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电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）
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摘　要　选用 ＨＣｌ（２％）处理螯合铁样品，建立了电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）快速测

定螯合铁含量的方法，实验确定了最佳测定条件，采用标 准 曲 线 法 为 定 量 依 据，得 出 样 品 的 相 对 标 准 偏

差（ＲＳＤ）为０．４２％（ｎ＝６），加标回收率为９８．４８％～９９．４３％。建立的方法处理样品简单、快速，测定结

果准确可靠，令人满意。
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０　前言

国家标准方法［１］中测定铁含量 用 碘 量 法：乙 二

胺四乙酸铁钠在强酸性条件下，游离出的Ｆｅ３＋ 与过

量碘化钾定量反应生成并析出Ｉ２，析出的Ｉ２再用硫

代硫酸钠标准溶液滴定。

２Ｆｅ３＋＋２Ｉ－＝２Ｆｅ２＋＋Ｉ２

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ３２－＝２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ６２－

但此方 法 中 测 定 的 铁 为 游 离 的Ｆｅ３＋，而 通 过

电感耦合等离 子 体 原 子 发 射 光 谱 法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）不

仅能测定游离铁，而 且 能 测 定 螯 合 态 铁 含 量，并 且

还具有检 出 限 低、基 体 效 应 小、精 密 度 高、灵 敏 度



高、线 性 范 围 宽 以 及 多 元 素 同 时 分 析 等 诸 多 优

点［２－４］。实验使用ＩＣＰ－ＡＥＳ法 测 定 螯 合 铁 含 量，建

立了快速 准 确 测 定 螯 合 肥 的 新 方 法，满 足 生 产 工

艺的需求。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＩＣＰ－７５１０型电感 耦 合 等 离 子 体 原 子 发 射 光 谱

仪（日本岛津公司）。
盐酸为分析纯，实验用水为二次去离子水。
铁标准溶液（１００ｍｇ／Ｌ）：准确移取１０ｍＬ铁标

准储备溶液（１　０００ｍｇ／Ｌ，购自国家标准研究所）于

１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度线，摇匀。

１．２　仪器工作条件

高频功率１　２００Ｗ，冷却气流量１４．０Ｌ／ｍｉｎ，等
离子体气流量１．２０Ｌ／ｍｉｎ，载气流量０．７０Ｌ／ｍｉｎ，
溶剂冲洗时间１０ｓ，样品冲洗６０ｓ，重复３次。

１．３　实验方法

１．３．１　试样的制备与检测

称取０．５００　０ｇ螯 合 肥 样 品 置 于２５０ｍＬ烧 杯

中，加水待溶解完全后移入２５０ｍＬ容量瓶中，用去

离子水定容 至 刻 度 线，摇 匀。准 确 吸 取５ｍＬ试 样

溶液于１００ｍＬ容 量 瓶 中，加 入４ｍＬ　ＨＣｌ（２％）溶

液，用水定容待测。在样品中加入５滴磺基水杨酸

（２％），未出现紫红色，说明样品中没有游离的Ｆｅ３＋

存在，而铁的存在形式为螯合态。

１．３．２　标准曲线的配制

分别准确吸取铁标准溶液０，２，６，１０，２０ｍＬ于

１００ｍＬ容量瓶中，各加入４ｍＬ　ＨＣｌ（２％）溶液，用

水定容至刻度 线，摇 匀 待 用，其 铁 浓 度 分 别 为０，２，

６，１０，２０ｍｇ／Ｌ。

２　结果与讨论

２．１　最佳分析线

遵循灵敏度高、背景低、基体效应低的原则选择

２５９．９４０ｎｍ为第一分析线。

２．２　铁标准工作曲线

由于基体效应的存在，因此在配制铁工作曲线

时应保证标准溶液和待测溶液基体相匹配，故图１
结果显示铁标准溶液在０～２０ｍｇ／Ｌ范围内线性良

好，其相关系数为０．９９９　９９。

２．３　酸度的影响

为了考察酸度对分析结果的影响，在待测螯合

铁样品溶液 中 加 入 不 同 浓 度 的 ＨＣｌ溶 液。实 验 结

图１　铁标准工作曲线

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｃｕｒｖｅ　ｏｆ　ｉｒｏｎ．

果表明，随 ＨＣｌ浓度的不断增加，铁的谱线 强 度 逐

渐降低，因此铁含量也相应的减少。分析原因是随

着酸度的增加，螯合态铁发生酸解导致试样粘滞性

增大，从而使测定的铁含量降低，因此在试样溶液中

加入的酸量应尽量减少。实验选择使用 ＨＣｌ（２％）
溶液。

２．４　放置时间的影响

ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定螯合铁主要是物理干扰，其中

包括基体、放置时间和背景。基体干扰只要注意基

体匹配，即铁标准溶液、待测溶液与样品中酸的浓度

保持一致即可消除对螯合铁测定的影响。放置时间

的长短可能引起酸度的变化，从而影响螯合铁的含

量，因此本实验将同一试样溶液Ａ（１３．４５ｍｇ／Ｌ）和

Ｂ（１３．５０ｍｇ／Ｌ）分 别 在０，４８，８４ｈ后 测 定，结 果 发

现随着放置时间的增加，铁含量不断增大，原因是酸

度不断降低 所 致，具 体 实 验 结 果 见 表１。而 对 于 背

景干扰问题，本实验采用加大样品稀释倍数的方法，
从而消除背景干扰的影响。

表１　不同放置时间铁含量测定结果

Ｔａｂｌｅ　１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｉｒｏｎ　ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｂｙ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｐｌａｃｅ　ｔｉｍｅ ／（ｍｇ·Ｌ－１）

样品编号 ０ｈ ４８ｈ ８４ｈ

Ａ１ １３．４３　 １３．４６　 １３．４８

Ａ２ １３．４８　 １３．５１　 １３．５４

Ｂ１ １３．４８　 １３．５９　 １３．７０

Ｂ２ １３．５０　 １３．６８　 １３．８３

２．５　精密度实验

在最佳工作 条 件 下，选 取 铁 浓 度 为６ｍｇ／Ｌ标

准溶液分别测定６次，结果见表２，测得相对标准偏

差ＲＳＤ为０．４２％（＜１％），说明此方法测定重复性

好，精密度高。
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表２　精密度实验

Ｔａｂｌｅ　２　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝６）／％
元素 测量值 平均值 相对标准偏差 ＲＳＤ

Ｆｅ
６．０７　 ６．０８　 ６．０３
６．０４　 ６．０４　 ６．０２

６．０５　 ０．４２

２．６　加标回收实验

准确移取５ｍＬ样品溶液于２５０ｍＬ容量瓶中，
分别加入一定量的铁标准溶液定容摇匀，按照上述

方法用ＩＣＰ－７５１０仪进行测量，结果见表３。

表３　加标回收率实验

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／（ｍｇ·Ｌ－１）

测定值 加标量 测定总量 平均值 平均回收率

５．３７
６．００　 １１．２９　 １１．２７　 １１．２８　 １１．２８　 ９８．４８
１０．００　 １５．２３　 １５．３１　 １５．３３　 １５．２９　 ９９．２０
１２．００　 １７．３３　 １７．３０　 １７．２８　 １７．３０　 ９９．４３

２．７　方法比较

ＩＣＰ－ＡＥＳ测定 方 法 与 ＧＢ２２５５７—２００８中 碘 量

法铁含量测定对比如表４。

表４　ＩＣＰ－ＡＥＳ法与碘量法测定结果比较

Ｔａｂｌｅ　４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｂｅｔｗｅｅｎ

ＩＣＰ－ＡＥＳ　ｍｅｔｈｏｄ　ａｎｄ　ｉｏｄｉｍｅｔｒｙ
／（ｍｇ·Ｌ－１）

元素 方法 测量值 平均值

Ｆｅ
ＩＣＰ－ＡＥＳ法 １３．４３　 １３．４８　 １３．４８　 １３．４６

碘量法 １３．４２　 １３．５１　 １３．４５　 １３．４６

３　结语

研究结果表明，实验采用ＩＣＰ－ＡＥＳ法与碘量法

测定铁含量结果基本一致，不过前者测定的是螯合

态含量，后者是游离态含量。而且ＩＣＰ－ＡＥＳ法不仅

简单，快速，还准确可靠，是测定螯合肥的新方法，满
足生产工艺的需求。
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