取20.00 mL硼标准中间溶液（5.13）于100 mL塑料容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液质量浓度为10.0 µg/mL。
[bookmark: _Toc114496666][bookmark: _Toc124587124][bookmark: _Toc126592119][bookmark: _Toc126593677][bookmark: _Toc126656797][bookmark: _Toc126834146]仪器和设备
电感耦合等离子体质谱仪：仪器能对5 µg～250 µg质量范围进行扫描，最小分辨率为在5％峰高处1 µ峰宽。某四级杆电感耦合等离子体质谱仪参考工作条件参见附录A。
塑料容量瓶：100 mL。
磨口玻璃瓶：50 mL。
聚四氟乙烯坩埚：30 mL。
塑料比色管：10 mL。
带孔电热板：控温精度±5 ℃。
分析天平：精确至0.1 mg。
电热恒温鼓风干燥箱：控温精度±5 ℃。
样品处理
土壤和水系沉积物样品的采集和贮存参照HJ/T 166的规定进行。所有样品均应通过170目筛网（粒径小于0.090 mm），经105 ℃干燥2 h，冷却后试样装入磨口玻璃瓶中备用。
[bookmark: _Toc124587126][bookmark: _Toc114496667][bookmark: _Toc126592120][bookmark: _Toc126593678][bookmark: _Toc126656798][bookmark: _Toc126834147]分析步骤
[bookmark: _Toc114496669][bookmark: _Toc126592122][bookmark: _Toc124587128][bookmark: _Toc126593680][bookmark: _Toc126656800]空白试验
随同试样分析全过程做双份空白试验，所用的试剂应取自同一瓶试剂，加入同等的量。
[bookmark: _Toc126592123][bookmark: _Toc126593681][bookmark: _Toc126656801]验证试验
随同样品进行验证试验，采用相同的实验步骤，选取2～4个同类型水系沉积物或土壤一级标准物质作为验证试验用样品。
[bookmark: _Toc124587130][bookmark: _Toc114496671][bookmark: _Toc126592124][bookmark: _Toc126593682][bookmark: _Toc126656802]试液的制备
[bookmark: _GoBack]称取试样（7）0.200 0 g于30 mL聚四氟乙烯坩埚中，加入4 mL混酸溶液（5.10），0.3 mL硝酸（5.2），盖上盖子，带孔电热板温度上升至130 ℃，保温3 h，降温至100 ℃后开盖，加入1 mL5％甘露醇溶液（5.12），升温至150 ℃，保温10 min，蒸干后加入5 mL王水（5.9）提取，待可溶性盐溶解后，用瓶口分液器加入10.00 mL锗内标溶液（5.11），摇匀。冷却后分取0.5 mL清液于10 mL塑料比色管中，加入5 mL1％硝酸溶液（5.8）摇匀，制得样品溶液，待测。
[bookmark: _Toc126592125][bookmark: _Toc124587131][bookmark: _Toc114496672][bookmark: _Toc126593683][bookmark: _Toc126656803]标准工作曲线的绘制
在一系列250 mL塑料烧杯中，分别加入0 mL、0.2 mL、1.0 mL、2.0 mL硼标准中间溶液B（5.14）、1.0 mL、2.0 mL硼标准中间溶液A（5.13），加入1 mL5％甘露醇溶液（5.12）、5 mL王水（5.9）、1 0.00 mL锗内标溶液（5.11），加水至150 mL，摇匀制得标准系列工作液，硼质量分别为0、2 µg、10 µg、20 µg、50 µg、100 µg。
以锗（5.11）为内标，参照附录A拟定的仪器工作条件，待仪器稳定后，按浓度由低到高的次序依次测定硼标准工作液（8.4.1），以硼元素的浓度为横坐标，经内标校正后的硼元素强度为纵坐标绘制标准工作曲线，线性相关系数（R2）应≥0.999，否则应重新绘制标准工作曲线。
[bookmark: _Toc124587133][bookmark: _Toc126592126][bookmark: _Toc126593684][bookmark: _Toc126656804]样品测定
将待测样品溶液（8.3）放入电感耦合等离子体质谱仪（工作条件参见附录A）中进行测定，以锗为内标，根据标准工作曲线和样品溶液的响应值在标准工作曲线上读取对应的质量。若测定结果超出标准曲线范围，应用1％稀硝酸将样品溶液稀释至合适的浓度，并加配标准高点后同样稀释后测定。
[bookmark: _Toc124587134][bookmark: _Toc126592127][bookmark: _Toc114496676][bookmark: _Toc126593685][bookmark: _Toc126656805][bookmark: _Toc126834148]结果计算
[bookmark: _Toc126592128][bookmark: _Toc124587135][bookmark: _Toc126593686][bookmark: _Toc126656806]硼含量计算
按式（1）计算硼的含量：
		()
式中：
ω(B)——硼的含量，单位为微克/克（µg/g）；
m1——从工作曲线上查出试样溶液中硼元素的质量，单位为微克（µg）；
m0——从工作曲线上查出空白试验溶液中硼元素的质量，单位为微克（µg）；
mS——试样质量，单位为克（g）。
[bookmark: _Toc124587136][bookmark: _Toc126592129][bookmark: _Toc126593687][bookmark: _Toc126656807]结果表示
测定结果保留三位有效数字。
[bookmark: _Toc126656809][bookmark: _Toc126834150][bookmark: _Toc114496679][bookmark: _Toc124587138][bookmark: _Toc126592131][bookmark: _Toc126593689]准确度
[bookmark: _Toc114496678][bookmark: _Toc124587137][bookmark: _Toc126592130][bookmark: _Toc126593688][bookmark: _Toc126656808][bookmark: _Toc126834149]选择80多个地球化学一级标准物质（水系沉积物、土壤），按照上述分析流程进行测定，与各标准物质标准值进行比对，所有测量结果准确度∆logC≤±0.1，满足DZ/T 0130的测试要求。
精密度
选取6个含量水平的土壤和沉积物样品，按照本文件规定的方法分别在3个实验室进行6次测定，数据经统计计算得出本分析方法的精密度。本方法在不同实验室对硼测试的相对标准偏差不大于5％。
[bookmark: _Toc126592132][bookmark: _Toc126593690][bookmark: _Toc126656811][bookmark: _Toc126834152]质量保证和控制
[bookmark: _Toc126592133][bookmark: _Toc126593691][bookmark: _Toc126656812][bookmark: _Toc126592134][bookmark: _Toc126593692]每批试样分析时，应同时采用空白试验、重复样分析、标准物质验证等方法进行质量保证和控制。
空白试验结果不应高于方法的定量限。
每批样品分析时，应同时进行20％～30％重复样品分析（当样品数量不超过5个时，应进行100％的重复样品分析）。
每测定10个样品后，需要测定标准物质溶液，测定结果的相对标准偏差应小于5％，否则应重新建立校准曲线。
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（资料性）
电感耦合等离子体质谱仪技术参数
表A.1给出了电感耦合等离子体质谱仪的技术参数。
电感耦合等离子体质谱仪技术参数
	名称
	技术参数
	名称
	技术参数

	等离子功率
	1500 W
	雾化器流速
	0.8 L/min～0.95 L/min

	冷却气（Ar）
	13 L/min
	进样泵速
	30 rpm

	辅助气（Ar）
	0.9 L/min
	进样时间
	15 S

	Ф采样锥（Ni）
	1.1 mm
	扫描方式
	跳峰

	Ф截取锥（Ni）
	0.7 mm
	测定模式
	脉冲

	B质量数
	10
	通道停留时间
	100 ms

	Ge质量数
	74
	采样深度/步
	60
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