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1 前言
    根据全国稀标委的工作安排，包钢稀土研究院承接了《La-Mg合金化学分析方法—ICP-MS法测定稀土杂质》国家标准起草工作。本方法采用ICP-MS法直接测定镧镁合金中14种稀土杂质元素，实验对测定同位素、样品酸度及基体浓度进行了选择，考察了以Rh、In、Cs和Tl为内标元素对仪器信号漂移和基体抑制效应的校正效果，标准加入的回收率为98%-102%，方法检测下限介于0.0069 ng/mL - 0.30 ng/mL。对三个统一样进行了测试，相对标准偏差在1.65%~7.75%之间，测定范围为：0.0020~0.10%。

2 实验部分
2.1试剂和材料
2.1.1 硝酸（1+1）（优级纯）。
2.1.2过氧化氢（30%）（优级纯）。
2.1.3 盐酸（优级纯）。
2.1.4 氧化镧（>99.99%）
2.1.5铈标准溶液：称取0.1228g经950℃灼烧1 h的氧化铈（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），加2mL过氧化氢（2.1.2），低温加热至溶解完全，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg铈。
2.1.6镨标准溶液：称取0.1208g经950℃灼烧1 h的氧化镨（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg镨。
2.1.7钕标准溶液：称取0.1167g经950℃灼烧1h的氧化钕（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg钕。
2.1.8钐标准溶液：称取0.1160g经950℃灼烧1h的氧化钐（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg钐。
2.1.9铕标准溶液：称取0.1158g经950℃灼烧1h的氧化铕（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg铕。
2.1.10钆标准溶液：称取0.1153g经950℃灼烧1h的氧化钆（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg钆。
2.1.11铽标准溶液：称取0.1176g经950℃灼烧1h的氧化铽（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），加2mL过氧化氢（2.1.2），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg铽。
2.1.12镝标准溶液：称取0.1148g经950℃灼烧1h的氧化镝（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg镝。
2.1.13钬标准溶液：称取0.1145g经950℃灼烧1h的氧化钬（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg钬。
2.1.14铒标准溶液：称取0.1144g经950℃灼烧1h的氧化铒（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg铒。
2.1.15铥标准溶液：称取0.1142g经950℃灼烧1h的氧化铥（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg铥。
2.1.16镱标准溶液：称取0.1139g经950℃灼烧1h的氧化镱（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），加2mL过氧化氢（2.1.2），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg镱。
2.1.17镥标准溶液：称取0.1137g经950℃灼烧1h的氧化镥（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg镥。
2.1.18钇标准溶液：称取0.127经950℃灼烧1h的氧化钇（>99.99%）置于100mL 烧杯中，加10mL硝酸（2.1.1），加2mL过氧化氢（2.1.2），低温加热溶解至清，取下冷却，溶液移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含1000µg钇。
2.1.19混合稀土标准溶液：分别移取1mL单一稀土储备液（2.1.5～2.1.18）于1000mL容量瓶中，用
1%硝酸溶液定容。此时溶液中各含混合稀土浓度为1ug/mL。
2.1.20铯内标储存溶液：称取1.3611g在110℃烘干的硫酸铯（优级纯），溶于水中，移入1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1000 ug铯。
2.1.21铑内标储存溶液：称取192.80g氯铑酸铵，溶于1mol/L盐酸溶液中，并用此酸溶液定容于50mL容量瓶中。此溶液1 mL含1000 ug铑。（或去国家标准物质中心购买：1mg/mL）
2.1.22铊内标储存溶液：称取1.3030g硝酸铊，溶于水中，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1000 ug铊
2.1.23铟内标储存溶液：称取1.0000g金属铟，溶于20mL(1+1)盐酸溶液中，加热溶解后移入1000mL容量瓶中，稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1000 ug铟。
2.1.24混合内标溶液：分别移取铑、铟、铯和铊标准储存溶液（2.1.20～2.1.23）1.0mL于同一1000mL 容
量瓶中，加10mL 硝酸，以水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含铑、铟、铯和铊各1.0μg。
2.1.25 氧化镁：基准试剂。
2.1.26标准系列配制：移取适量混合稀土标准溶液(2.1.19)和混合内标溶液（2.1.24），配制成工作曲线系列，加入适量硝酸使溶液酸度保持在1%,该标准系列见表1。
表1 标准系列

	标准系列名称
	混合稀土浓度/ng/mL
	混合内标浓度/ ng/mL

	标一
	0.0
	10.0

	标二
	5.0
	10.0

	标三
	10.0
	10.0

	标四
	20.0
	10.0

	标五
	50.0
	10.0


2.2试验方法
称取0.2g（精确至0.0001g） 试样于50mL小烧杯中，加硝酸（2.1.1）4.0mL，加热溶解至清亮（不清时，可加1滴H2O2），冷却，转移至100mL容量瓶中并以水稀释至刻度，混匀。按表2移取溶液于容量瓶中，加入混合内标溶液，使其浓度为10ng/mL，补加硝酸，使其酸度为1%，以水稀释至刻度，混匀，待测。
表2   称样量及移取倍数

	稀土含量范围/%
	称样量/g
	总体积/mL
	移取体积/mL
	定容体积/mL

	0.0020—0.020
	0.2
	100
	5
	100

	0.020—0.10
	0.2
	100
	2
	100


2.3计算公式
    按下式计算试料中稀土离子的质量分数，数值以％表示：
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式中：

    ρ1----试液中待测稀土离子的浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；
    ρ0----随同试样空白中待测稀土离子的浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；
V----试液总体积，单位为毫升（mL）；
V1----试液测定的体积，单位为毫升（mL）；
V2----试液移取的体积，单位为毫升（mL）；
   m0----试样重，单位为克（g）；
     M----代表被测稀土元素。
3 结果讨论
3.1测量同位素的选择
   镧的同位素有2个，镧的氧复合离子和镧、镁复合离子对后面的重稀土元素有干扰，根据丰度高和无干扰的原则来选择被测同位素。所以选择的同位素见表3。
表3测量同位素的选择
	元素
	89Y
	140Ce
	142Ce
	141Pr
	146Nd
	147Sm
	151Eu
	160Gd
	159Tb
	161Dy
	165Ho
	166Er
	169Tm
	174Yb
	175Lu

	丰度/%
	100
	88.5
	11.1
	100
	17.6
	15.0
	52.2
	21.9
	100
	18.9
	100
	33.4
	100
	31.8
	97.4


3.2仪器参数的选择
3.2.1功率的选择
按下表设计进行实验，固定载气流量，变换不同的功率，测定其信号值（以10ng/mL的镨、铽为例）。结果见表4。

表4 功率的选择

	
	功率（W）

	
	900
	1000
	1100
	1200
	1300

	Pr141的强度
	241281
	250185
	264825
	269276
	274362

	Tb159的强度
	183643
	196749
	209585
	215892
	220356


由表4可见，功率升高时，被测元素信号相对应值有所增加，在灵敏度满足测定条件，考虑到RF发生器的功率管使用寿命，选择功率为1100W。
3.2.1载气流量的选择

按下表设计进行实验，功率为1100W，改变不同的载气流量，测定信号值（均为10ng/mL）。结果见表5。
表5载气流量的选择
	   载气流量

元素
	0.74
	0.76
	0.78
	0.79
	0.80
	0.81
	0.82
	0.83
	0.85

	89Y
	68689
	98410
	103630
	118706
	120500
	163880
	185570
	109659
	92429

	140Ce
	138819
	193204
	213598
	220101
	223896
	286589
	320171
	208823
	183594

	142Ce
	13332
	20443
	21169
	23332
	27776
	324979
	29443
	21943
	20832

	141Pr
	121684
	165432
	190462
	238979
	264531
	322728
	330663
	243368
	224851

	146Nd
	42239
	61838
	78638
	83198
	87998
	110877
	147837
	87118
	75678

	147Sm
	17973
	20536
	31741
	36506
	38242
	50479
	58127
	39007
	35183

	151Eu
	57978
	97244
	102090
	120948
	128840
	153320
	153320
	117244
	106937

	160Gd
	23943
	35546
	42033
	50014
	53206
	68636
	67040
	52142
	46821

	159Tb
	106888
	152818
	174914
	189924
	209585
	228447
	266173
	199106
	182339

	161Dy
	22712
	28617
	39064
	43153
	45424
	49966
	56326
	39973
	34522

	165Ho
	134804
	155542
	176282
	197020
	207390
	265460
	290346
	161764
	143207

	166Er
	43479
	54883
	62011
	69139
	71277
	78404
	89096
	63644
	57021

	169Tm
	141729
	162572
	183415
	204257
	208426
	252195
	283459
	170909
	162572

	174Yb
	48800
	56812
	64096
	71379
	72836
	83033
	91045
	65552
	59725

	175Lu
	136526
	157212
	177898
	198584
	206858
	221338
	239955
	184103
	165486

	103Rh
	64096
	72981
	86435
	93527
	108634
	118972
	129856
	117632
	100765

	115In
	116894
	159736
	175389
	208626
	236396
	257834
	269820
	187629
	143759

	205Tl
	123586
	163592
	180016
	192785
	200987
	225638
	246082
	186709
	159835

	133Cs
	112238
	164921
	180955
	215313
	229057
	270287
	286321
	190117
	167212


    由表5可见，载气流量变化时对被测元素信号有明显的影响，同时内标元素也发生相应变化，基本上均可得到有效补偿，在满足被测元素灵敏度的前提下，应选择较低的载气流量，并考虑到锥体记忆效应的影响，选择载气流量0.80L/min。
3.2.2最佳测定条件
     ELAN  DRC-e型电感耦合等离子体质谱仪（Perkin Elmer公司），仪器工作参数见表6。
表6 仪器工作参数
	电感耦合等离子体参数
	测量参数

	RF功率
	1100 W
	分辨率（10％峰高）
	(0.70±0.1) amu

	等离子气流量(Ar)：
	15 L/min
	测量方式
	跳峰

	辅助气流量(Ar)：
	1.2 L/min
	测量点/峰
	1

	雾化气流量(Ar)：
	0.80 L/min
	扫描次数
	10

	分析室真空
	1×10-6torr
	停留时间
	50 ms/次

	接口参数
	重复次数
	2

	采样锥孔径(Ni)
	1.1 mm
	样品提升量
	1.2 mL/min

	截取锥孔径(Ni)
	0.9 mm
	/
	/


3.3酸度试验

本实验考察了溶液酸度对测定结果的影响。加入混合稀土标液和内标溶液各10ng/mL。按表7计的酸度进行实验，分别加入不同量的硝酸，测定信号值，统计结果见表7
表7 酸度的选择实验
	元素
	溶液酸度

	
	0.1%
	0.5%
	1%
	2%
	3%
	5%

	89Y
	133301
	132993
	128638
	125157
	131859
	130003

	140Ce
	227759
	224162
	224762
	224557
	216574
	227364

	142Ce
	28971
	29443
	28529
	28971
	28559
	28854

	141Pr
	264210
	267356
	266327
	267356
	258436
	267430

	146Nd
	87488
	80793
	87469
	81923
	81924
	86359

	147Sm
	59639
	58708
	59636
	59639
	60615
	59289

	151Eu
	128720
	124853
	129752
	125654
	127187
	126386

	160Gd
	54688
	55028
	58436
	54688
	55029
	54369

	159Tb
	202864
	205268
	208753
	202864
	200173
	204158

	161Dy
	54946
	54073
	53986
	54946
	54636
	55199

	165Ho
	200021
	200249
	209526
	208732
	201636
	201636

	166Er
	72859
	70878
	72649
	71968
	72859
	74641

	169Tm
	203617
	207789
	204638
	209286
	209128
	206451

	174Yb
	78313
	71045
	74269
	74672
	74672
	76493

	175Lu
	203158
	200357
	205804
	205156
	201953
	208359

	103Rh
	100864
	101247
	100953
	107853
	108742
	107246

	115In
	233674
	239756
	234568
	238753
	239864
	236939

	205Tl
	203258
	209747
	203586
	207478
	204686
	209674

	133Cs
	220594
	220595
	228638
	220593
	224868
	229184


由表7知，溶液酸度在5%以内各酸度对测定结果基本没有明显影响，考虑到酸度大时引入空白和对仪器的腐蚀作用，所以选择1%硝酸酸度做为测定时的酸度。
3.4基体效应实验
3.4.1基体的配置
镧镁合金中镧的含量是从15%—30%，所以配置两种基体溶液：
基体1：镧的含量为15%，镁的含量为85%。
基体2：镧的含量为30%，镁的含量为70%。
3.4.2基体效应实验
在ICP-MS测定中，基体效应通常被认为是一种非质谱干扰，它对分析信号能产生抑制或增强的作用。基体效应对样品分析的准确度和精密度均有着明显的影响。本实验旨在考察样品溶液中镧镁基体浓度对被测稀土杂质元素的影响。用基体1进行实验，加入10ng/mL混合稀土标准溶液，测定各稀土杂质元素信号值的变化。测试结果见表8。
表8 镧镁基体浓度对离子信号的影响
	元素
	镧镁质量浓度/mg/mL

	
	0
	0.1
	0.3
	0.5
	1.0

	89Y
	185570
	183714
	155879
	111342
	105775

	140Ce
	320171
	307364
	272935
	234909
	194077

	142Ce
	29443
	27971
	24965
	21254
	16660


	141Pr
	330663
	310823
	271304
	241704
	198718

	146Nd
	147837
	123402
	105313
	92007
	82788

	147Sm
	58127
	45802
	40595
	38945
	33901

	151Eu
	153320
	147187
	138056
	126591
	101328

	160Gd
	67040
	65028
	60280
	52235
	42849

	159Tb
	266173
	255526
	230277
	203660
	159778

	161Dy
	56326
	50510
	40624
	34359
	28347

	165Ho
	290346
	284539
	249697
	207435
	173883

	166Er
	89096
	86423
	75731
	57912
	48875

	169Tm
	283459
	272120
	232436
	195744
	161887

	174Yb
	91045
	90124
	82836
	56448
	47328

	175Lu
	239955
	228640
	203962
	173169
	135580

	103Rh
	107584
	95673
	856739
	74986
	58639

	115In
	234568
	227964
	196847
	167949
	129873

	205Tl
	203586
	193572
	184842
	157682
	127583

	133Cs
	286321
	274868
	237646
	203245
	158939


由表8验结果可知，镧镁基体质量浓度在0.3mg/mL以下时，所有稀土杂质元素信号降低幅度小于30%；质量浓度介于0.3~1.0mg/mL之间时，各杂质元素信号下降幅度30%—50%；所选的四种内标元素的基体抑制行为与被测杂质基本一致（用基体2进行实验，与基体1的情况一致）。考虑到高浓度基体在仪器锥孔的沉降作用，确定采用小于0.3mg/mL镧镁基体浓度来进行样品测定。
3.5内标元素的选择

为了考察内标对仪器信号漂移和基体效应的补偿效果，试验了Rh、In、Cs和Tl作为内标元素。在0.3mg/mL 基体1溶液中加入10ng/mL的混合稀土标液，分别采用不同内标来进行计算，统计回收率。结果见表9。
表9 内标元素的选择
	元素
	回收率/%

	
	133Cs
	115In
	205Tl
	103Rh

	89Y
	102
	104
	108
	101

	140Ce
	102
	96
	102
	95

	142Ce
	101
	94
	105
	97

	141Pr
	103
	93
	110
	93

	146Nd
	98
	95
	105
	95

	147Sm
	98
	98
	104
	99

	151Eu
	98
	94
	99
	94

	160Gd
	97
	98
	99
	91

	159Tb
	102
	96
	110
	93

	161Dy
	100
	90
	109
	92

	165Ho
	103
	92
	105
	93

	166Er
	96
	91
	105
	96

	169Tm
	103
	94
	99
	98

	174Yb
	98
	96
	103
	92

	175Lu
	99
	92
	107
	99


由表9知，在4种内标元素中回收率在90~110%之间，效果都很好；从单个内标元素看，以Cs作为内标获得的回收率波动范围最小，因此，选择Cs作为内标来进行实验（基体2的试验结果与基体1的试验结果一致）。
3.6检出限和检测下限
    对空白溶液测定11次，计算标准偏差，以3倍的标准偏差作为检出限，10倍的标准偏差作为测定下限，各元素检出限和测定下限统计结果见表10。
表10 和检测下限
	同位素
	检出限/ng/mL
	测定下限/ ng/mL

	89Y
	0.0083
	0.027

	140Ce
	0.027
	0.089

	142Ce
	0.092
	0.30

	141Pr
	0.012
	0.040

	146Nd
	0.071
	0.23

	147Sm
	0.011
	0.036

	151Eu
	0.043
	0.14

	160Gd
	0.014
	0.046

	159Tb
	0.0068
	0.022

	161Dy
	0.014
	0.046

	165Ho
	0.0021
	0.0069

	166Er
	0.0033
	0.011

	169Tm
	0.0037
	0.012

	174Yb
	0.0034
	0.011

	175Lu
	0.0031
	0.010


3.7回收率实验
准确称取统一样（1#）0.2000g 于50mL小烧杯中，加硝酸(2.1.1)4.0mL，加热溶清，冷却，转移至100mL容量瓶中并以水稀释至刻度，混匀。分别移取4份2mL溶液于100mL容量瓶中，分别加入0.00mL、0.50mL、1.00mL、5.00mL混合稀土标准溶液（2.1.5），加入混合内标溶液 1.0mL，补加硝酸0.5mL，以水稀释至刻度，混匀，待测。以Cs为内标，考察各元素回收率，统计结果见表11。
表11加标回收结果统计
	元素
	本底值
ng/mL
	加标5ng/mL
	加标10ng/mL
	加标50ng/mL

	
	
	测定值ng/mL
	回收率/%
	测定值ng/mL
	回收率/%
	测定值ng/mL
	回收率/%

	89Y
	0.16
	5.24
	102
	10.26
	101
	49.66
	99

	140Ce
	4.24
	9.20
	99
	14.36
	101
	54.01
	100

	142Ce
	4.15
	9.10
	99
	14.02
	99
	54.65
	101

	141Pr
	0.24
	5.27
	101
	10.40
	102
	49.76
	99

	146Nd
	1.00
	5.92
	98
	10.84
	98
	50.50
	99

	147Sm
	0.10
	5.05
	99
	10.00
	99
	50.67
	101

	151Eu
	<0.10
	5.00
	100
	9.75
	98
	49.75
	99

	160Gd
	1.51
	6.47
	99
	11.32
	98
	51.98
	101

	159Tb
	<0.10
	4.97
	99
	10.10
	101
	49.34
	99

	161Dy
	<0.10
	5.08
	102
	10.3
	103
	50.89
	102

	165Ho
	<0.10
	4.92
	98
	9.90
	99
	49.73
	99

	166Er
	<0.10
	5.01
	100
	9.99
	100
	50.56
	101

	169Tm
	<0.10
	4.93
	99
	10.27
	103
	49.68
	99

	174Yb
	<0.10
	4.98
	100
	9.92
	99
	49.45
	99

	175Lu
	<0.10
	4.96
	99
	10.15
	102
	49.86
	100


由表11验结果可知，在低、中、高三个水平进行加标回收试验，回收率均介于98%-102%之间，表明该方法具有良好的准确性。
3.8精密度实验
为了考察本方法的精密度， 对三个统一样分别进行了11次重复测定，统计平均值和相对标准偏差，统计结果见表12、表3、表14。
表12  1#统一样统计数据
	元
素
	测定次数
	平均值
	RSD

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11
	
	

	89Y
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	140Ce
	0.011
	0.012
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.012
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011 
	3.62

	142Ce
	0.011
	0.012
	0.011
	0.011
	0.011
	0.013
	0.011
	0.012
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	6.11

	141Pr
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	146Nd
	0.0026
	0.0027
	0.0027
	0.0026
	0.0027
	0.0030 
	0.0028
	0.0028
	0.0027
	0.0028
	0.0027
	0.0027 
	4.09

	147Sm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	151Eu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	160Gd
	0.0044
	0.0044
	0.0044
	0.0043
	0.0044
	0.0048
	0.0045
	0.0044
	0.0045
	0.0044
	0.0046
	0.0045 
	3.05

	159Tb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	161Dy
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	165Ho
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	166Er
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	169Tm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	174Yb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	175Lu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/


表13  2#统一样统计数据
	元
素
	测定次数
	平均值
	RSD

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11
	
	

	89Y
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	140Ce
	0.025
	0.023
	0.023
	0.024
	0.024
	0.024
	0.024
	0.024
	0.024
	0.023
	0.024
	0.024
	2.24

	142Ce
	0.025
	0.023
	0.024
	0.020 
	0.022
	0.022
	0.025
	0.022
	0.022
	0.020 
	0.022
	0.022 
	7.55

	141Pr
	0.020 
	0.020 
	0.020 
	0.019
	0.018
	0.019
	0.019
	0.019
	0.018
	0.018
	0.020 
	0.019
	4.35

	146Nd
	0.054 
	0.052 
	0.053 
	0.051
	0.053
	0.051
	0.052
	0.050 
	0.052
	0.051
	0.052 
	0.052
	2.19

	147Sm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	151Eu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	160Gd
	0.0082 
	0.0083 
	0.0080 
	0.0084 
	0.0082 
	0.0083 
	0.0080 
	0.0081 
	0.0080 
	0.0082 
	0.0082 
	0.0082
	1.65

	159Tb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	161Dy
	0.0032
	0.0033
	0.0030 
	0.0029
	0.0029
	0.0030 
	0.0030 
	0.0029
	0.0029
	0.0030 
	0.0032
	0.0030 
	4.69

	165Ho
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	166Er
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	169Tm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	174Yb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	175Lu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/


表14  3#统一样统计数据
	元
素
	测定次数
	平均值
	RSD

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11
	
	

	89Y
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	140Ce
	0.034 
	0.033 
	0.032 
	0.032 
	0.033 
	0.032 
	0.031 
	0.033 
	0.033 
	0.034 
	0.034 
	0.033 
	2.99

	142Ce
	0.033 
	0.029 
	0.030 
	0.028 
	0.029 
	0.032 
	0.035 
	0.029 
	0.028 
	0.029 
	0.028 
	0.030 
	7.75

	141Pr
	0.014
	0.013
	0.013
	0.012 
	0.013
	0.013
	0.013
	0.013
	0.013
	0.013 
	0.013
	0.013 
	3.44

	146Nd
	0.041
	0.040 
	0.041
	0.039 
	0.040 
	0.040 
	0.040 
	0.040 
	0.041
	0.041 
	0.041
	0.040 
	1.67

	147Sm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	151Eu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	160Gd
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011
	0.012 
	0.012
	0.012 
	0.011
	0.011 
	4.14

	159Tb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	161Dy
	0.0056
	0.0053
	0.0054
	0.0053
	0.0052
	0.0053
	0.0055
	0.0054 
	0.0056
	0.0055 
	0.0056
	0.0054 
	2.62

	165Ho
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	166Er
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	169Tm
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	174Yb
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/

	175Lu
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	<0.0010
	/


    由表12~14实验结果表明，三个统一样的测定RSD在1.65-7.75%之间，具有良好的室内精密度。但是142Ce与140Ce的结果虽然相近，但RSD相比之下很高。可能是142Ce的丰度低不稳定所致；还可以看出Nd的含量高142Ce的RSD也高；经过移取以后，镧对140Ce的干扰非常小，可以忽略不计，铈的结果以140Ce的结果为准。
4结论
以上实验数据表明，采用ICP-MS法可以直接测定镧镁合金中14种稀土杂质含量，方法检测下限介于0.0069 ng/mL - 0.30 ng/mL，加标回收在98%-102%；3个统一样的测定室内精密度在1.65%-7.75% 之间,方法准确靠，操作简单，精密度和准确度都能满足分析要求。本法具有实验室检测可操作性。

_1373890203.unknown

