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第一章 工作简况 

第一节  任务来源 

该标准的任务来源于中国地质调查局地质调查项目：“地质实验

测试与质量控制”（项目负责人：许春雪；任务书编号：DD20221838）

和“地质实验测试标准化与标准制修订”（项目负责人：安子怡，孙

慧中；任务书编号：DD20230546）的工作内容中的标准方法之一：地

下水质分析方法 第 110 部分：溴和碘含量的测定 电感耦合等离子体

质谱法（征求意见稿）。项目承担单位：国家地质实验测试中心。 

该标准 2024 年列入自然资源部标准制修订工作计划，文件名称

及文件号《自然资源部办公厅关于印发 2024 年度自然资源标准制修

订工作计划的通知》（自然资办发［2024］36 号），标准计划号：

202413021。 

第二节  编制过程 

本项工作是在 2021 年“生态地球化学样品标准方法研制”基本

科研业务费项目工作的基础上，于 2022 年立项地质调查工作项目一

个工作内容，根据《地质实验测试与质量控制》课题任务书和实施方

案要求，通过方法试验研究最终制定了《地下水分析方法 第 X 部分：

溴及碘量的测定 电感耦合等离子体质谱法》标准方法，本部分为标

准方法的编制说明。本项工作在 2023年继续，于 2023 年立项地质调

查三级项目《地质实验测试标准化与标准制修订》中一个工作内容，

开展意见征集工作。 

按照工作部署，2022 年 6 月完成了方法试验研究工作，包括 6 个
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协作试验用样品的采集和制备、均匀性检验、用有证标准物质对结果

进行验证、样品的测定条件研究等，编制了标准分析方法草案。 

2022年 8月选择了地质行业 11家有相关测试经验的并且有资质

的实验室，发放了协作试验样品，2022 年 10 月至 12月对 11家实验

室提交的实验数据进行统计分析，对部分离群数据进行复检，确定分

析方法重复性限与再现性限，于 22 年 12 月完成了标准方法文本和标

准编制说明征求意见稿。2023 年选择 20 个不同单位广泛征求意见。 

第三节  主要编制人员 

主要编制人员情况，见表 1。 

表 1 主要编制人员情况 

序号 姓名 学历 专业 职称 专业工作年限 
对制定标准的 

具体贡献 

1 于汀汀 硕士 应用化学 工程师 10 年 

制定项目设计书，指导方

法试验、组织方法精密度

协作试验与数据统计分

析，标准文本及编制说明

修改审查 

2 郭琳 本科 材料化学 高级工程师 23 年 
参与方法试验以及数据统

计工作。 

3 张欣 硕士 地球化学 高级工程师 14 年 
指导方法试验，组织方法

精密度协作试验。 

4 马生凤 硕士 环境矿物学 研究员 19 年 方法指导和部分方法实验 

5 王蕾 本科 分析化学 高级工程师 23 年 
指导方法试验，组织方法

精密度协作试验。 

6 安子怡 硕士 分析化学 副研究员 13 年 
子课题负责人，标准文本

及编制说明修改审查 

7 孙红宾 本科 分析化学 工程师 21 年 参与部分方法试验 

8 朱云 博士 
材料及环境

矿物学 
副研究员 13 年 参与部分方法试验 
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第四节  参加方法精密度协作试验的单位 

参加方法精密度协作试验的有如下 11 家单位，均为地质行业实

验室，代表着地质行业的实验室的平均测试水平 

1) 国土资源部武汉矿产资源监督检测中心（湖北省地质实验测

试中心） 

2) 安徽省地质实验研究所 

3) 昆明自然资源综合调查中心 

4) 浙江省地矿科技有限公司 

5) 江苏省地质调查研究院 

6) 黑龙江省地质矿产实验测试研究中心 

7) 青海省地质矿产测试应用中心 

8) 山东省地质科学研究院 

9) 河北省地质实验测试中心 

10)国家地质实验测试中心 

11)福建省地质测试研究中心 
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第二章  标准编制原则和确定主要内容的依据 

第一节  标准编制的主要原则 

本标准方法编制的原则是研制的标准方法技术成熟可靠，有广泛

的应用基础；分析技术先进，有助于先进技术方法的推广应用；考虑

多元素同时测定，提高工作效率降低使用成本。 

地下水中溴含量和碘含量的准确测定对环境健康，保障饮用水安

全至关重要。目前，国家标准及行业标准中水质样品测定碘化物的标

准方法很多，包括碘-淀粉分光光度法、催化动力学分光光度法、滴

定法、离子色谱法等。从方法的原理可以看出，淀粉比色法、滴定法

碘的分析结果应该是碘离子 I-和碘酸盐 IO3
-的和量，催化还原比色法

的分析结果应该是碘离子。而分光光度法和滴定法用到有毒化学试剂

且步骤繁琐，化学反应复杂。色谱分析时间长，常被用于分离不同形

态的碘，不同价态的碘（如碘离子和碘酸盐）与分离柱的亲和力有明

显差异，离子色谱法、气相色谱法测定的是 I-离子。所以这些方法的

结果之间存在差别，建立一个简单快速测定地下水中碘量的方法很有

必要。水中含溴化合物的检测方法主要有分光光度法、离子色谱法等。

这些方法主要是分别测定溴离子和溴酸盐，且比色法用到有毒化学试

剂步骤繁琐，色谱分析时间长。由于溴酸盐对人体有强毒性，溴离子

是消毒副产物的前体物质，建立一种高效、快速、简便监测地下水中

溴量的方法对保护人民健康具有一定的指导意义。 

本标准方法编制的目的是围绕环境及生态监控的需求，针对地下

水中溴碘元素的分析需求，在已有的 ICP-MS 仪器配套分析方法研究
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的基础上，进一步完善方法并将其标准化，为评估环境中水质和生态

监控研究提供先进的标准分析方法。 

第二节  确定标准主要内容依据 

标准方法的整体结构和内容编写方法国家标准有统一要求和规

定，我国各级标准应按照我国最新发布的国家标准：标准化工作导则、

指南和编写规则的规定进行编写。尤其应遵循《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》的规定编写。

方法标准还要参照《GB/T 20001.4-2015 标准编写规则第 4 部分：试

验方法标准》、GB/T 6379.2-2004/ISO5725-2:1994《 测量方法与结

果的准确度（正确度与精密度）第二部分：确定标准测量方法重复性

与再现性的基本方法》等国家标准进行编写，尽量做到编写的标准合

乎规范。 

本方法的主要实验参数是通过相关的条件试验来确定的。 

本标准的主要技术指标包括方法检出限、测定范围（方法定量

限～方法测定上限）、精密度、正确度等。 

1、方法检出限是指特定分析方法中，分析物能够被识别和检测

的最低浓度。目前方法检出限一般是采用 11 个含量为估计方法检出

限值的样品，按照方法附录中规定的仪器条件，将仪器调整到最佳状

态，连续测定值的 3 倍标准偏差乘以稀释因数所相当的分析物浓度。 

2、方法定量限（测定范围下限）是指特定分析方法中，分析物

能够被识别、检测并报出数据的最低浓度，也就是说其置信度要比方

法检出限更高，就是测定范围的下限。目前采用 11 个含量为估计方
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法检出限值的样品，连续测定值的 10 倍标准偏差乘以稀释因数所相

当的分析物浓度，作为定量分析下限的估计值。 

3、方法测定范围上限一般是通过用相当于样品溶液中分析物浓

度范围的标准溶液，按照方法中规定的实验条件，测定元素质量数的

强度-浓度校准曲线，测定该实验条件下被测物质的浓度范围，通过

线性回归方程一次拟合度检验，本方法线性范围的评价参数为曲线的

相关系数 R2≥0.9995。测定上限的浓度是一般根据校准曲线线性范围

上限乘以稀释倍数并参照地下水样品中的溴碘常规含量确定的。 

4、精密度和正确度是通过按照 GB/T 6379.1-2004《测量方法与

结果的准确度（正确度与精密度）第 1 部分：总则与定义》的要求，

邀请了 11 个实验室参加方法准确度协作试验，将 6 个精密度协作试

验样品发放到 11 家实验室，要求对所接受的精密度试验样品所测试

的元素提供 4 个独立分析数据，然后根据 GB/T 6379.2-2004《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》来对数据统计，计算出各元素重复性

标准差 Sr和重复性限 r、再现性标准差 SR和再现性限 R、以及它们和

含量水平 m 之间的函数关系式。正确度是依据《测量方法与结果的准

确度（正确度与精密度）第 4 部分：确定标准测量方法正确度的基本

方法》计算出测量方法的偏倚δ。 
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第三章 试验验证的分析、综述报告，技术经济论证，

预期的经济效益、社会效益和生态效益 

第一节  溴及碘量测定的重要性 

碘是人体必需的微量元素之一，长期缺碘可引起地方性甲状腺功

能低下，摄入量太大又会导致碘中毒。饮用水消毒产生的碘代消毒副

产物也有高致毒性，如碘酸盐及一些含碘有机物。随着工业的发展和

人类活动的加剧，导致水体污染日益严重，溴的污染问题也愈发突出。

研究表明，当人们终身饮用含溴酸盐为 5.0 µg/L 的饮用水时，其致

癌率为万分之一。饮用水中溴离子的含量过高，在氯和臭氧消毒过程

中会产生较高浓度的溴代消毒副产物，如溴酸盐及含溴有机物，这类

副产物对人体有显著的致癌性和遗传毒性。因此地下水中溴及碘量的

准确测定对环境健康，保障饮水安全至关重要。 

第二节  溴及碘元素相关分析方法综述 

表 2 是现有国家标准及行业标准测定环境水中溴碘的方法。目

前，国标及行业标准中水质样品测定碘化物的标准方法很多，包括碘

-淀粉分光光度法、催化动力学分光光度法、滴定法、离子色谱法等。

从方法的原理可以看出，淀粉比色法、滴定法碘的分析结果应该是碘

离子 I-和碘酸盐 IO3
-的和量，催化还原比色法的分析结果应该是碘离

子。而分光光度法和滴定法用到有毒化学试剂且步骤繁琐，化学反应

复杂。色谱分析时间长，常被用于分离不同形态的碘，不同价态的碘

（如碘离子和碘酸盐）与分离柱的亲和力有明显差异，离子色谱法、

气相色谱法测定的是 I- 离子。所以这些方法的结果之间存在差别，
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建立一个简单快速测定环境水中碘总量的方法很有必要。水中含溴化

合物的检测方法主要有分光光度法、离子色谱法等。这些方法主要是

分别测定溴离子和溴酸盐，且比色法用到有毒化学试剂步骤繁琐，色

谱分析时间长。由于溴酸盐和有机溴化物对人体有强毒性，溴离子是

消毒副产物的前体物质，建立一种高效、快速、简便监测环境水中溴

总量的方法对保护人民健康具有一定的指导意义。 

表 2 部分国家标准及行业标准测定环境水中溴及碘的方法 

标准方法编号 检测方法 取样量/进样量 下限(μg/L) 测定离子 

GB 8538-2016(38)碘化物 

催化还原比色法 10 mL 1 I
-
 

气相色谱法 5 μL 1 I
-
 

离子色谱法 100 μL 10.25 I
-
 

碘-淀粉比色法 10 mL 50 I
-
 IO3

-
 

GB/T 5750.5-2006(11)碘化物 

催化还原比色法 10 mL 1 I
-
 

气相色谱法 5 μL 1 I
-
 

碘-淀粉比色法 10 mL 50 I
-
 IO3

-
 

硫代硫酸钠滴定法 100 mL 25 I
-
 IO3

-
 

DZ/T 0064-93(55、56)碘化物 

催化还原比色法 10 mL 1 I
-
 

碘-淀粉比色法 20 mL 25 I
-
 IO3

-
 

HJ 778-2015 碘化物 离子色谱法 250 μL 8 I
-
 

GB 8538-2016(49)溴酸盐 离子色谱法 500 μL 5 BrO3
-
 

GB/T 5750.10-2006(14)溴酸盐 离子色谱法 500 μL 5 BrO3
-
 

DZ/T 0064-93(46、51)溴化物 

溴酚红比色法 10 mL 100 Br
-
 

离子色谱法 50 μL 200 Br
-
 

第三节  样品测定方法的确定 

水样品分析目前的行业及国家标准分析方法主要还是经过化学

手段分离后采用容量法、比色法测定等经典的方法，使用的还是分光
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光度计等上世纪发展起来的分析仪器。这些经典的分析方法，尽管分

析结果可靠，但分析流程冗长，另外在分析过程中除使用常规的酸碱

之外还需使用大量的其它化学试剂，不仅不利于环保，同时这些方法

还是单元素测定，分析效率较低。 

溴和碘是非常活泼的元素，有-1价、0 价、+1 价、+5 价和+7价

等，所以它们容易被氧化还原，也容易挥发，这些价态的化合物含量

也不容易准确测定，但电感耦合等离子体质谱法能准确地测定环境水

中溴总量及碘总量。电感耦合等离子体质谱技术因具有高灵敏度、测

定范围宽、干扰少，用时短、前处理简单、无污染等特点，而成为环

境地球化学中检测多个元素的首选技术，是近二三十年来发展最快的

无机痕量元素分析方法之一，测定水中溴量和碘量有很好的重复性，

也可以用于环境水质样品中溴碘总量的测定。但有些实验室还是采用

经典的化学分析方法，主要原因是在于分析方法滞后，缺少相应的标

准方法。本标准的建立弥补了这方面的空白。 

本标准方法选用淡水样品，样品溶液用电感耦合等离子体质谱法

(ICP-MS)测定，建立了一种可快速、方便、准确且适用于环境水样品

中溴和碘元素同时测定的标准方法。 

第四节  样品的选择及测定条件实验 

一般水文地质调查分析溴、碘项目的水样要求采取原样，水样采

取后，不加任何保护剂，原样保存于容器中。目前，尚无水中溴碘混

合国家标准物质，只有水质溴化物的监控标准溶液和水中碘成分分析

标准溶液，不能满足实验需求。考虑到方法试验研究的时间较长，需



10 
 

使用相对稳定的样品开展研究，本项目拟采用超纯水配制溴碘标准溶

液和几个国家一级标准物质（见表 3）作为研究对象，并用建立的方

法测定实际地下水样品，用加标回收率及精密度验证方法的适用性。 

表 3 方法中使用的标准物质 

标准值 Br(μg/L) I(μg/L) 

GSB 07-1380-2001 205406 705±0.038 / 

GBW09114h / 61±6 

GBW09113h / 7.7±1.2 

1、内标介质的选择 

如果样品有不同的介质和基体，其在 ICP-MS 中产生等离子体及

原子化等过程的效率有差异，会造成仪器响应强度差异。地下水一般

呈中性，比较不同介质的内标对测定的影响。用不同介质的 10 μg/L 

Re 作内标，分析 18 MΩ超纯水、Br和 I含量 50 μg/L的标准溶液，

强度如表 4 所示。可见，氨水介质内标，Br 和 I 的强度最低，硝酸介

质内标 Br 和 I 强度与水介质接近，但内标元素强度低。试验中也发

现，在不同的仪器状态下，有时内标选择氨水介质，强度高于水介质

内标。考虑到方法的灵敏度和样品性质，水介质内标的强度可以满足

测定要求，地下水样品多呈中性且实际样品中其他元素及含量有不确

定性，可能与氨水介质发生反应，本方法选择水介质内标。 

表 4 不同介质内标溶液测定 Br和 I的强度 

内标介质 样品 Br
79
/(cps) Rh

103
/(cps) I

127
/(cps) Re

187
(IS)/(cps) 

H2O  
Blank 1232.1 550533.0 15495.9 236761.8 

Standard 1 18579.1 556400.8 283079.1 237165.8 

5 % HNO3  
Blank 3017.8 244709.7 19710.1 108050.2 

Standard 1 19440.7 296322.5 255350.0 131808.4 

5 % NH4OH  
Blank 1291.6 554182.1 3875.5 185538.7 

Standard 1 12497.0 585025.1 82931.2 191342.2 
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2、不同元素作内标测定结果 

对比了 Rh、Ir 作内标与 Re 作内标的检测结果，测定含 Br及 I

均 1 μg/L 溶液 11次，3 倍 SD计算检出限，10 倍检出限计算定量

限，结果见表 5，Re 作内标 Br的检出限最低，Ir作内标 I 的检出

限最低，本方法确定 Re作内标，方法检出限能满足地下水监测的要

求。 

表 5  Ir和 Rh作内标检测结果 

检测结果 
Ir 作内标 Rh 作内标 Re 作内标 

Br I Br I Br I 

SD (N=11) 0.1159 0.0587 0.1455 0.1015 0.0918 0.0918 

检出限/(μg/L) 0.35 0.18 0.44 0.30 0.28 0.28 

定量限/(μg/L) 1.16 0.59 1.46 1.02 0.92 0.92 

3、不同无机形态溴及碘的测定 

地下水中的溴及碘主要是溴离子 Br-和碘离子 I-，可能有少量溴

酸根 BrO3
-及碘酸根 IO3

-存在。用溴离子碘离子母液配制标准曲线标

化；配制含 Br 及 I各 500 μg/L（其中溴离子：溴酸根= 1:1，碘

离子：碘酸根=1:1）的溶液测定，计算标准偏差（SD）、平均值

（AVE）、精密度（RSD），结果见表 6，可见质谱法可以准确测定水

中不同无机形态的溴及碘的总量。 

表 6  不同形态溴碘混合溶液检测结果 

检测结果 Br I 

SD (N=11) 14.1521 13.5298 

AVE/(μg/L) 505.756 488.567 

RSD (N=11) 2.80% 2.77% 

正常地下水中的含卤素有机物多为有机氯化物，有机溴和有机碘

含量很低。但有可能存在地下水污染情况，根据电感耦合等离子体质

谱仪器的工作原理，理论上 ICP-MS 对有机溴和有机碘也有检测响应。

本研究配制含混合有机溴化物 100 μg/L 的溶液，检测结果异常，偏



12 
 

高了数十倍。推测是由于有机溶剂、有机物溴甲烷、溴苯等均极易挥

发，其进样雾化的效率远远大于无机离子，所以本方法目前不适用于

含有机污染物的地下水样品，地下水中含溴碘有机物的测定有待进一

步研究。 

4、样品 pH 对测定结果的影响 

用稀硝酸和稀氨水配制不同 pH的含溴碘各 100 μg/L溶

液，分别平行测定 7 次。结果如图 1 所示，pH 为 11.7时，内标

强度明显增加，准确度和精密度变差，内标强度明显异常，因此

本方法测定样品 pH需在 2~10 之间。 

 

图 1 样品 pH 对测定结果的影响 

5、记忆效应实验 

先测定含溴及碘各 1000 μg/L 的标准溶液，然后用超纯水

清洗不同时间，结果如图 2，可见溴没有明显的记忆效应，清洗

2 min 空白溶液检测结果即低于检出限，清洗 5分钟后检测结果

不再有明显变化；与溴相比，碘有更加明显的记忆效应，清洗 6

分钟空白溶液检测结果才低于检出限，清洗 10 min 后检测结果
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才不再有明显变化。地下水中溴碘含量一般较低，大多在 100 

μg/L 以下，受污染的地下水可能高于 500 μg/L。碘含量超过

500 μg/L 时，需清洗 5 min以上再继续进样。 

 

图 2 溴及碘记忆效应与清洗时间的关系 

6、标准物质验证方法正确度 

测定有证国家标准样品GSB 07-1380-2001 205406水质溴化物（生

态环境部标准样品研究所）和GBW09114h水中碘成分分析标准物质（国

家碘缺乏病参照实验室），结果见表7，标准物质验证方法正确度符合

检测要求。 

表 7 有证标物验证方法正确度 

检测结果 
Br 监控 

205406 

I 监控 

GBW09114h 

测定值/(μg/L) 705.726 60.0 

推荐值/(μg/L) 705±0.038 61±6 

7、地下水实际样品的加标回收及精密度 

测定 3 个采集于陕西的地下水样品，将 0.1 mL 标液加入

100mL 样品中混合，加标回收率按公式 P=(c2-c1)/c0×100%计

算，其中 c2为加标后样品浓度(单位μg/L)，c1 为原样品浓度

(单位μg/L)，c0 为标液浓度(单位 mg/L)，检测结果及加标回收
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率见表 8，加标回收率均在 85%~110%。表明本方法适用实际地下

水的溴及碘量测定。 

表 8 地下水样品检测结果及加标回收率 

样品 检测元素 Br I 

A015 

原样品含量/(μg/L) 161 73.8 

加标液浓度/(mg/L) 100 100 

加标样品含量/(μg/L) 262 163 

回收率/(%) 101% 89.3% 

A017 

原样品含量/(μg/L) 267 7.92 

加标液浓度/(mg/L) 50 50 

加标样品含量/(μg/L) 322 52.4 

回收率/(%) 109% 89.0% 

A006 

原样品含量/(μg/L) 280 132 

加标液浓度/(mg/L) 200 200 

加标样品含量/(μg/L) 496 332 

回收率/(%) 109% 100% 

测定某采集于陕西的地下水实际样品11次，精密度如表9所示，

RSD符合日常检测要求。 

表 9 地下水实际样品的精密度 

检测结果 Br I 

AVE/(μg/L) 187.308 83.021 

SD(N=11) 2.3026 0.7565 

RSD(N=11) 1.23% 0.91% 

 

第五节  仪器工作条件的选择 

本实验使用的是 NexION 300Q 电感耦合等离子体发射质谱仪

（美国 PerkinElmer 公司）。仪器工作参数为：ICP 射频功率 1100 

W，冷却气流量 17 L/min，辅助气流量 1.2 L/min，雾化气流量 0.9 

L/min，电感耦合等离子体质谱仪工作参考条件见表 10。 

表 10 电感耦合等离子体质谱仪工作参考条件 

参 数 设定值 参数 设定值 

ICP功率 W 1100 跳 峰 3 点/质量 
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参 数 设定值 参数 设定值 

冷却气流量 L/min 17.0 停留时间 50 ms/点 

辅助气流量 L/min 1.2 扫描次数 40 次 

雾化气流量 L/min 0.9 测量时间 35 秒 

取样锥孔径 mm 1.0 氩气 
高纯（氩质量分数≥ 

99.99％） 

截取锥孔径 mm 0.7   

1、RF 功率的选择 

固定冷却气流量 17 L/min，辅助气流量 1.2 L/min，雾化气流量

0.9 L/min，设定不同功率值。配制含溴和碘均 50 μg/L 的标准溶

液，测试 ICP功率对溴碘离子强度的影响，结果如图 3，可见 ICP功

率增加，溴碘强度增加，考虑到仪器合理使用，选择 ICP功率 1100W。

不同型号不同状态的仪器，需结合仪器情况调整。 

 

图 3  不同 ICP功率下 Br及 I的强度 

2、雾化气选择 

固定冷却气流量 17 L/min，辅助气流量 1.2 L/min，功率 1100 

W，设定不同雾化气流量值。含溴和碘均 50 μg/L的标准溶液，测

试雾化器流量对溴碘离子强度的影响，结果如图 4，可见雾化器流

量增加，溴碘强度增加，超过 0.9 L/min 后，强度随流量增加而降

低，雾化器流量选择 0.9 L/min。不同型号不同状态的仪器，需结
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合仪器情况调整。 

 

图 4 不同雾化器流量下 Br及 I的强度 

3、K对 Br 的干扰实验 

ICP-MS 分析技术存在着多种干扰，如：氧化物干扰、双电荷

干扰、同质异位素干扰、多原子离子干扰、基体干扰等；并且每

一个同位素或多或少都存在着多种干扰，只是由于测定的元素含

量高，干扰产生的影响很小，可以忽略；当测定元素的含量很低

时，即使产生的干扰绝对量很小，当其接近元素含量时，这些干

扰就必须进行扣除。干扰系数由公式 k ＝cx / cg计算，式中，cx

为钾标准溶液测得的溴的等效浓度，cg为钾标准溶液的已知浓

度；溴真实浓度 cf由式 cf ＝cz - k∙cg求出，式中 cz是溴存在干

扰时测得的总浓度。 

39K 与 40Ar 结合形成的 79ArK+，可能对 79Br 产生多原子离子干

扰，用超纯水和钾标准溶液（浓度 1000 mg/L）分别配制含 K 1 

mg/L, 5 mg/L，10 mg/L，20 mg/L的溶液，检测结果如表 11 所

示。可见 K 1 mg/L时对 Br 的干扰很小，可以不计；含 K 5 mg/L

时，对 Br 的干扰系数为 0.0002；K 10 mg/L或 20 mg/L 时，对

Br 的干扰系数约为 0.0007。 

表 11 样品中 K对 Br的干扰实验 
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样品 39
K/(μg∙L-1

) 
79
Br/(μg∙L-1

) 
187
Re/(IS) K 对 Br 干扰系数 

K 1000 1077.396 0.238 95.5% 0.00022 

K 5000 5168.657 1.114 95.5% 0.00021 

K 10000 10676.928 7.257 93.5% 0.00068 

K 20000 19009.297 14.575 91.7% 0.00077 

用超纯水和钾标准溶液（浓度 1000 μg/mL）及溴标准溶液

（浓度 1000 μg/mL），配制 6 个含有较高浓度钾元素及较低浓度

溴元素的混合溶液，配制浓度及检测结果原始数据见表 12。第一

个样品，可见含 K 5 mg/L 时，低于 K 含量 500 倍的 Br，可以通

过扣干扰计算测定；K 含量更高时，扣干扰后误差略有增大。若

K 浓度过高，会超过 ICP-MS 仪器准确测定上限，且 K元素属于轻

质量元素，在 ICP-MS 测定时干扰多，K的测定及干扰系数与仪器

状态有关，可能每天不同，需结合所用仪器的实际性能，谨慎使

用扣干扰测定方法。地下水中 K 含量一般在 5 mg/L 以下，对 Br

的测定影响不大。 

表 12 不同浓度 K对 Br的扣干扰结果 

样品 
39
K/(μg/L) 

79
Br/(μg/L) 

扣干扰后
79
Br/(μg/L) 

K 5 mg/L， Br 10 μg/L 5286.580  11.427 10.370 

K 5 mg/L， Br 20 μg/L 5253.036  21.205 20.154 

K 10 mg/L， Br 40 μg/L 10727.245  42.621 35.112 

K 10 mg/L， Br 80 μg/L 10437.743  82.861 75.554 

K 20 mg/L， Br 40 μg/L 17665.772  54.662 41.060 

K 20 mg/L， Br 200 μg/L 17647.744  212.935 199.346 

4、线性研究 

用溴离子及碘离子标准溶液配制水介质多点曲线，溴碘含量均为

50.0 100 200 300 500 1000 μg/L，选择 Re 作内标，曲线线性如图

5。地下水中溴碘含量一般较低，大多在 100 μg/L 以下，受污染的

地下水可能高于 500 μg/L。 
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图 5 溴碘的标准曲线线性 

 

第六节  方法检出限 

测定含 Br 及 I 均 1 μg/L 溶液 11 次，3 倍标准偏差计算检出

限，结果见表 13。 

           表 13 方法检出限    单位为微克每升 n=11 

检测编号 Br I 

Lim 1 1.482 1.144 

Lim 2 1.247 0.917 

Lim 3 1.183 1.021 

Lim 4 1.301 1.089 

Lim 5 1.378 0.984 

Lim 6 1.237 0.943 

Lim 7 1.336 0.843 

Lim 8 1.252 0.966 

Lim 9 1.172 0.912 

Lim 10 1.240 0.888 

Lim 11 1.219 0.880 

标准偏差 0.0918  0.0918  

方法检出限 0.28 0.28 

注：方法检出限是用含 Br及 I均 1 μg/L 溶液 11 次测定结果

的 3 倍标准偏差计算，是表 10所列仪器条件测定。 
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