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铸造锌合金中高含量铝和铜
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采用硝酸溶样!电感耦合等离子体原子发射光谱法"
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#测定铸造锌合金中高含量的铝

和铜%分别用基体匹配法和内标法分析铸造锌合金中铝和铜含量的准确度$精密度和加标回收率!结果

表明基体匹配法在测定铸造锌合金中铝的含量时相对误差小于
$H=N

!好于内标法!回收率稳定在

"$=N

!

"$KN

&内标法在测定铸造锌合金中铝和铜时的相对标准偏差在
$H#N

!

$HFN

!明显好于基体匹

配法!其中内标
;4

测定铜时的准确度$精密度和回收率均较高!内标
e

测定
50

的含量时效果也较好%

关键词
!

2%?@5A;

&锌合金&基体匹配法&内标法

中图分类号!

DEFGH!"

%

BIG==H""

!!

文献标识码!

5

!!

文章编号!

#$JF@"$!F

#

#$"!

$

;$@$$!!@$!

收稿日期!

#$"!@$E@"G

!!

修回日期!

#$"!@$K@#$

作者简介!胡璇!女!工程师!主要从事
2%?

技术的开发与应用研究%
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前言

电感耦合等离子体原子发射光谱"
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#技

术具有定量准确$分析速度快$线性范围宽$灵敏度

高$能同时分析多种元素的特点!已广泛用于冶金分

析领域*
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与其它光谱分析方法一样存

在光谱干扰!冶金分析中常用的干扰校正方法有基

体匹配法$内标法$离峰校正法及元素间干扰系数校

正法%基体匹配法是目前最常用的方法!它依据标

准曲线可以准确定量%内标法主要是为了消除分析

条件的波动对分析线强度的影响而采取的一种方

法!它利用待测元素和内标元素谱线的强度比与待

测元素的浓度绘制标准曲线来进行分析*
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!其主要

优点是简单$快速!与基体匹配法相比!内标法只需

消耗较少的高纯物质%每一种方法不可能完全消除

干扰!通过对比选取合适的方法将干扰降至最低是

分析工作者追求的目标%本文选取铸造锌合金体

系!利用基体匹配法和内标法同时分析其中高含量

的铝和铜!并将两种分析方法的准确度$精密度和回

收率进行了比较!为今后的日常分析测试工作提供

了实验基础%
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实验部分

$&$

!

仪器与试剂
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型电感耦合等离子体发射光谱仪

"美国热电仪器公司#&

5A@#$$

电子分析天平"瑞士

>)770).

公司#%

50

!

%-

!

;4

和
e

标准溶液"

"$$$

#

3

(

8M

!国家

钢铁材料测试中心钢铁研究总院#%

锌基体溶液"

"$$$

#

3

(

8M

#'称取
"H$

3

高纯锌

粒"

&

JJHJJJJN

#!加入少量"

"Y"

#硝酸缓慢溶解!

转移至
"$$8M

容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀%

实验用水为二次蒸馏水%

$&.

!

实验方法

基体匹配法'准确称取试样"

$H"̂ $H$$$#

#

3

!

置于
#$$8M

烧杯中!加入
"$8M

硝酸"

"Y"

#!盖上

表面皿!待试样完全溶解后!冷却至室温!转移至

"$$8M

容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀!随同试料

做空白实验%

内标法'溶样方法与基体匹配法相同!只是在试

样转移至
"$$8M

容量瓶后需加入
"8M;4

标准溶

液和
"8Me

标准溶液!最后用水稀释至刻度!混匀%

基体匹配法和内标法对应的标准曲线的配制!
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表
$

!

标准曲线的配制

试剂 基体匹配法(
8M

内标法(
8M

50

标准液
$ # = K "$ $ # = K "$

%-

标准液
$ # = K "$ $ # = K "$

硝酸"

"Y"

#

"$ "$ "$ "$ "$ "$ "$ "$ "$ "$

锌基体
"$ "$ "$ "$ "$

. . . . .

;4

标准液 . . . . .

" " " " "

e

标准液 . . . . .

" " " " "

定容体积
"$$ "$$ "$$ "$$ "$$ "$$ "$$ "$$ "$$ "$$

50

浓度
$ #$ =$ K$ "$$ $ #$ =$ K$ "$$

%-

浓度
$ #$ =$ K$ "$$ $ #$ =$ K$ "$$
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仪器工作参数'中阶梯光栅!

%2R

检测器!玻璃

同心雾化器!蠕动泵进样!射频功率
JF$X

!雾化器

压力
"G#P?/

!辅助气流量
$HFM

(

8'(

!冲洗泵速

"$$.

(

8'(

!分析泵速
"$$.

(

8'(

!积分时间'短波

"$*

$长波
"$*

!清洗时间
"$*

!重复次数
#

次!泵管

类型
B
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!分析谱线"

(8

#'

50!$KH#

!

50!J=H=

!

50!JEH"

!

%-!#=HG

!

;4!E"H!

!

;4!FGH#

!

e!GGH=
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结果与讨论
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基体匹配法和内标法测定时准确度的比较

2%?@5A;

中普遍存在基体效应!基体匹配法是

消除由基体效应引起的非光谱干扰的主要手段!内

标法可以补偿非光谱干扰!它只需消耗较少高纯物

质!方法简单易行!一般的内标元素为
;4

!

2(

!

BT

!

M-

!

C)

!

C&

!

W'

和
e

!本文选取
;4

和
e

作为内标%

运用基体匹配法和内标法分别对铸造锌合金中

高含量的铝和铜进行测定!结果见表
#

%

表
.

!

基体匹配法和内标法测定铸造锌

合金中铝和铜的含量#

!E)

$ "

C

方法
50!$KH# 50!J=H= 50!JEH" %-!#=HG

基体匹配法
GHF" GHF# GH=J !HGE

内标
;4!FGH# GHG# KH"$ GHG= !HJF

内标
;4!E"H! KH#" KH#E GHKE =H$"

内标
e!GGH= GHK! GHJE GHEG !HKG

参考值
GH=J !HJ!

!!

从表
#

可知!基体匹配法测得的铝含量与参考

值较接近!测得的铜含量偏低&而用内标法测得的铝

含量比参考值稍高!测得的铜含量与参考值较接近%

从图
"

可知!用基体匹配法测定铸造锌合金中铝的

含量时相对误差较小"

CA

$

$H=N

#!而测定铜的含

量时相对误差稍大!说明基体匹配法根据标准曲线

定量铝的结果较准确&与内标法测定铝含量时的相

对误差相比!内标法测定铜的含量时相对误差较小

"

CA

$

#N

#!这是因为内标元素
e

和
;4

的激发电位

和电离电位与
%-

的激发电位和电离电位较接近!

都属于中等易激发电离元素"第一电离能
EH""

!

KHK)9

#!而
50

却属于易激发易电离元素"第一电离

能
$

EH"")9

#%

图
$

!

基体匹配法和内标法测定铸造锌合金中

铝和铜时的相对误差

.&.

!

基体匹配法和内标法测定时精密度的比较

对铸造锌合金中铝和铜的含量进行独立测定
E

次!相对标准偏差"

C;R

#见图
#

%从图
#

可以看出!

运用内标
;4!FGH#

!

;4!E"H!

和
e!GGH=

对铝和铜

测定时的相对标准偏差在
$H#N

!

$HFN

!均明显好

于基体匹配法!说明基体物质的加入在一定程度上

降低了校准灵敏度!使方法精密度降低!这与文献报

道的一致*

K

+

%从不同内标分析同一元素谱线时的相

对标准偏差来看!用内标
e!GGH=

测定
50!$KH#

和

50!JEH"

时的精密度较好!用内标
;4!FGH#

测定

%-!#=HG

时的精密度较好!说明当基体效应较大时

内标法在消除分析条件的波动方面还是具有明显的

优势%从同一内标分析不同元素谱线时的相对标准

偏差来看!用内标
;4!FGH#

和
;4!E"H!

测定

%-!#=HG

时的精密度较好!用内标
e!GGH=

测定

50!JEH"

时的精密度较好!说明
e

和
50

在
2%?

光

源下的性质更接近!内标
e

适合
50

含量的测定!而

;4

则更适合
%-

含量的测定%

.&'

!

基体匹配法和内标法测定时加标回收率的比

较

在基体样品中加入一定量的被测元素!按实验

方法!在选定的仪器条件下进行加标回收率的分析!
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图
.

!

基体匹配法和内标法测定铸造锌合金中

铝和铜时的相对标准偏差

结果见表
!

%从表
!

可知!相对于内标法而言!基体

匹配法测定
50!$KH#

!

50!J=H=

和
50!JEH"

时的加

标回收率较好!均稳定在
"$=N

!

"$KN

!而基体匹

配法测定
%-!#=HG

时的加标回收率稍低于运用内

标
;4!FGH#

!

;4!E"H!

和
e!GGH=

测定铜时的加标

回收率%从不同内标分析同一元素谱线时的回收率

来看!用内标
;4!E"H!

测定
50

和
%-

时的加标回收

率都比较好%从同一内标分析不同元素谱线时的加

标回收率来看!用内标
e!GGH=

测定
50!J=H=

时的

加标回收率较好!用内标
;4!E"H!

分析
50!$KH#

和

50!JEH"

时也有较高的加标回收率!与此同时!用

内标
;4!E"H!

测定
%-!#=HG

时的加标回收率也较

好!说明在铸造锌合金中基体匹配法和用内标
e

测

定
50

含量时可以得到较好的加标回收率!内标
;4

可以补偿测定
%-

含量时的加标回收率%

表
'

!

基体匹配法和内标法测定铸造锌合金中铝

和铜的回收率#

!E)

$ "

C

方法
50!$KH# 50!J=H= 50!JEH" %-!#=HG

基体匹配法
"$=HJF "$FHKF "$GHK$ J!HJ!

内标
;4

1

!FGH# J!HJ= ""!HF= JGH!K JEHKE

内标
;4

1

!E"H! JKH#$ ""=H#$ JJHF# JKH"F

内标
e

1

!GGH= J#HFK "$JH$K JEH"E JEHF!

'

!

结语

内标法可减轻基体效应!并且可在克服基体效

应的同时补偿由于仪器操作条件不稳定等原因造成

的信号漂移%本研究运用基体匹配法和内标法测定

了铸造锌合金中高含量的铝和铜!并对两种分析方

法的准确度$精密度和加标回收率进行了比较!结果

表明基体匹配法在测定铸造锌合金中铝的含量时相

对误差小于
$H=N

!好于内标法!回收率稳定在

"$=N

!

"$KN

&内标法测定铝和铜时的相对标准偏

差在
$H#N

!

$HFN

!明显好于基体匹配法!其中内

标
;4

测定铜时的准确度$精密度和加标回收率均较

高!内标
e

测定
50

的含量时效果也较好%

基体匹配法在消除基体效应引起的非光谱干扰

中发挥着重要的作用!内标法在消除分析条件波动

方面具有优势!只需消耗较少的高纯物质!方法简便

快速!两种分析方法可以互补运用%
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