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ICP-AES测定工业硫酸中的铁、砷、铅和汞
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摘　要　用 ICP-AES 同时测定工业硫酸样品中的铁、砷、铅、汞。方法加标回收率为 97%—110% , 11

次测定的 RSD ( n= 11)小于 2. 4%。方法操作方便,分析速度快, 结果准确。
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1　前言
工业硫酸中 Fe、As、Pb、Hg 是硫酸生产中重要的控制指标, 也是硫酸质量的重要指标,这些杂

质的测定
[ 1]
一般采用原子吸收法、分光光度法或冷原子吸收法等方法, 这些分析方法试样处理烦

琐,操作较为复杂,难以掌握,测定周期长,有时要使用有机和有毒试剂。本文研究了 ICP-AES直接

测定硫酸中杂质的条件,实验证明,本方法具有快速、准确、灵敏度高、精密度高的优点。

2　实验部分

2. 1　仪器与工作条件

IRIS Int repid型 ICP-AES(美国 Thermo Elemental公司) ;中阶梯光栅+ 石英棱镜二维分光系

统, CID检测器, 波长范围 165—1000nm,可拆卸石英炬管,同心雾化器,旋流雾化室, 0—200rpm 连

续可调的四通道蠕动泵。工作条件:频率 27. 12MHz, RF 功率 1150W。工作气体为氩气(体积分数

99. 99% ) ,冷却气流量 14L/ m in,辅助气流量 0. 5L/ min,载气压力 0. 165M Pa,蠕动泵泵速 130rpm,

观测高度 13mm , 雾化器压力 193. 1kPa, 试样冲洗时间 20s, 积分时间 20s。各元素的分析线:

Fe 259. 940nm{ 129}、As 193. 759nm{ 173}、Pb 220. 353nm{ 153}、Hg 194. 227nm{ 173}。

2. 2　试剂

Fe、As、Pb、Hg 标准储备液[ 2] :单元素标准液, 1. 0mg/ mL。实验所有试剂均为优级纯,实验用水

为高纯水。

2. 3　样品处理

准确称取硫酸试样 20. 00g 于 100mL 小烧杯中,加入 2mL 高氯酸, 放电炉上蒸发至近干,取下

冷却至室温后,加入 2. 5mL 盐酸,电炉上低温使盐类溶解,取下冷却至室温,定容 50mL,待测。



2. 4　校准曲线

　　按表 1 把 Fe、As、

Pb、Hg 标准储备液分别

加入到 50mL 容量瓶中,

再分别加入 2. 5mL HCl

和 0. 5mL H2SO4 ,用水定

容配制标准溶液系列。

表 1　标准溶液系列

元素 标准溶液 1 标准溶液 2 标准溶液 3 标准溶液 4 标准溶液 5

Fe( �g/ mL) 0 1 2 5 10

As( �g/ mL) 0 0. 2 0. 4 1 3

Pb( �g/ mL) 0 0. 2 0. 4 1 3

Hg( �g/m L) 0 0. 2 0. 4 1 3

按照选定的工作条件绘制校准曲线,把标准溶液 1作为空白,利用校准曲线测定样品中的 Fe、As、

Pb、Hg。

3　结果与讨论
3. 1　分析线的选择

[ 3]

CID 检测器可以获得反映样品溶液中所有元素谱线信息的“指纹”信息照片, 谱线库中拥有 2

万多条谱线及其强度、干扰等各种信息,每种元素可选的分析线较多。本文以没有其他谱线干扰、左

右背景均匀、灵敏但不饱和以及信噪比大等原则,选择各元素的分析线如 2. 1所示。

3. 2　酸度效应

实验表明,当溶液中的硫酸含量变化时, 对 Fe、As、Pb、Hg 的测定均有影响, 但当硫酸含量在

2%以下时,基本无影响; 10%以下的盐酸对测定亦无影响。为使标准溶液系列和样品的酸度一致,

所以在标准溶液系列中加入 5%的 HCl和 1% H2SO 4, 同时也能消除基体效应。

3. 3　共存元素间的干扰[ 4, 5]

　　ICP-AES 测定中主要干扰为

光谱干扰,工业硫酸中主要杂质元

素为Fe、As、Pb、Hg, 通过加标测定

干扰情况,结果见表 2。由表 2可

见,样品中共存元素间不存在光谱

干扰。

表 2　元素间干扰实验测定表 (Ⅰ)

测定元素
加入元素及加入量( �g/ mL )

Fe( 10) As( 5) Pb( 5) Hg( 5)

Fe 105. 4(纯标) 105. 0 105. 5 105. 2

As 21. 3 21. 2(纯标) 21. 3 21. 1

Pb 11. 6 11. 8 11. 9(纯标) 11. 8

Hg 91. 5 89. 9 91. 2 91. 1(纯标)

3. 4　方法检出限

对空白溶液进行 7 次测定, 以 3 倍的标准偏差定为方法的检出限, 结果如下( ng/ mL ) :

Fe( 6. 9)、As( 7. 8)、Pb( 11. 6)、Hg( 3. 5)。

3. 5　方法的精密度和加标回收实验

分别对工业硫酸样品 1(样品中人工加入 Fe、As、Pb、Hg )和样品 2(样品中人工加入 Fe、As、

Pb、Hg)进行 11次测定,方法的精密度和回收率见表 3。
表 3　方法的精密度和回收率 ( n= 11)

元素

样品 1

原测定值

( �g/ mL)

加入量

( �g/ mL)

测定值

( �g/ mL)

RSD

( % )

回收率

( % )

样品 2

原测定值

( �g/ mL)

加入量

( �g/ mL)

测定值

( �g/ mL)

RSD

( % )

回收率

( %)

Fe 8. 35 5. 00 13. 40 0. 4 110 11. 28 10. 00 21. 95 0. 3 106

As 0. 10 0. 50 0. 59 2. 4 98 0. 68 1. 00 1. 68 0. 6 100
Pb 0. 37 0. 50 0. 90 0. 8 106 1. 06 1. 00 2. 11 0. 5 105
Hg 0. 10 0. 50 0. 59 2. 1 98 0. 16 1. 00 1. 13 1. 0 97
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　　由表 3可见,本方法的回收率在 97%—110% ,相对标准偏差为 0. 3%—2. 4% ,完全满足工业

硫酸分析的要求。

3. 6　分析方法结果对照

分别取 4个工业硫酸样品, 按 2. 3的样品处理方法处理, 按照 2. 1的仪器工作条件进行测定与

国标的方法进行比照, 比照结果见表 4。
表 4　样品分析结果比照

分析

元素

样品 3

本方法 国标法

样品 4

本方法 国标法

样品 5

本方法 国标法

样品 6

本方法 国标法

As( 10- 4% ) 4. 10 4. 02 3. 60 3. 71 6. 30 6. 35 0. 10 0. 12

Fe( 10- 4% ) 11. 20 11. 35 6. 51 6. 55 17. 00 16. 79 2. 09 1. 98

Pb( 10- 4% ) 0. 13 0. 07 0. 22 0. 22 0. 51 0. 60 0. 12 0. 11

Hg( 10- 4% ) 0. 10 0. 13 0. 44 0. 37 0. 15 0. 11 0. 10 0. 05

　注:本方法为 ICP-AES光谱法。

国标法为 GB534-2002工业硫酸中的分析方法, 其中 As采用乙基二硫代氨基甲酸银光度法,

Fe采用原子吸收分光光度法, Pb采用原子吸收分光光度法, Hg 采用冷原子吸收分光光度法。

由表 4可见,对本方法和国标方法的分析结果进行比较,并无显著性差异,本方法为硫酸工业

生产提供了简便、快速的分析方法。
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Determination of Fe, As, Pb and Hg in Sulfuric Acid by ICP-AES

GONG Chang-He
( Jinlong Cop per Co.L td . ,T ongl ing , Anhui 244021,P . R. China)

Abstract　The amounts of Fe, As, Pb and Hg in sulfuric acid w ere determined rapidly by ICP-

AES. T he average recovery is 97%—110% w ith relat ive standard deviation of 0. 3%—2. 4% . The

method w as applied to the analysis of the samples w ith sat isfactory results.
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