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电感耦合等离子体发射光谱法测定铅锑合金中锑砷铋锡锌铁

李景文
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摘要! 探讨了用电感耦合等离子体发射光谱法对铅锑合金中锑&砷&铋&锡&锌和铁元素分析的基本条件!确定了合适的谱线

和背景校正方法!基本解决了基体干扰和待测元素之间的干扰" 建立的方法用于铅锑合金成分的分析!方法检出限为锑

"9"! BEPE&砷 "9"? BEPE&铋 "9"? BEPE&锡 "9"! BEPE&锌 "9""! BEPE&铁 "9""! BEPE!相对标准偏差#+60!/ c#!$ g!d!加

标回收率为 :J9Jd ;#"J9"d" 方法快速简捷!准确度高"

关键词! 电感耦合等离子体发射光谱法% 铅锑合金% 锑% 砷% 铋% 锡% 锌% 铁
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**铅锑合金是一种低熔点合金!广泛应用于航天*电子*

通信*家电*化工*汽车等行业!其主量元素及杂质元素的含

量直接影响合金的性能和质量!是确定其品号的直接依

据(#)

!因此准确测定铅锑合金成分有十分重要的意义% 现

行的铅锑合金分析方法有国标 @[PQ$#"?'!""!

(!)中的化

学法*原子吸收光谱法或传统的光电直读发射光谱法!且为

单一元素分析!分析步骤十分繁琐!难以满足快速检验的要

求% 与传统分析方法相比!用电感耦合等离子体发射光谱

法#2-XA%36$

(?)同时测定铅锑合金中的锑*砷*铋*锡*锌

和铁元素!方法简便*快速!且具有比化学法更低的检出限%

AB实验部分
AUAB仪器及工作条件

2-%X<?"" +CU(C)全谱直读等离子体发射光谱仪#美国

QLT'B8̂ (NLT'公司$!其工作条件为&+̂ 功率 ##J" l!辅助

气#氩气$流量 #9" 4PB(K!雾化气压力 "9!" 1XC!观测方式

为垂直观测!观测高度 #! BB!蠕动泵转速 J" 'PB(K%

AUCB标准溶液和主要试剂
锑*砷*铋*锡*锌和铁标准溶液#

)

[

c#9"" BEPB4!国家

标准物质研究中心研制$%

M/,

?

#优级纯$!M

!

6,

$

#优级纯$%

AUDB样品前处理
称取已制成细小颗粒#直径约 # BB$的铅锑合金样品

"9# ;"9! E#精确至 "9""" # E$!置于 #"" B4烧杯中!加入

#" B4> B8)P4M/,

?

!盖上表面皿!低温加热至样品完全溶

解!加入 ! B4: B8)P4M

!

6,

$

使铅以硫酸铅形式沉淀($)

!取

下冷却!转移至 #"" B4容量瓶并稀释至刻度!摇匀!静置!

待溶液澄清后用2-XA%36测定!同时做试剂空白试验#空

白试验不加M

!

6,

$

$%

AUEB标准曲线绘制
由 6F*%N*[(*6K*hK* T̂单元素标准储备溶液逐级稀

释!组合配制为系列混合标准溶液#见表 #$!介质为
%

cJd

#体积分数!下同$的M/,

?

!同时做空白试验%

'JO#'
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表 #*系列混合标准溶液中各元素浓度

QCF)T#*QLTI8KITKV'CV(8KN8ST)TBTKVN(K VLTB(\TU NVCKUC'U N8)RV(8K

NT'(TN

混合标准

序号

)

[

P#BE+4

A#

$

6F %N [( 6K hK T̂

# J9" "9#" "9#" "9#" "9#" "9#"

! !J9" "9J" "9J" "9J" "9J" "9J"

? J"9" #9"" #9"" #9"" #9"" #9""

AUFB分析波长及背景校正
根据各元素谱线灵敏度强弱及谱线间相互干扰等情

况!选用的元素分析线及背景校正见表 !%

表 !*元素分析谱线及背景校正
QCF)T!*%KC)GV(IC)N&TIV'C))(KTNCKU FCIYE'8RKU I8''TIV(8K 8ST)TBTKVN

元素 波长
+

PKB 级次 背景校正

6F !?#9#$> $$< 左!右

%N #O:9"$! $>O 右

[( !!?9"<# $J# 左

6K #O:9:O: $>> 左

hK !#?9OJ< $JO 左!右

T̂ !J:9:$" #?" 右!右

CB结果与讨论
CUAB分析谱线的选择及背景校正

各元素的分析谱线原则上是选择灵敏度最高的(J)

% 由

于 6F !"<9O?? KB受 6K !"<9OJO KB及 [(!"<9O:" KB干

扰(<)

!本实验选择 6F !?#9#$> KB作为分析线"%N#O:9"$!

KB由于左背景较高!选择使用右背景进行校正"[(!!?9"<#

KB和 6K #O:9:O: KB右背景较高!选择使用左背景校正%

CUCB干扰的排除
在2-XA%36分析中化学干扰很少!光谱干扰主要考

虑谱线干扰!物理干扰主要考虑酸度*基体和试剂的干

扰(>)

% 由于在谱线选择时已考虑了谱线的干扰!基本上可

以消除光谱干扰% 实验控制酸度在 Jd!基本上可以将酸

度干扰降低至最小% 为了排除铅基体对元素分析的干扰!

本实验采用加入M

!

6,

$

沉淀XF的方法!大大降低了溶液中

XF的含量!残留的 XF 对测定基本没有干扰% 本方法在样

品中加入了M

!

6,

$

!使得样品溶液中含有 M

!

6,

$

介质!但由

于加入的M

!

6,

$

量很少!且基本上都与样品中的XF形成沉

淀!故不会对分析造成干扰%

CUDB检出限和精密度
空白溶液测定 #! 次!结果的 ? 倍标准偏差对应的浓度

作为方法检出限#2

0

$!结果见表?"以编号为/":"J"#?!的未知

样品测定 #!次!得到方法精密度#+60$小于 !d#见表 ?$%

表 ?*方法检出限和精密度
QCF)T?*0TVTIV(8K )(B(VNCKU &'TI(N(8K VTNV8SVLTBTVL8U

元素 2

0

P#BE+E

A#

$

+60Pd 元素 2

0

P#BE+E

A#

$

+60Pd

6F "9"! "9J$ 6K "9"! "9OJ

%N "9"? #9!> hK "9""! "9"<

[( "9"? "9<! T̂ "9""! "9!?

CUEB回收率
在铅锑合金中分别加入各元素标准溶液!按实验方法

对样品进行前处理!测定回收率#L$% 表 $ 结果表明!加标

回收率为 :J9Jd ;#"J9"d%

表 $*方法回收率
QCF)T$*+TI8ZT'GVTNV8SVLTBTVL8U

元素
)

[

P#BE+4

A#

$

试样含量 标准加入量 测得总量

回收率

LPd

6F #O9<! #"9" !O9?" :<9O

%N "9"O# "9!" "9!:# #"J9"

[( "9"<$ "9!" "9!<" :O9"

6K "9"$! "9!" "9!?? :J9J

hK "9"!# "9!" "9!!? #"#9"

T̂ "9"?> "9!" "9!?$ :O9J

DB样品分析
使用本法和分光光度法对样品进行分析!由表 J 比对

结果可以看出!本法与分光光度法和原子吸收光谱法的测

定结果是相吻合的%

表 J*样品测定
QCF)TJ*%KC)GV(IC)'TNR)VN8ST)TBTKVN(K NCB&)T

元素
:

[

Pd

本法 分光光度法
元素

:

[

Pd

本法 分光光度法

6F #9O<! #9OJ 6K "9""$! "9""$

%N "9""O# "9"">: hK "9""!#

"9""!

&

[( "9""<$ "9""< T̂ "9""?> "9""$

*

&

原子吸收光谱法测定结果%

EB结语
用电感耦合等离子体发射光谱法测定铅锑合金中锑*

砷*铋*锡*锌和铁元素的含量!结果令人满意% 与化学法及

原子吸收光谱法相比!建立的方法具有分析速度快*结果准

确性高*操作方便快捷等优点%
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