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电感耦合等离子体原子发射光谱法测定

硫酸氧钒中钙镁镍铜铝铁
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!

要!采用盐酸溶解样品!使用基体匹配法配制校准曲线消除基体效应的影响!选择
D*

%#:5<%%2B

'

'

.

!6;5!#%2B

'

N/!##5$A:2B

'

D,%!A5:;A2B

'

1+%<$5#;!2B

'

@(!%65!"A

2B

作为分析线!电感耦合等离子体原子发射光谱法#

CD>&1HE

$测定硫酸氧钒中钙'镁'镍'

铜'铝'铁%进行了
#5$B

.

(

BR

钒离子和
%5"B

.

(

BR

硫酸根共存体系中基体效应'光谱干扰

和连续背景叠加对待测元素测定的影响试验%结果表明!该质量浓度的硫酸根离子对测定不

产生影响!而钒对部分待测元素谱线产生光谱干扰!钒基体效应对待测元素均产生正干扰%采

用钒基体匹配和同步背景校正相结合的方式消除钒基体的影响!并且优选出未受光谱干扰的

各待测元素分析谱线及其背景校正和检测区域!根据试验结果确定了
CD>&1HE

工作条件%钙'

镁'镍'铜'铝'铁的质量分数在
"K"""#\

"

"K#"\

范围内与发射强度成线性!各元素校准曲线的

相关系数均大于
"5<<<

!背景等效浓度为
G"5"""%\

"

"5"""A\

!方法中各元素的检出限为

"5"""#\

"

"5"""%\

#质量分数$%按照实验方法测定硫酸氧钒中钙'镁'镍'铜'铝'铁!结果的

相对标准偏差#

?ES

!

%h6

$为
!5$\

"

#A\

%实验方法用于测定
!

个硫酸氧钒样品中钙'镁'

镍'铜'铝'铁!结果与电感耦合等离子体质谱法#

CD>&'E

$的测定结果相吻合%

关键词!电感耦合等离子体原子发射光谱法&硫酸氧钒&钙&镁&镍&铜&铝&铁

文献标志码!

1

!!!!

文章编号!

#"""&:;:#

"

!"#$

#

"!&""$;&"$

收稿日期!

!"#;&"%&!;

作者简介!成
!

勇"

#<$6G

#!男!高级工程师!主要研究方向为
CD>&1HE

(

11E

(

CD>&'E

和
PD&'E

分析方法的研究及应

用&

H&B*/+

$

+,0Z!"";

1

#

!

4/2*K09B

!!

硫酸氧钒在工业领域应用广泛!常用作脱硫脱

碳脱硝剂(媒染剂(催化剂(还原剂(饲料添加剂(废

气处理(以及陶瓷(玻璃着色剂等!鲜见有关硫酸氧

钒中元素检测方法的文献报道'含钒基体样品的检

测方法主要有采用原子吸收光谱法或电感耦合等离

子体原子发射光谱测定五氧化二钒(偏钒酸铵中钠

钾或磷(砷(铁等杂质元素)

#&$

*

'针对硫酸氧钒应用

领域的不断拓展!产品所含微量杂质元素的限量指

标越来越严格!为保障硫酸氧化产品品质!本文建立

了电感耦合等离子体原子发射光谱法同时测定硫酸

氧钒中质量分数为
"5""#\

"

"5#"\

钙(镁(镍(铜(

铝(铁的分析方法'研究了硫酸氧钒样品中高钒基

体和硫酸根共存体系中基体效应(光谱干扰以及连

续背景叠加等干扰因素对测定的影响)

:&#"

*

!总结了

钒基体对钙(镁(镍(铜(铝(铁等元素以及元素之间

的光谱干扰!采用基体匹配法和同步背景校正法消

除高钒基体对测定的影响!可满足硫酸氧钒产品质

量监督与检验的需要'

%

!

实验部分

%&%

!

主要仪器和工作条件

CD1>$%""

全谱直读电感耦合等离子体原子发

射光谱仪"美国热电公司#&

H+/]

纯水机'

CD>&1HE

最佳工作条件$射频功率为
#!""[

&

辅助气"

1-

#流量为
#5"R

%

B/2

&雾化气压力为
"5!A

'>*

&蠕动泵泵速为
;;-

%

B/2

&观察高度为
##5$

BB

&检测时间为
%"4

'

%&:

!

试剂

钙标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5:"""

.

氧

化钙"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶中!加

/

;$

/
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2(4/,B

!
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!

09

VV

(-

!

*+,B/2,B*2O/-92/2X*2*O

3

+

4,+W*)(8

3

/2O,0)/X(+

3

09,

V

+(O

V
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!
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$;&:"

入
;"BR

盐酸"

#f#

#加热溶解完全!冷却!转移到

;""BR

容量瓶中!定容!摇匀'

镁标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5;"""

.

金

属镁粉"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶中!

加入
;"BR

盐酸"

#f#

#加热溶解完全!冷却!转移

到
;""BR

容量瓶中!定容!摇匀'

镍标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5;"""

.

金

属镍粉"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶中!

加入
!;BR

硝酸加热溶解完全!冷却!转移到
;""

BR

容量瓶中!定容!摇匀'

铜标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5;"""

.

金

属铜粉"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶中!

加入
!;BR

硝酸加热溶解完全!冷却!转移到
;""

BR

容量瓶中!定容!摇匀'

铝标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5;"""

.

金

属铝"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶中!加

入
;"BR

盐酸"

#f#

#加热至溶解完全!冷却!转移

到
;""BR

容量瓶中!定容!摇匀'

铁标准储备溶液$

#B

.

%

BR

!称取
"5;"""

.

金

属铁粉"纯度不小于
<<5<<\

#于
!;"BR

锥形瓶!加

入
;"BR

硝酸"

#f#

#加热至溶解完全!冷却!转移

到
;""BR

容量瓶中!定容!摇匀'

MD+

(

MN_

%

(

M

!

E_

A

均为优级纯&高纯五氧化

二钒"质量分数大于
<<5<<\

#'

实验用水为二次蒸馏水'

%&;

!

实验方法

%&;&%

!

样品处理

称取
"5;

.

"精确至
"5"""#

.

#硫酸氧钒样品于

!;"BR

聚四氟乙烯烧杯中!加入
;BRMD+

并以约

#"BR

水冲洗杯壁!加热至样品溶解完全!冷却后转

移至
#""BR

容量瓶中!定容!摇匀'

%&;&:

!

标准溶液系列的配制

称取五氧化二钒按照
#5%5#

溶样方法制备为

#5$B

.

%

BR

钒基体溶液!作为基体匹配溶液'逐级

稀释待测元素标准储备溶液后!加入待测元素标准

工作溶液!最终配制成各待测元素质量浓度分别为

"

(

"5"";"

(

"5";"

(

"5#"

(

"5!;

(

"5;"

(

;5"B

.

%

R

的标准

溶液系列'标准溶液系列中待测元素质量浓度相当于

样品中待测元素质量分数为
"

(

"5"""#\

(

"5""#"\

(

"5""!"\

(

"5"";"\

(

"5"#"\

(

"5#"\

'

:

!

结果与讨论

:&%

!

光谱干扰和分析谱线选择

硫酸氧钒待测溶液中含有
#5$B

.

%

BR

钒离子

和
%5"B

.

%

BR

硫酸根!分别以该质量浓度的钒(硫

酸根及其混合溶液进行基体钒(硫对待测元素的光

谱干扰试验'

试验表明$硫对各待测元素灵敏谱线没有光谱

干扰!

%5"B

.

%

BR

硫酸根在元素分析谱线扫描窗口

内均无波峰出现!其信号基线较平直并且与空白溶

液几乎完全重合'钒在少数分析谱线旁边有干扰谱

峰!虽然积分区域内待测元素峰与干扰旁峰基本分

离并无重叠!但是由于钒的旁峰谱线信号强度值远

远高于待测元素谱线峰!通常不采用此类谱线作为测

定硫酸氧钒中痕量元素的分析谱线'如
1+%"<5!:#

2B

和
N/%$#5<%<2B

分别受到了
d%"<5%##2B

和

d%$#56<%2B

的旁峰干扰!见图
#

和图
!

'

图
%

!

L*;FR&:K%76

光谱干扰

'(

)

&%

!

=

>

3-10/*(713023037-3+2L*;FR&:K%76

图
:

!

T(;H%&R;R76

光谱干扰

'(

)

&:

!

=

>

3-10/*(713023037-3+2T(;H%&R;R76

多数灵敏度较高分析谱线未受基体钒(硫光谱

干扰!如
1+%<$5#;!2B

和
D*#6%56"#2B

等!钒和

硫在谱线窗口内无谱峰!而且信号基线平直!见图
%

和图
A

'

从未受钒(硫光谱干扰且灵敏度较高的谱线中

选择待测元素分析谱线!分析谱线及背景校正位置

见表
#

'

/

$$

/
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!"#$

!

%$

"
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#$
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图
;

!

L*;RH&%E:76

光谱干扰

'(

)

&;

!

=

>

3-10/*(713023037-3+2L*;RH&%E:76

图
<

!

G/;%K&R;;76

光谱干扰

'(

)

&<

!

=

>

3-10/*(713023037-3+2G/;%K&R;;76

表
%

!

元素分析谱线和背景校正位置

A/@*3%

!

A.33*36371/7/*

5

9(9,/43*37

)

1./7C1.3@/-B

)

0+87C-+003-1

>

+9(1(+7

元素

H+(B(2)

波长

[*X(+(2

.

)J

%

2B

左背景校正点

R(W)8*0Z

.

-9,2O

09--(0)/92

V

9/2)

"

V

/](+

#

右背景校正点

?/J

.

)8*0Z

.

-9,2O

09--(0)/92

V

9/2)

"

V

/](+

#

积分区域中心位置

C2)(

.

-*+-(

.

/92*+

0(2)(-

V

94/)/92

"

V

/](+

#

积分测量区域宽度

C2)(

.

-*+B(*4,-(B(2)

*-(*L/O)J

"

V

/](+

#

D* %#:5<%% ! ## : !

'

.

!6;5!#% # #" $ !

N/ !##5$A: # ## $ !

D, %!A5:;A # #! $ !

1+ %<$5#;! # ## $ !

@( !%65!"A ! ## $ !

:&:

!

基体效应影响

试验表明在分析谱线扫描窗口内
%5"B

.

%

BR

硫酸根产生一条与空白溶液基本重合的平直信号基

线!表明该浓度硫酸根基体对分析谱线不产生影响&

#5$B

.

%

BR

钒溶液的信号基线虽然也较为平直!但

其信号强度值明显高于空白水溶液产生的背景信号

强度!表明该浓度钒离子的基体效应对硅(铝(锰(

铁(镍等待测元素的分析谱线产生了正干扰!需要采

用钒基体匹配和同步背景校正法消除其影响!见图

;

和图
$

'

图
E

!

'3:;R&EH:76

基体效应

'(

)

&E

!

J/10(U3223-1+2'3:;R&EH:76

图
H

!

T(::%&H<K76

基体效应

'(

)

&H

!

J/10(U3223-1+2T(::%&H<K76

:&;

!

钒基体连续背景叠加影响

分别测定
#"B

.

%

R

待测元素在不含钒基体溶液和

#5$B

.

%

BR

钒基体溶液中的信号强度(背景强度和净

强度!进行钒基体连续背景叠加影响试验!见表
!

'

结果表明$待测元素在含有钒基体溶液中的信

号强度(背景强度和信号净强度值均高于不含有钒

基体的溶液时!表明钒基体连续背景叠加抬升了元素

分析谱线的背景基线!导致其背景基线和元素检测信

号强度均增强!钒基体对测定存在正干扰!因此需要

采用钒基体匹配和同步背景校正法消除其影响'

/

:$

/
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.

5S()(-B/2*)/929W0*+0/,B

!

B*

.

2(4/,B

!

2/0Z(+

!

09

VV

(-

!

*+,B/2,B*2O/-92/2X*2*O

3

+

4,+W*)(8

3

/2O,0)/X(+

3

09,

V

+(O

V

+*4B**)9B/0(B/44/924

V

(0)-9B()-

3

5'()*++,-

.

/0*+12*+

3

4/4

!

!"#$

!

%$

"

!

#$

$;&:"

表
:

!

钒基体连续背景叠加影响试验

A/@*3:

!

A.34/7/C(86@/93-+71(78+89@/-B

)

0+87C98

>

30

>

+9(1(+7(6

>

/-11391

元素

H+(B(2)

不含钒基体溶液

J̀(B*)-/]49+,)/9229)092)*/2/2

.

X*2*O/,B

#5$B

.

%

BR

钒基体溶液

J̀(B*)-/]49+,)/92092)*/2/2

.

#5$B

.

%

BR9WX*2*O/,B

信号强度

E/

.

2*+/2)(24/)

3

背景强度

Q*0Z

.

-9,2O/2)(24/)

3

信号净强度

N()4/

.

2*+/2)(24/)

3

信号强度

E/

.

2*+/2)(24/)

3

背景强度

Q*0Z

.

-9,2O/2)(24/)

3

信号净强度

N()4/

.

2*+/2)(24/)

3

D* $A<A56; !:#5!# $!!%5$A :A<;5; AA65<: :"A$5;%

'

.

AA%!!5%# #A65#! AA#:A5#< A:A6;5A: ;##5: A$<:%5::

N/ %#"$5A6 ##:566 !<665$" %#%<5:# ##;5!$ %"!A5A;

D, 6$:!5#" A<%5<< 6#:65## <%%$566 A<!5A! 66AA5A;

1+ A6""5$: :AA5#A A";$5;% ;"!;5:< 6#;5;A A!#"5!$

@( ;$:!5A< :;5"$ ;;<:5A% $"";5!! :65#A ;<!:5"<

:&<

!

校准曲线%背景等效浓度和检出限

按照仪器设定的工作条件对标准溶液系列进行测

定!以待测元素质量浓度为横坐标!发射强度为纵坐

标!绘制校准曲线'线性方程和线性相关系数见表
%

'

在仪器最佳工作条件下测定空白溶液!计算方

法的背景等效浓度"

QHD

#&同时对空白溶液连续测

定
##

次!以
%

倍标准偏差计算方法中各待测元素的

检出限!结果亦见表
%

'

表
;

!

线性方程%相关系数%背景等效浓度以及检出限

A/@*3;

!

A.3*(73/03

P

8/1(+7

&

-+003*/1(+7-+322(-(371

&

@/-B

)

0+87C3

P

8(4/*371-+7-3710/1(+7/7CC313-1(+7*(6(1

元素

H+(B(2)

波长

[*X(+(2

.

)J

%

2B

线性范围

R/2(*--*2

.

(5

%

\

线性方程

R/2(*-(

c

,*)/92

相关系数

D9--(+*)/9209(WW/0/(2)

QHD

%

\

检出限

S()(0)/92+/B/)5

%

\

D* %#:K<%% "K"""#

"

"K#"

0

h;66:6.f$A$5:: "5<<<## G"5"""# "5"""%

'

.

!6;K!#% "K"""#

"

"K#"

0

h#!A%A%.G!$A5#6 "5<<<:" G"5"""! "5"""!
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