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电感耦合等离子体发射光谱法同时测定
玻璃中铝钙铁钾镁钠钛硫
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摘要：通过选择分析谱线、处理样品方法和消除干扰因素等实验，建立了电感耦合等离子体发射光谱法同

时测定玻璃中的 %)!,K、-C,、LM!,K、.!,、1N,、/C!,、O(,!和 6,K的方法，克服了利用常规化学法测定玻璃中各氧

化物步骤繁琐、耗时长、工作量大的不足。方法的回收率为 @?P "Q = ;"KP "Q，精密度（+60，! R ;"）为 "P !"Q =
;9 :!Q。方法具有快速、简便、线性范围宽等优点，分析误差满足常规化学分析法的要求。用于钠钙硅玻璃及其

制品的分析，结果令人满意。
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* * 随着玻璃在建筑、装饰等领域的广泛应用，各个厂家对

于玻璃的品种与质量要求越来越高。%)、-C、LM、.、1N、/C、

O(、6 含量的不同对玻璃产品的质量和性能有着重要的影

响，其中测定玻璃中 LM、6 的含量对控制熔窑参数和提高玻

璃的熔制质量有指导作用。各厂家对于玻璃中以上 # 种元

素的含量控制越来越精确、严格。目前对于硅酸盐玻璃中

%)、-C、LM、.、1N、/C、O(、6 含量的测定，国标［;］规定：%)! ,K

采用乙酸锌反滴定法；-C,、1N, 采用 30O% 络合滴定法和

原子吸收光谱法；总 LM 采用分光光度法和原子吸收光谱

法；.!,、/C!, 采用原子吸收光谱法和火焰光度法；O(,! 采

用分光光度法；6,K采用硫酸钡重量法。在采用国标［;］方法

测定一个样品中的多个元素时，操作繁琐，工作量大，耗时

长。电感耦合等离子体发射光谱法（ 2-[>,36）可以用于多

元素的同时测定［! A #］，如玻璃中各氧化物含量的测定［@ A ;$］。

文献中使用碱熔法 A 2-[,36 测定，不足之处在于溶解样品

操作繁琐，而且碱熔样品的盐分含量较高，不利于 2-[>,36
的测定；有的方法仅能测定玻璃中的单个或少数元素。本

文通过大量实验和分析，用 2-[>,36 法同时测定玻璃中的

%)!,K、-C,、LM!,K、.! ,、1N,、/C! ,、O(,! 和 6,K，建立的方

法已经应用于生产实际中，效果良好。

DE 实验部分

D9 DE 仪器及工作条件

726O%>[+, 全谱直读电感耦合等离子体发射光谱仪

（美国 7C’(CI 公司），其工作条件列于表 ;。
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表 !" 仪器工作条件

#$%&’ !" ()*+,$& -)’.$*+/0 1-/2+*+-/3 4-. 5678(9: 2’*’.,+/$*+-/

参数 设定值 参数 设定值

射频功率 ;< = >? 稳定时间 !@ 3
冷却气流量 !@ A B ,+/ 样品提升时间 C; 3
辅助气流量 !< @ A B ,+/ 雾化器清洗时间 !; 3
雾化气流量 ;< D; A B ,+/ 重复测量次数 C

泵速 E@ . B ,+/

!F "# 主要试剂和标准样品

G6&（H ,-& B A）、GI（!E ,-& B A）、G6&(J（!D ,-& B A）等所

用试剂均不低于分析纯；水为蒸馏水。

钠钙硅玻璃国家一级标准物质 KL? ;C!!M。

!F $# 分析步骤

将试样研磨至粒径 ;< ;D ,, 以下，在恒温干燥箱中于

!;; N !;DO 烘干不少于 ! P。称取试样约 ;< !@ 0（ 精确至

;< ;;;! 0），置于铂金皿中，用水润湿，加入 !< ; ,A G6&(J和

@ N D ,A GI，于低温电炉上蒸发至白烟冒尽。重复处理一

次，逐渐升高温度，驱尽白烟。冷却，加 !; ,A H ,-& B A G6&
及适量水，加热溶解。再冷却后移入 E@; ,A 容量瓶，用水

稀释至刻度，摇匀，待测。同时做空白试液。

分别称取已知成分、不同含量的玻璃标准样品，同未知

样品做相同的处理，移入 E@; ,A 容量瓶，用水稀释至刻度，

摇匀，作为标准溶液，待测。

"# 结果与讨论

"F !# 仪器工作参数的选择

由于测定玻璃中 Q&、6$、I’、R、S0、T$、#+、: 各元素所

要求的仪器工作参数不尽相同，如果根据各元素的特性选

择不同的仪器条件，会使测定时间延长，速度很慢。本实验

根据玻璃标准溶液，在不同功率、不同辅助气流量和不同雾

化气流量下各元素的灵敏度和稳定性情况，采用最优化条

件使各元素同条件测定。多元素能够快速、同时测定的仪

器参数见表 !。考虑到测定 : 的谱线 !D!< =ME /, 位于紫外

区，在进行标准化前，本实验首先利用高纯氩气冲洗光学系

统 C; ,+/ 以上，驱赶空气和水蒸气，以避免空气和水蒸气

对紫外光的吸收，从而提高测定紫外波段 : 元素的灵敏度，

改善测定 : 的检出限。

"F "# 酸度的选择

改变溶液 G6& 介质 浓 度 为 ;< !E ,-& B A、;< EJ ,-& B A、

;< CH ,-& B A、;< JD ,-& B A、;< H; ,-& B A、;< ME ,-& B A，进行峰值

扫描，观察不同浓度的 G6& 介质对元素发射信号的影响。

结果表明，G6& 的酸度在 ;< ME ,-& B A 以下基本上不影响各

元素的测定。本实验选择酸度为 ;< EJ ,-& B A G6&。
"F $# 分析谱线的选择

从仪器提供的每种元素的几十条谱线中，筛选出数条

适合玻璃中 Q&、6$、I’、R、S0、T$、#+、: 等元素测定的谱线，

比较了谱图、背景轮廓和强度值，选择出背景低、信噪比高、

干扰小的谱线为待测元素的谱线。经过样品溶液多次扫

描，本实验选择的各元素最佳分析谱线列于表 E。

表 E" 分析谱线的选择

#$%&’ E" 6P-+1’ -4 $/$&U*+1$& 3)’1*.$& &+/’3 4-. ’&’,’/*3

元素 分析波长 ! B /, 元素 分析波长 ! B /,

Q& C=J< J;! S0 ED@< E!C
6$ C!M< =CC T$ @D=< @=E
I’ ECD< E;J #+ CCH< !EE
R MHH< J=! : !D!< =ME

"F %# 干扰与扣除

由于等离子体的高温，玻璃中各元素的 5678(9: 分析

中化学干扰较少。因表面张力、黏度、密度和盐分等造成雾

化器提升效率的差异而引起物理干扰，本实验利用基体匹

配法进行消除。至于光谱干扰，可通过改变波长选择、改变

称样量对样品浓度进行适当的控制来克服。

由于杂散光、谱带展宽低强度的分子连续发射、光栅的

鬼线等产生的背景，考虑较高浓度元素对测定的影响，本实

验通过选择最合适的测定波长、优化仪器参数来寻求方法

的最优化设置。利用计算机操作软件，选择 I+**’2 背景校

正进行背景扣除。

"& ’# 线性范围和检出限

在仪器最佳工作条件下，以试剂空白作空白，测定空白溶

液和标准溶液，建立校准曲线。本实验建立的利用 5678(9: 法

测定玻璃中 Q&、6$、I’、R、S0、T$、#+ 和 : 等元素方法的线性关

系良好，测定各元素的相关系数均在 ;< ==D; 以上（表 C）。

对空白样品连续测定 !; 次，用 !; 次测定结果的 C 倍标

准偏差（C!）计算得到方法的检出限（"V），结果见表 C。

表 C" 方法的线性范围和检出限
#$%&’ C" A+/’$. .$/0’3 $/2 2’*’1*+-/ &+,+*3 4-. ’&’,’/*3

).-W+2’2 %U *P’ ,’*P-2

元素 工作曲线 相关系数 "V B（!0·0 X !）

Q& # Y!=CMMCD$ X!@H< DMC ;< ===D =C< H
6$ # YJ@HDJJ$ ZM!D=< J ;< ===M !E;< ;
I’ # YMJH=C;$ Z!;D< H!@ ;< ===; !E=< ;
R # YE< EM=@D [ !;H $ ZJEJH< J ;< ==== EC< ;
S0 # YH@J@E=H$ X!ED@< =C ;< ===E C=< @
T$ # YD< MM!=M [ !;H $ Z!CEH;D ;< ===J =;< =
#+ # YC< MJEC [ !;H $ ZC;< ;D=J ;< ==== !D< =
: # YC< MJ [ !;H $ ZC;< ; ;< ==DC !M;;

"F (# 精密度和准确度

对同一个玻璃样品重复测定 !; 次，由表 J 结果可见，

方法的精密度（\:V）为 ;< E;] N!F ME]。

为考察方法的准确度，对样品进行加标回收试验，获得

各元素的回收率为 =@< ;] N !;C< ;]，基本可以满足分析的

要求。利用本法对 DJ X C 标玻、钠钙硅玻璃国家一级标准

物质 KL? ;C!!M（国家建筑材料测试中心研制）和钠钙硅

浮法玻璃样品进行测定，测定值与标准值和利用化学分析

法测定结果进行比较，表 @ 结果表明，不同方法的测定结果

一致，表明本法具有较好的准确度。
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表 !" 方法的精密度

#$%&’ !" ()’*+,+-. /’,/ -0 /1’ 2’/1-3

元素氧化物 456 7 8 元素氧化物 456 7 8

9&:;< => := ?@; => :A

B$; => :C D$:; => <C
E’:;< => !F #+;: => :G
H:; => <: 5;< C> F:

表 A" 测定结果对比

#$%&’ A" B-2I$)+,-. -0 /1’ $.$&J/+*$& )’,K&/,

样品

编号
项目

!L 7 8

9&:;< B$; E’:;< H:; ?@; D$:; #+;: 5;<

CM
标准值 :> <! N> ! => :< C> C= <> G< C<> FG => =!

本法测定值 :> << N> <O => :< C> =O <> GA C<> FA => =!C

:M
标准值 :> AN N> <F => CO C> C= <> GO C<> FF => =AF => CF

本法测定值 :> AN N> <O => CG C> CC <> GO C<> FO => =AF => CO

<M
化学分析值 => O= O> NG => <: => <= <> G= C!> =< => =CA => :=
本法测定值 => O: O> NN => <: => <C <> OG C!> =C => =C! => CG

!M
化学分析值 => G= O> A= => CA => != !> == C<> OA => =A= => C!
本法测定值 => OG O> !O => CN => <O !> =N C<> OF => =AO => C!

" ! CM样品为 O! P < 标玻；:M样品为钠钙硅玻璃国家一级标准物质 QLR

=<CCF；<M和 !M样品为钠钙硅浮法玻璃。

!" 结语

本文研究了利用电感耦合等离子体发射光谱法测定玻璃

中 9&、B$、E’、H、?@、D$、#+、5 各元素谱线等工作条件选择及干

扰的消除，采用基体匹配，可准确测定玻璃中 9&: ;<、B$;、

E’:;<、H:;、?@;、D$:;、#+;:、5;<的含量。方法快速，数据准确

可靠，可以在其他的玻璃厂家及科研院所推广应用。
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" 北京市湛兴技术服务中心

北京市湛兴技术服务中心是国内一家从事 TB( 炬管、雾室、雾化器等配套装置的生产研究和技术服务的单位。中心专

业设备齐全，制作工艺规范，关键技术由具有 A= 多年玻璃真空制品制作经验的高级实验师樊天益领衔，经过 := 多年的生

产实践，积累了丰富的炬管和雾化器制作经验，产品以其优良的品质、合理的价格博得了国内外用户的青睐。

北京市湛兴技术服务中心得到了国家地质实验测试中心强有力的技术支持，通过双方科研生产技术人员的努力和严

格的生产质量检测管理，使其配套产品的品质达到了国内领先水平。

北京市湛兴技术服务中心生产各种 TB( 光谱、质谱仪使用的炬管、雾室、雾化器，还可以根据客户的要求，制作各种特

殊用途的产品。主要产品：" - 复合型 标准型 P !"# 炬管

" - 雾室 $ 同心玻璃雾化器

" - 标准同心玻璃雾化器

北京市湛兴技术服务中心愿以高质量的产品竭诚为广大的 !"# P %&’ $ (’ 用户提供优质的服务。

地址：北京市西城区百万庄大街 :N 号" " " " 邮编：C===<F
电话：=C= P NO<:F!C: =C= P NOGGGA=! 传真：=C= P NO<:F!C:
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