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摘　要　用电感耦合等离子发射光谱法 ( ICP - AES)直接同时测定焊锡中多种杂质元素

(P ,Fe ,As ,In ,Sb ,Au ,Pb ,Bi ,Cu ,Al ,Ni ,Zn ,Cd) 。在优化仪器的工作条件下 ,以基体匹配法

配制工作曲线标样 ,有效地消除基体干扰。方法简便、可靠并得到满意的分析结果。检出

限为 0100001 %～010001 % ,回收率在 9516 %～105 %范围内 ,多数分析元素的 RSD小于

5 %。
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前言

焊锡材料在工业上应用广泛 ,其性能与化学成

分密切相关。因而 ,在生产过程中原材料及产品中

化学成分的分析是控制产品质量的重要手段。建立

简便、准确的测定方法具有一定的实际意义。

直读 (发射)光谱法可以简便、快速地进行多元

素测定 ,但对于某些合金及高纯物质中低含量杂质

元素的分析精度及准确度不能满足产品质量管理的

要求。电感耦合等离子发射光谱法 ( ICP - AES)具

有高灵敏度 (亚 ppb～) 、高精度 (CV < 1 %) 、线形范

围宽 (5～6个数量级) 、可同时进行多元素定量分析

等优点 ,可以基体匹配法消除基体效应的影响 ,样品

溶解后可直接进样 ,是合金及高纯样品中杂质成分

分析的简便、可靠的方法1～3。本文采用这种方法对

焊锡样品中 10余种杂质元素进行测定 ,获得满意的

分析结果。

1　实验部分

111　仪器及工作条件

岛津公司 ICPS - 7500 等离子光谱真空扫描型

发射光谱仪。光栅 :焦距 1m ,刻线数 3600条/ mm ,波

长范围 165～458nm ; 1800 条/ mm ,波长范围 458～

850nm。ICP光源 :频率 27112MHz ,入射功率 112kW ,

反射功率 0kW。同轴雾化器 ,旋流雾室。冷却气流

速 14L/ min ,等离子气流速 112L/ min ,载气流速

017L/ min ,净化气流速 315L/ min ,观察高度 15mm ,提

升量 212mL/ min ,积分时间 3s。

112　实验器皿及试剂

实验所用器皿均为玻璃制品 ;实验所用酸均为

优级纯或MOS级试剂 ,工作曲线用标准溶液为国家

标准物质中心和日本和光株式会社生产的原子吸收

用单元素标准溶液。实验用水为超纯去离子水。

113　工作曲线用标准溶液的配制

根据样品待测杂质元素的大致含量范围 ,以基

体匹配方式配制工作曲线用标准溶液 (见表 1) ,基

体使用高纯锡。

表 1　工作曲线用标准系列 (μg/ mL)

标准 STD1 STD2 STD3 STD4

P 0 015 210 510

Fe 0 015 210 510

As 0 015 210 510

In 0 015 210 510

Sb 0 015 210 510

Au 0 015 210 510

Pb 0 015 210 510

Bi 0 015 210 510

Cu 0 10 40 100

Al 0 012 018 210

Ni 0 012 018 210

Zn 0 012 018 210

Cd 0 012 018 210

114　样品的前处理

称 110g 焊锡样品加 10mL 纯水 , 15mL 盐酸及

15mL硝酸 ,加热至样品溶解 ,定容至 100mL ,用于测

定。

2　结果与讨论

211　分析线的选择

由于已进行基体匹配 ,只考虑光谱干扰和背景

影响确定分析谱线4。选择灵敏度高且无共存元素

干扰的谱线作为分析线 ,本方法所使用的分析谱线

(见表 2) 。某些元素未采用最灵敏线主要原因在于

光谱干扰 ,如 Zn的最灵敏线 2131856nm和次灵敏线
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2021551nm分别受 Cu的 2131851nm和 2021548nm线

的干扰 , 造成正误差 , 因而 Zn 的分析选用

2061191nm为分析谱线。为提高灵敏度对多数低含

量待测元素采用扣背景方式进行测定。
表 2　待测元素的分析谱线

元素 波长 (nm) 元素 波长 (nm)

P 1781287 Bi 2231061

Fe 2591940 Cu 3271396

As 1971197 Al 3961153

In 2301606 Ni 3411477

Sb 2171589 Zn 2061191

Au 2671595 Cd 2281802

Pb 2201351

212　焊锡样品的分析结果

对实际焊锡样品进行测定 ,分析结果 (见表 3) 。

表 3中含量为杂质元素在固体焊锡中的含有量。对

于多数分析元素 ,3 个平行处理的焊锡样品 6 次测

定的 RSD小于 5 %。对空白标准溶液中的分析元素

进行 10次测定 ,其标准偏差的 3倍所对应的浓度为

方法的检出限。
表 3　焊锡样品的分析结果

元素

　

含量

( %)

RSD(n = 6)

( %)

检出限

( %)

P 　01005 　　113 　　010001
Fe 010002 118 0100001
As 　未检出 　　— 010001
In 01004 117 010001
Sb 01010 114 010001
Au 010001 1113 0100004
Pb 01008 411 010001
Bi 01008 218 010002
Cu 01496 111 0100003
Al 　未检出 　　— 010001
Ni 　未检出 　　— 010001
Zn 　未检出 　　— 0100002
Cd 　未检出 　　— 0100001

213　分析方法的准确性

为考察分析方法的准确性 ,通过在焊锡样品中

加入适量的分析元素的标准溶液进行加标回收实

验 ,得到回收率在 9516 %～105 %之间 (见表 4) 。
表 4　加标回收率

元素 回收率 ( %) 元素 回收率 ( %)

P 102 Bi 100

Fe 101 Cu 9619

As 9814 Al 105

In 102 Ni 9910

Sb 9719 Zn 9917

Au 9618 Cd 9816

Pb 9516

3　结论

从上述讨论可看出本方法有较低的检出限并具

有较好的重现性和准确性 ,可以满足生产过程中原

料与产品质量控制的要求 ,是焊锡类样品中低含量

多元素杂质分析的一种简便、可靠的方法。
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Determination of multi - elements in soldering tin by ICP - AES
Ji Shan

(Shimadzu(HongKong)Limited ,Analytical Applications Center ,Beijing 100020)

Abstract　A method was describeb for simultaneous determination of multi - elements in soldering tin by Inductively

Coupled Plasma Atomic Emission Spectrometry( ICP - AES) in this paper. The operational parameters were optimized ,and

the interference from matrix was eliminated with matrix matching. The satisfactory results were obtained with this simple

and effective method. The detection limit of analytical elements in the soldering tin sample ranged from 0. 00001 % to 0.

0001 % ,the recovery was within the range of 95. 6 % to 105 % ,and the Relative Standard Deviation(RSD) of most ana2
lytical elements was less than 5 %.
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