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电感耦合等离子体发射光谱法测定湿法

精制磷酸中镁)钙)铁)砷含量
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采用电感耦合等离子体发射光谱法$

2%OF>QY

%测定湿法精制磷酸中微量元素镁*钙*铁*砷含

量!对仪器参数及元素谱线等相关参数进行实验和优化!方法具有线性范围宽*精密度高*结果准确*分

析速度快等特点"相对标准偏差
HYU

为
$B#?]

!

$B<#]

!加标回收率为
E@BA@]
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!检出限为
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3

)

\

!适用于湿法精制磷酸中镁*钙*铁*砷的测定"

关键词
!

电感耦合等离子体发射光谱仪#镁#钙#铁#砷

中图分类号!

>?@AB!"

%

CDA==B""

!!

文献标志码!

5

!!

文章编号!

#$E@F"$!@

#

#$"!

$

$"F$$A"F$!

`

J=-7#7=7#321272;6#-=7#"-"89

I

!

L=

!

H2=-!?,

#-7K2_27T28#-#-

I

>;":2,,8";9=-J8=:7J;#-

I

>K",

5

K";#:?:#!D

B

RL>0̂ @A

YW;\'0'

$

4'+5"%+-,:'"$'.

!

J&"$%-"5&-!"$'."-$%("-,:5'<%+-,:(B

!

?$/B

!

N&"<%"

2

!

J&""-"?@$""!

!

:5%"-

%

?D,7;=:7

!

C&)4,(7)(7,18/

3

()*'-8

!

4/04'-8

!

'.,(

!

/.*)('4'(7&)J)7.)1'('(

3L

.,4)**1,.8/(-1/47-.'(

3

L

&,*

L

&,.'4/4'MJ).)M)7).8'()MP

6

2%OF>QYBC&)'(*7.-8)(7/0

L

/./8)7).*/(M)0)8)(7/00'()*J).)7)*7F

)M/(M7&),

L

7'8/04,(M'7',(*J).),P7/'()MBC&)8)7&,M&/**,8)/MK/(7/

3

)*'(40-M'(

3

J'M)0'()/../(

3

)

!

3

,,M

L

.)4'*',(

!

3

,,M/44-./4

6

!

/(M1/*7*

L

))M

!

)74BC&).)0/7'K)*7/(M/.MM)K'/7',('*'(7&)./(

3

),1

$B#?]

!

$B<#]B C&).)4,K).

6

./7)'*'(7&)./(

3

),1E@BA@]

!

"$#B<]

!

/(MM)7)47',(0'8'7'*'(7&)

./(

3

),1$B$$#"

!

$B$=$<8

3

)

\B>-.)I

L

).'8)(7.)*-07*'(M'4/7)M7&/77&)8)7&,M'**-'7/P0)1,.8)/*-.F

'(

3

8/

3

()*'-8

!

4/04'-8

!

'.,(

!

/.*)('4'(7&)J)7.)1'('(

3L

.,4)**1,.8/(-1/47-.'(

3L

&,*

L

&,.'4/4'MB

E2

B

<";!,

!

2%OF>QY

#

N

3

#

%/

#

X)

#

5*

收稿日期!

#$"#F$AF!$

!!

修回日期!

#$"#F""F#A

基金项目!云天化国际化工股份有限公司技改项目$

=$$$$$#==

%资助"

作者简介!孙丽丽!女!助理工程师!主要从事磷化工质量检测研究工作"

QF8/'0

&

*-(0'0'<"#?

"

"?!B4,8

%

!

前言

精制磷酸中微量元素镁*钙*铁*砷的分析!可以

采用原子吸收光谱法及化学分析方法进行测定!但

是耗时较长!采用电感耦合等离子光谱法测定!一次

溶样!即可同时测定四种元素的含量!操作简单!准

确度高!节省了大量时间!满足生产需求"采用电感

耦合等离子体发射光谱法对精制磷酸中的镁*钙*

铁*砷微量元素的含量进行测定!对方法的准确度*

精密度和加标回收率等进行实验!确定了最佳分析

条件!此方法适用于精制磷酸中镁*钙*铁*砷微量元

素的测定'
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实验部分
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试剂与材料

钙*铁*镁*砷单元素标准储备溶液 $均为

"$$$8
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!购自国家钢铁材料测试中心%"

钙*铁*镁*砷标准溶液$均为
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%&分别

取各自的标准储备溶液
"$8\

分别于
"$$8\

容量

瓶中!加入
"$8\

硝酸$

"b"

%溶液!用水稀释至刻

度!摇匀"

实验室用水为二次去离子水!氩气纯度大于

EEBEE]

!硝酸$优级纯%"
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仪器及主要工作参数
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仪器主要工作参数见表
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仪器工作参数
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项 目 工作参数
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等离子体气流量)$
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观测高度)
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积分时间)
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样品处理

称取
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磷酸$精确至
$B$$$"
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%样品置于

"@$8\

烧杯中!加入
"$8\

硝酸$

"b"

%!于电热板

上加热微沸
@8'(

!冷却!转移至
"$$8\

容量瓶中!

用水稀释至刻度!摇匀!转至聚乙烯瓶中!供
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测定"
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绘制标准工作曲线

称取
"$

3

磷酸$精确至
$B$"

3

%样品于
"$$8\

容量瓶中!按照表
#

的浓度系列!使用标准溶液配制

混合标准溶液!用硝酸$
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%溶液作标准空白"

按照
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仪器的操作规程!设置仪器的最

佳工作参数!调节仪器至最佳工作状态!按顺序从低

到高测定标准系列溶液中$表
#

%各待测元素的光谱

强度!绘制谱线强度与元素浓度的标准曲线!计算出

线性相关系数
.
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样品溶液的测定

取
"B!

的样品溶液测定各元素的光谱强度!根

据标准曲线!计算出各待测元素在溶液中的浓度!做

两次平行测试!结果取平均值"

表
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混合标准溶液浓度
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元 素 系列
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结果与讨论
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分析线的选择

分析线选择是否恰当!直接影响到测定结果的

准确性以及测定方法的可信度!因此!待测元素波长

的选择是分析中的重要环节!选择被测元素的分析

线必须考虑其灵敏度及背景干扰等因素"实验从仪

器分析数据库中!选择数条灵敏度较高的分析线!用

混合标准溶液模拟测试液!进行扫描!以其干扰少!

检出限低!线性最好者作为本方法的分析线"各元素

的分析波长及标准曲线线性相关系数如表
!

所示"
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元素分析波长及线性相关系数
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仪器工作参数的确定

仪器测定对待测物质信号强度影响最显著的是

等离子体的功率*观测高度和载气流量!其它因素如

提升量*辅助气和等离子体气流量等对强度的影响

相对小些!载气流量是影响吸收信号强度的重要因

素之一!随着载气流量增加!样品的提升量增加!因

而会使信号强度增加!但是增加载气流量的同时!样

品在等离子体中的停留时间缩短!稀释因子加大!通

过实验!选择折中的仪器射频功率和载气流量为

"!$$T

和
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共存元素干扰

实验中样品试液中磷酸浓度达到
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!为考虑

共存元素间的干扰情况!试验中配置了浓度分别为
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的磷单元素标准溶液!并测定了

磷在其他元素谱线处的信号值!结果表明!均无明显

干扰"
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酸度的选择

在
"$$8\

的容量瓶中各加入一定量的被测成

#A

中国无机分析化学
!!!!!!!!!!!!!!!!

#$"!

年



分标准溶液!分别加入不同体积的浓硝酸!用水稀释

至刻度并摇匀!按选定工作条件测定!结果证明在硝

酸$
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%介质中对测定无影响!考虑到溶液澄

清程度*黏度*雾化效率和酸度对仪器的腐蚀!实验

选择硝酸$
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%介质"
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精密度和检出限实验

以硝酸$

@]

%溶液作空白!在上述选定的实验条

件下!重复测定空白
"$

次!用空白信号标准偏差的

!

倍计算每种元素的检出限"精密度是对样品溶液

进行
"$

次平行测定所得到的相对标准偏差"结果

如表
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所示"
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精密度与检出限结果
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方法回收率

取
#$8\

样品溶液于
@$8\

容量瓶中!分别加

入一定体积的镁*钙*铁*砷标准溶液!稀释至刻度!

摇匀!按照同样的方法进行测定!结果如表
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所示"
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各元素回收率的测定结果
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方法比较

2%OF>QY

测 定 方 法 与 国 家 标 准 方 法
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中规定方法的测定结果比较如

表
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所示"

表
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与国家标准方法测定结果对照
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国家标准方法
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结论

采用
2%OF>QY

对精制磷酸中的镁*钙*铁*砷进

行测定!克服了传统方法测定中步骤繁琐!耗时长!

工作量大等不足!方法简便*快速!准确度和精密度

较高!缩短了分析周期!提高了工作效率!适用于湿

法精制磷酸中的镁*钙*铁*砷的测定"
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