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电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定
再生锌原料中铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝

苏春风

（北京矿冶研究总院，北京１０２６２８）

摘　要　采用硝酸、盐酸、氢氟酸（氟化氢铵）、高氯酸分解样品，电感耦合等离子体原子发射光谱法测定

了再生锌原料中铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝的量。其测定范围：ω（Ｃｕ）：０．０１％～０．６０％；ω（Ｐｂ）：０．１０％～
５．００％；ω（Ｆｅ）：０．１０％～５．００％；ω（Ｉｎ）：０．０１００％～０．２００％；ω（Ｃｄ）：０．０１０％～３．００％；ω（Ａｓ）：

０．１０％～２．００％；ω（Ｃａ）：０．１０％～１０．００％；ω（Ａｌ）：０．１０％～４．００％。各 元 素 的 加 标 回 收 率 为９３％～
１１３％。方法准确、快速、可靠，适用于再生锌原料中铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝量的同时测定。
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０　前言

再生锌原料是由废锌合金材料和废旧铝或含锌

的废料，经重新熔化提炼而得到的锌合金或锌金属，

是金属锌的重要来源［１］，其主要存在元素有Ｚｎ、Ｐｂ、

Ｆｅ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｍｇ、Ａｌ、Ｃｕ、Ｃｄ、Ａｓ等。目 前 对 锌 精 矿

中杂质分析较多［２］，但由于再生锌成分较锌精矿更

为复杂，对再生锌原料的化学分析方法较少。再生



锌原料中含 锌 烟 尘，次 氧 化 锌 中 常 伴 有 铟 的 存 在。
常见铟的分析方法有分光光度法，盐酸羟胺底液示

波极谱法以及萃取分离后原子吸收光谱法［３－４］，方法

比较繁琐，流程较长。本文通过采用硝酸、盐酸、氢

氟酸（氟化氢铵）、高氯酸分解样品，通过对仪器最优

条件、谱线选择、共存元素干扰、样品分解、酸度实验

的选择，建立了一种利用电感耦合等离子体原子发

射光谱法［５－８］同 时 测 定 再 生 锌 原 料 中 的 铜、铅、铁、
铟、镉、砷、钙、铝的方法，方法准确、快速。

１　实验部分

１．１　试剂

在分析中仅使用确认为优级纯的试剂；所用水

为一级水；氩气［ｗ（Ａｒ）≥９９．９９６％］。
铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝 单 元 素 标 准 储 备 溶

液（１　０００μｇ／ｍＬ）：分 别 用 各 元 素 的 标 准 物 质 按 国

家标准 物 质 研 究 中 心 的 标 准 溶 液 配 制 方 法 配 制；
铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝 混 合 标 准 溶 液 浓 度 为

１００μｇ／ｍＬ。

１．２　仪器

Ａｇｉｌｅｎｔ　ＩＣＰ－ＯＥＳ　７２５电 感 耦 合 等 离 子 体 原 子

光谱仪（安捷伦科技公司，美国）。

１．３　实验方法

１．３．１　试料

按表１称取试样，精确至０．０００　１ｇ。

表１　试料量及体积

Ｔａｂｌｅ　１　Ｄｏｓａｇｅ　ａｎｄ　ｖｏｌｕｍｅ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｐｌｅｓ

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

试料量／ｇ
Ｓａｍｐｌｅ　ｖｏｌｕｍｅ

元素含量／％
Ｅｌｅｍｅｎｔ　ｃｏｎｔｅｎｔ

试液总体积／ｍＬ
Ｔｏｔａｌ　ｖｏｌｕｍｅ

分取体积／ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅ　ｄｉｖｉｄｅｄ

测定体积／ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅｔｉｒｃ

补加盐酸体积／ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅ　ｏｆ　ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃ

ａｃｉｄ　ａｄｄｅｄ
Ｆｅ，Ａｓ，Ｃｕ，Ｃａ，

Ａｌ，Ｃｄ，Ｐｂ
０．１

０．１０～１．００

＞１．００
１００

全量 １００
１０　 １００　 ９．０

Ｉｎ　 ０．５　 ０．０１～０．２０　 １００ 全量 １００

１．３．２　试样的分解及测定

１．３．２．１　铁、砷、铜、铝、钙、镉、铅的测定

称取试样（按 表１）于 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中，加 入

１５ｍＬ硝 酸，于 低 温 条 件 下 加 热 溶 解 约１０ｍｉｎ，然

后加５ｍＬ盐酸，５ｍＬ氢氟酸，３ｍＬ高 氯 酸，盖 上

聚四氟乙烯盖，继续低温加热冒白烟至湿盐状，取下

稍冷，加１０ｍＬ盐酸，冲洗杯壁及聚四氟乙烯盖，加

热溶解 可 溶 性 盐 类，取 下 烧 杯，冷 却，移 入１００ｍＬ
容量瓶中，用水定容，混匀。按表１分取相应体积试

液于１００ｍＬ容量瓶中，补加相应盐酸体积，用水稀

释至刻度，混匀。于电感耦合等离子体原子发射光

谱仪上，测量试液及随同试料空白溶液的发射光强

度，仪器依据工作曲线计算出被测元素的质量浓度。

１．３．２．２　铟的测定

称取试样（按表１），置于２００ｍＬ玻璃烧杯中，
加入少量氟化氢铵，用少量水溶 解，加 入１０ｍＬ盐

酸加表面皿 低 温 溶 解 约５ｍｉｎ，然 后 加 入５ｍＬ 硝

酸，３ｍＬ高氯酸继续加热至白烟冒尽，取下冷却，加

１０ｍＬ盐酸，用少量水冲洗杯壁及表面皿，加热至盐

类溶解完全，取下冷却至室温，将溶液移入１００ｍＬ
容量瓶中，用水定容，混匀。在各元素选定波长下于

电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，测量试液及

随同试料空白溶液的发射光强度，仪器依据工作曲

线计算出被测元素的质量浓度。

１．４　工作曲线的配制

分 别 移 取０．００、０．５０、２．００、４．００、６．００、８．００、

１０．００ｍＬ铜、铅、铁、铟、镉、砷、钙、铝混合标准溶液

于一组１００ｍＬ的容量瓶中，加入１０ｍＬ盐酸，用水

定容，混匀。此 标 准 系 列 溶 液 中 钙、铝、铁、铜、铅、
镉、砷、铟含量见表２。于电感耦合等离子体原子发

射光谱仪上，测量试液及随同试料空白溶液的发射

光强度，仪器依据工作曲线，计算出被测元素的质量

浓度。

２　结果与讨论

２．１　仪器参数的选择

考察了射频发生器功率、雾化气流量、辅助气流

量、等离子气流量、进液泵速、观测高度等对被测元

素谱线发射强度的影响，选择了实验的最佳仪器测

量参数如表３。

２．２　被测元素的谱线选择

谱线的选择与待测样品中所含元素及含量有很

大的关系，选择受共存元素干扰小的谱线作为分析

线，依据加标回收率实验以及干扰实验，选择表４所

列谱线为各元素测定波长。
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表２　工作曲线

Ｔａｂｌｅ　２　Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｃｕｒｖｅｓ

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

标准点浓度／（#ｇ·ｍＬ－１）

Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｐｏｉｎｔ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ
Ｃａ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９５１
Ａｌ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９９９
Ｃｄ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９４８
Ａｓ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９７８
Ｉｎ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　４６９
Ｃｕ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９０３
Ｐｂ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　８７５
Ｆｅ　 ０．００　 ０．５０　 ２．００　 ４．００　 ６．００　 ８．００　 １０．００　 ０．９９９　９５６

表３　仪器测量参数

Ｔａｂｌｅ　３　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ　ｍｅａｓｕｒｉｎｇ　ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ／（Ｌ·ｍｉｎ－１）

ＲＦ功率／

Ｗ
Ｐｏｗｅｒ

雾化气流量

Ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　ｏｆ
ａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎ　ｇａｓ

辅助气流量

Ｆｌｏｗ　ｏｆ
ａｕｘｉｌｉａｒｙ

等离子气流量

Ｆｌｏｗ　ｏｆ

ｐｌａｓｍａ　ｇａｓ

进液泵／
（ｒ·ｍｉｎ－１）

Ｐｕｍｐ　ｒａｔｅ

观测高度／

ｍｍ
Ｈｅｉｇｈｔ

一次读数时间／ｓ
Ｔｉｍｅ　ｏｆ　ａ
ｒｅａｄｉｎｇ

稳定时间／ｓ
Ｓｅｔｔｉｎｇ　ｔｉｍｅ

进样时间／ｓ
Ｓａｍｐｌｅ
ｔｉｍｅ

１　２００　 ０．６５　 １．５０　 １５．０　 １５　 ９　 ６　 ３０　 ３０

表４　测定元素波长选择

Ｔａｂｌｅ　４　Ｓｅｌｅｃｔｉｏｎ　ｏｆ　ｅｌｅｍｅｎｔ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
Ｃｕ　 Ｐｂ　 Ｆｅ　 Ｉｎ　 Ｃｄ　 Ａｓ　 Ｃａ　 Ａｌ

谱线波长／ｎｍ
Ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｓ

３２４．７５４　 ２２０．３５３　 ２５９．９４０　 ４１０．１７６　 ２２６．５０２　 １９３．６９６　 ４２２．６７３　 ３６９．１５２

２．３　检出限和测定下限

重复测定１１次试剂空白溶液，计算标 准 偏 差，
以３倍的标准偏差为检出限，５倍的检出限为测 定

下限，结果见表５。数据显示，各元素的检出限均能

满足方法中的最低浓度要求。

表５　仪器检出限和方法的检测下限

Ｔａｂｌｅ　５　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ ／（#ｇ·ｍＬ－１）

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
Ｐｂ　 Ｆｅ　 Ｃａ　 Ａｌ　 Ｃｕ　 Ｃｄ　 Ａｓ　 Ｉｎ

检出限

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ
０．０１８　 ０．００６　 ０．００４　 ０．００３　 ０．００４　 ０．００２　 ０．０１５　 ０．０３０

检测下限

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ
０．０９０　 ０．０３０　 ０．０２０　 ０．０１６　 ０．０２０　 ０．０１０　 ０．０７５　 ０．１５

２．４　试样分解方法的选择

再生锌原料样品组成较为复杂，对其杂质元素

逐一分析较为困难，为准确快速测定这些元素，拟采

用一次溶样，用电感耦合等离子体原子发射光谱法

对其杂质元素进行同时测定，因此对样品处理方法

的选择是实验的关键，为此拟定了以下实验方案。

方案一：称取０．１０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）试样于

聚四 氟 乙 烯 杯 中，加１５ｍＬ盐 酸 低 温 加 热 溶 解 约

１０ｍｉｎ，加５ｍＬ硝酸、５ｍＬ氢氟酸、３ｍＬ高氯酸，

盖上聚四氟乙烯盖，低温加热溶解样品。

方案二：称取０．１０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）试样于

聚四 氟 乙 烯 杯 中，加１５ｍＬ硝 酸 低 温 加 热 溶 解 约

１０ｍｉｎ，加５ｍＬ盐酸、５ｍＬ氢氟酸、３ｍＬ高氯酸，

盖上聚四氟乙烯盖，低温加热溶解样品。

方案三：称取０．５０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）试样于

聚四 氟 乙 烯 杯 中，加１５ｍＬ硝 酸 低 温 加 热 溶 解 约

１０ｍｉｎ，加５ｍＬ盐酸、５ｍＬ氢氟酸、５ｍＬ高氯酸，

盖上聚四氟乙烯盖，低温加热溶解样品。

方案四：称取０．１０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）试样于

玻璃杯中，加少量氟化氢铵，用少量水溶解，再加入

１０ｍＬ盐酸、５ｍＬ硝酸、５ｍＬ高氯酸，盖上表皿，低
温加热溶解样品。

５５
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方案五：称取０．５０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品于

玻璃杯中加 入 少 量 氟 化 氢 铵，用 少 量 水 溶 解，加 入

１０ｍＬ盐酸加表 面 皿 低 温 溶 解 约５ｍｉｎ，然 后 加 入

５ｍＬ硝酸、５ｍＬ高氯酸，盖上表皿，加热溶解样品。
实验结果 表 明，方 案 一 和 方 案 二 的 Ａｓ（１２＃ 样

品）结果分别为０．１４％、０．１６％；方案三中由于称样

量大，含碳高的样品有严重的爬壁现象，而在聚四氟

乙烯烧杯中很难消除，样品不易完全溶解，方案一钙

（２＃ 样 品）含 量 为 ０．５３％，方 案 二 中 钙 含 量 为

０．５６％；方案四中 Ａｌ和Ｃａ空 白 较 高，其 空 白 分 别

为３．００μｇ／ｍＬ、０．６０μｇ／ｍＬ，可能是由于氟化氢铵

和玻璃杯作用使其空白较高；方案五中样品能够完

全溶解。为了尽可能实现多元素同时测定，故选用

方案二 处 理 用 来 测 定 铁、砷、铜、铝、钙、镉、铅 的 样

品，方案五处理用来测定铟的样品。

２．５　酸度的影响

试料以硝酸＋盐酸＋氢氟酸（氟化氢铵）＋高氯

酸混合酸溶解，在盐酸（１０％）条件下进行测定。实

验考察了盐酸酸度对被测元素谱线强度的影响。取

浓度为１．００μｇ／ｍＬ的Ｃｄ、Ｃａ、Ａｌ、Ｆｅ、Ａｓ、Ｃｕ、Ｉｎ、

Ｐｂ混 合 溶 液，在 盐 酸 体 积 分 数 ５．０％、１０．０％、

１５．０％、２０．０％时对其测定的影响进行了实验，结果

见表６。

表６　酸度对测定结果的影响

Ｔａｂｌｅ　６　Ｅｆｆｅｃｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｃｉｄｉｔｙ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ ／（#ｇ·ｍＬ－１）

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔ

加入量

Ａｄｄｅｄ

测得量Ｆｏｕｎｄ
ＨＣｌ（５．０％） ＨＣｌ（１０．０％） ＨＣｌ（１５．０％） ＨＣｌ（２０．０％）

Ｃａ　 １．００　 ０．９９　 １．００　 １．０２　 １．０３
Ａｌ　 １．００　 １．０１　 １．００　 １．０１　 ０．９９
Ｆｅ　 １．００　 ０．９９　 ０．９９　 １．００　 ０．９８
Ｃｄ　 １．００　 １．００　 １．００　 １．０１　 １．０１
Ａｓ　 １．００　 １．００　 １．００　 １．０３　 １．０４
Ｉｎ　 １．００　 １．０３　 １．００　 １．０２　 １．００
Ｃｕ　 １．００　 ０．９９　 １．０１　 １．０１　 ０．９９
Ｐｂ　 １．００　 １．０１　 １．００　 １．０２　 １．００

　　实验表明，体积分数为５．０％、１０．０％、１５．０％、

２０．０％的盐酸对各元素的测定基本无影响，考虑到

试样中有 的Ｐｂ含 量 较 高，实 验 选 择 ＨＣｌ（１０．０％）
作为测定介质。

２．６　干扰实验

２．６．１　铁、砷、铜、铝、钙、镉、铅的干扰实验

再生 锌 原 料 中 主 要 存 在 元 素 有 Ｚｎ、Ｐｂ、Ｆｅ、

Ｍｎ、Ｃａ、Ｍｇ、Ａｌ、Ｃｕ、Ｃｄ、Ａｓ等。其 中 锌 最 高 含 量

９０％，铅最高含量３０％，铁最高含量３５％，钙最高含

量１０％，锰 最 高 含 量８％，镁 最 高 含 量５％，铝 最 高

含量４％，镉最高含量３％，砷最高含量２％，其它元

素均低于２％。向１００ｍＬ容 量 瓶 中 分 别 加 入 铅、
铁、钙、铝、铜、镉、砷 标 准 溶 液 使 其 浓 度 为１ #ｇ／ｍＬ
的单元素标准溶液，通过在标准溶液中加入表７和

表８中浓度的基体元素进行干扰实验，浓度测定结

果见表７和表８。

表７　单元素干扰实验测定结果

Ｔａｂｌｅ　７　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｓｉｎｇｌｅ　ｅｌｅｍｅｎｔ　ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ／（#ｇ·ｍＬ－１）

干扰元素

Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ
Ｐｂ　 Ｆｅ　 Ｃａ　 Ａｌ　 Ｃｕ　 Ｃｄ　 Ａｓ

Ｚｎ（１　０００ #ｇ／ｍＬ） １．０１　 １．００　 ０．９８　 １．００　 １．００　 ０．９８　 １．０１
Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ） ０．９９　 ０．９８　 ０．９７　 １．００　 １．００　 ０．９７
Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ） １．０１　 １．０２　 １．０４　 １．００　 １．０４　 １．０３
Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ） １．０１　 ０．９８　 １．００　 ０．９８　 １．０２　 １．００
Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ） １．０２　 １．００　 ０．９９　 ０．９８　 ０．９７　 ０．９９　 １．０１
Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ） １．００　 ０．９９　 ０．９６　 ０．９８　 ０．９８　 １．０３
Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ） ０．９８　 １．００　 ０．９８　 ０．９９　 １．００　 ０．９８
Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ） ０．９９　 ０．９８　 ０．９９　 １．００　 ０．９８　 １．０１
Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ） ０．９８　 ０．９９　 ０．９８　 １．０１　 １．００　 ０．９９
Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ） １．００　 １．０１　 ０．９８　 １．０１　 １．０２　 １．０１

６５ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１６年



表８　混合离子干扰实验测定结果

Ｔａｂｌｅ　８　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｍｉｘｅｄ　ｉｏｎ　ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ／（#ｇ·ｍＬ－１）

待测元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

共存离子

Ｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇ　ｉｏｎｓ

测定值

Ｆｏｕｎｄ

Ｃａ
Ｚｎ（１　０００ #ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．００

Ａｌ
Ｚｎ（１　０００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ｃａ（１００#ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．０２

Ａｓ
Ｚｎ（１　０００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ）
０．９９

Ｐｂ
Ｚｎ（１　０００ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．００

Ｃｕ
Ｚｎ（１　０００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．０３

Ｃｄ
Ｚｎ（１　０００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．００

Ｆｅ
Ｚｎ（１　０００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（３００ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（１００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｎ（８０ #ｇ／ｍＬ）、

Ａｌ（４０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（３０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（２０ #ｇ／ｍＬ）
１．０１

　　实验结果表明：在±５％的误差允许范围内，表

８中离子加入量的条件下，共存离子对测定元素 干

扰小。

２．６．２　铟的干扰实验

因为称样量大，所以干扰元素的含量也相应地

增大，配 制 浓 度 为１ #ｇ／ｍＬ的 铟 元 素 标 准 溶 液，通

过在标准溶液中加入表９和表１０中浓度的基体元

素进行干扰实验，浓度测定结果见表９和表１０。
实验结果表明：在±５％的误差允许范围内，表

１０中离子加入量的条件下，共存离子对测定元素干

扰小。

表９　单元素干扰实验测定结果

Ｔａｂｌｅ　９　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｓｉｎｇｌｅ　ｅｌｅｍｅｎｔ

ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　　　　　　／（#ｇ·ｍＬ－１）

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

加入浓度

Ａｄｄｅｄ
Ｉｎ测得浓度

Ｆｏｕｎｄ
Ｚｎ　 ４　５００　 ０．９９
Ｐｂ　 １　５００　 ０．９９
Ｆｅ　 ２　０００　 ０．９９
Ｃａ　 ５００　 １．００
Ｍｇ　 ２５０　 １．００
Ｍｎ　 ４００　 １．０２
Ａｌ　 ２００　 ０．９９
Ｃｄ　 １５０　 ０．９９
Ｃｕ　 ３０　 １．００
Ａｓ　 １００　 ０．９９

表１０　混合离子干扰实验测定结果

Ｔａｂｌｅ　１０　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｍｉｘｅｄ　ｉｏｎ　ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ／（#ｇ·ｍＬ－１）

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
共存离子Ｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇ　ｉｏｎｓ

测定值

Ｆｏｕｎｄ
Ｉｎ（１．００）

Ｉｎ（２．００）

Ｉｎ（５．００）

Ｚｎ（４　５００#ｇ／ｍＬ）、Ｐｂ（１　５００ #ｇ／ｍＬ）、Ｆｅ（２　０００ #ｇ／ｍＬ）、Ｃａ（５００ #ｇ／ｍＬ）、Ｍｇ（２５０ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｕ（３０ #ｇ／ｍＬ）、

Ｍｎ（４００ #ｇ／ｍＬ）、Ａｌ（２００ #ｇ／ｍＬ）、Ｃｄ（１５０ #ｇ／ｍＬ）、Ａｓ（１００ #ｇ／ｍＬ）

１．０３
１．９８
４．９８

２．７　方法精密度实验

取１４个水平的再生锌原料样品进行了１１次独

立测定，测定结果见表１１。各元素的相对标准偏差

（ＲＳＤ）小于８％，精密度良好。

２．８　方法准确度实验

选取试样，加入一定量的标准溶液，按照本标准

所规定处理样品，进行加标回收实验，分析结果见表

１２，结果表明，方法有很好的准确度。

表１１　方法精密度实验结果

Ｔａｂｌｅ　１１　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝１１）　　　　／％

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

样品

Ｓａｍｐｌｅ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
ＳＤ　 ＲＳＤ

６＃ ０．０１５　 ０．００１　０　 ６．７
２＃ ０．０３０　 ０．００１　８　 ６．０

Ｃｕ　 ８＃ ０．１６　 ０．０１２　 ７．７
７＃ ０．２８　 ０．０１２　 ４．２
１１＃ ０．６３　 ０．０１０　 １．６

７５
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续表１１
元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

样品

Ｓａｍｐｌｅ

平均值

Ａｖｅｒａｇｅ
ＳＤ　 ＲＳＤ

６＃ ０．１１　 ０．００７　９　 ７．３
１０＃ ０．６９　 ０．０２９　 ４．２

Ｐｂ
９＃ １．５５　 ０．０４１　 ２．７
１＃ ２．４１　 ０．０５８　 ２．４
３＃ ３．８４　 ０．０６２　 １．６
１１＃ ４．７７　 ０．０７６　 １．６
１０＃ ０．２０　 ０．００９　２　 ４．７
８＃ ０．８３　 ０．０３０　 ３．７

Ｆｅ　 １３＃ １．８１　 ０．０５４　 ３．０
２＃ ３．６６　 ０．０６５　 １．８
１＃ ４．９４　 ０．０４６　 ０．９３
２＃ ０．０１１　 ０．０００　６４　 ５．６

Ｉｎ　 ７＃ ０．０５９　 ０．００２３　 ３．９
５＃ ０．１５　 ０．００３　３　 ２．２
６＃ ０．１１　 ０．００５　０　 ４．４
２＃ ０．５６　 ０．０２５　 ４．４

Ｃａ
１１＃ ０．９１　 ０．０２１　 ２．４
４＃ ２．０７　 ０．０３２　 １．６
５＃ ５．９２　 ０．０８４　 １．４
９＃ ９．５９　 ０．１３　 １．４
１０＃ ０．０１３　 ０．０００　８２　 ６．１
１＃ ０．０７５　 ０．００３　０　 ４．０

Ｃｄ　 １１＃ ０．１４　 ０．００６　０　 ４．２
８＃ ０．８４　 ０．０３５　 ４．１
７＃ ２．７７　 ０．０６８　 ２．５
６＃ ０．２０　 ０．０１４　 ６．９
１＃ ０．４４　 ０．００９　２　 ２．１

Ａｌ　 ３＃ ０．９２　 ０．０１２　 １．３
５＃ ２．６３　 ０．０４５　 １．７
４＃ ３．５５　 ０．０５３　 １．５
１２＃ ０．１６　 ０．００８　２　 ５．３
７＃ ０．２６　 ０．０１０　 ３．９

Ａｓ　 １１＃ ０．４１　 ０．００８　３　 ２．０
１４＃ ０．８１　 ０．０１６　 ２．０
１３＃ ２．０８　 ０．０３８　 １．８

表１２　试样加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　１２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

元素及样品

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ａｎｄ
Ｓａｍｐｌｅ　Ｎｏ．

元素

含量／％
Ｃｏｎｔｅｎｔ

加入量／

μｇ
Ａｄｄｅｄ

测得量／

μｇ
Ｆｏｕｎｄ

回收

率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

Ｃｕ
１１　 ０．６３　 ６００　 １　２９０　 １１０
２　 ０．０３０　 ２００　 ３４６　 ９８．０
６　 ０．１１　 １００　 ２０５　 ９５．４

Ｐｂ　 １０　 ０．６９　 ７００　 １　３５２　 ９４．５
１１　 ４．７７　 ４　０００　 ８　６５４　 ９５．４

Ｆｅ
１　 ４．９４　 ５　０００　 ９　７６４　 ９６．５
１０　 ０．２０　 ２００　 ４２５　 １１２

Ｉｎ
５　 ０．１５　 ８００　 １　５６４　 ９９．９
７　 ０．０５９　 ３００　 ６０１　 １０１
５　 ５．９２　 ５　０００　 １０　５８４　 ９３．３

Ｃａ　 ６　 ０．１１　 １００　 ２１１　 １０１
１１　 ０．９１　 ９００　 １　８０９　 ９９．９

续表１２
元素及样品

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ａｎｄ
Ｓａｍｐｌｅ　Ｎｏ．

元素

含量／％
Ｃｏｎｔｅｎｔ

加入量／

μｇ
Ａｄｄｅｄ

测得量／

μｇ
Ｆｏｕｎｄ

回收

率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

Ｃｄ
１　 ０．０７５　 ４００　 ７９１　 １０４
７　 ２．７７　 ３　０００　 ５　５６０　 ９３．０

Ａｌ
４　 ３．５５　 ３　０００　 ６　６６０　 １０４
６　 ０．２０　 ２００　 ３９１　 ９５

Ａｓ
１１　 ０．４１　 ４００　 ８３１　 １０３
１２　 ０．１６　 ２００　 ３４９　 ９４．４

３　结论

实验结果表明：试样经硝酸、盐酸、氢氟酸（氟化

氢铵）、高氯酸分解，电感耦合等离子体原子发射光

谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定再生锌原料中的铁、砷、铜、铝、
钙、镉、铅、铟等多种元素，方法操作较简单，干扰少，
流程短，具有较好的精密度和准确度，能够满足再生

锌原料中杂质元素含量的测定要求。
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