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摘　要　介绍了 ICP-AES 加标回收和校准曲线法测定海绵镉中 Cd( 30%—70% )锌( 10%—30% ) ,线

性相关系数 0. 99999—0. 99997,加标回收率 94. 08%—99. 59%之间, RSD 在 0. 12%—1. 13%之间。
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1　前言
湿法炼锌工艺中铜镉渣的初级产品海绵镉需要检测镉、锌含量。某企业标准中用极谱法测定

镉,络合滴定法测定锌镉合量减除镉量即得锌量,但在铜、镉、锌的共存时终点不敏锐,常常过量消

耗EDT A,造成锌量偏高。本人试用极谱法同时测定锌、镉, 但重现性差。原子吸收法因锌、镉
[ 1]
含量

高重现性不佳。利用 ICP-AES线性分析范围宽,在高浓度(一般元素数百 �g/ mL 溶液质量浓度)范

围内,校准曲线仍能保持直线
[ 2]

;同时测定多元素能力强,美国热电公司的 ICP6300机型, 可在 30s

完成 30—40种元素的测定,因此介绍 ICP-AES测定海绵镉中镉和锌的方法。

2　试验部分
2. 1　试剂与仪器

盐酸(�1. 19g / mL. GR) ;

硝酸(�1. 48g / mL. GR) ;

镉标准溶液( 1mg/ mL) :称取 0. 5000g 金属镉(≥99. 99%)置于 100mL 烧杯中, 加入 15mL 硝

酸,盖上表面皿,加热至完全溶解,煮沸移入 500mL 容量瓶中,用超纯水稀释至刻度, 摇匀。

锌标准溶液( 1mg/ mL) :称取 0. 5000g 金属锌(≥99. 99%)置于 100mL 烧杯中, 加入 15mL 盐

酸,盖上表面皿,加热至完全溶解,移入 500mL 容量瓶中,用超纯水稀释至刻度, 摇匀。实验用水为

超纯去离子水。

美国T hermo Elect ron公司 ICP6300等离子发射光谱仪。

2. 2　标准溶液配制

分别取( 1mg / mL)镉标准溶液 0. 00、5. 00、10. 00、20. 00mL; ( 1mg/ mL)锌标准溶液 10. 00、

5. 00、2. 00、0. 00mL 置于 50mL 的容量瓶中,加入 2. 0mL 盐酸,用超纯水稀释至刻度,摇匀,配制成

镉 0. 00、100、200、400(�g / mL)、锌 200、100、40、0(�g/ mL)混合标准系列。



2. 3　试验方法

2. 3. 1　试料

将海绵镉样品混匀,过 0. 100mm 筛孔,预先于 105℃烘干 1h并于干燥器中冷却至室温。

2. 3. 2　分析步骤

在电子天平上称取 0. 1000g 海绵镉样品于 200mL 烧杯中, 加入 15mL 盐酸, 加热煮沸约

10m in,加入 5mL 硝酸溶解样品, 加热至近干,取下冷却,加入 10mL 盐酸,用适量水冲洗杯壁,加热

煮沸溶解盐类,取下冷却,稀释至 250mL 容量瓶中,用超纯水洗净烧杯并稀释至刻度,摇匀, 澄清待
用。同时作空白试验。

2. 4　仪器条件

ICP-AES 测定最佳条件
[ 3] : RF 发生器功率 1150W, 辅助气流量 0. 5L/ m in, 冷却气流量

14L/ m in,载气流量 0. 62/ min, 雾室压力 25Pa,泵速 50r/ m in,垂直观察高度 12mm。最佳分析条件

参数为:曝光时间长波10s、短波 7s、样品冲洗时间为 20s,测定元素波长Cd 326. 1nm(级数 103)、Zn
334. 5nm(级数 101)。

2. 5　注意事项

标准溶液中酸含量与试样溶液中酸含量要匹配, 两种溶液黏度、表面张力和密度大致相同; 使

用仪器分析高含量的海绵镉中镉、锌后应及时清洗, 防止微量分析镉、锌元素造成污染。

3　结果与讨论

3. 1　校准曲线

相关系数大于 0. 9999。

图 1　Cd 校准曲线 图 2　Zn 的校准曲线

对于Cd 326. 106 ( 103)和Zn 334. 502( 101)的元素参数和校准曲线, 见图 1、图 2。

3. 2　对比实验

ICP-AES 加标回收和校准曲线法与极谱法、原子吸收法见表 1。
表 1　ICP-AES加标回收和校准曲线法与极谱法、AAS法测定结果比较 ( % )

样品编号
极谱法

Zn Cd

原子吸收法

Zn Cd

ICP-AES法

标准加入法

Zn RSD Cd RSD

校准曲线法

Zn RSD Cd RSD

23. 36 38. 58 24. 30 36. 06 24. 97 0. 2581 38. 07 0. 1615 24. 67 0. 6886 38. 28 0. 5762

镉渣 1197# 21. 64 35. 75 23. 24 34. 25 24. 78 0. 2836 37. 95 0. 3854 24. 65 0. 2564 38. 06 0. 3425
22. 15 36. 76 23. 67 35. 03 24. 63 0. 5634 38. 10 0. 3254 24. 74 0. 3682 37. 59 0. 5621
15. 80 45. 09 15. 78 41. 12 16. 52 0. 7457 47. 91 1. 1308 16. 46 0. 4644 47. 39 1. 0110

镉渣 1217# 15. 70 44. 80 13. 54 42. 37 16. 32 0. 3512 47. 65 0. 3641 16. 59 0. 2566 47. 57 0. 7103
16. 95 43. 21 15. 99 41. 01 16. 35 0. 3255 47. 39 0. 6001 16. 54 0. 2355 47. 56 0. 2213
15. 34 51. 90 16. 38 43. 70 17. 54 0. 4041 49. 47 0. 3353 17. 74 0. 3808 50. 53 0. 2304

镉渣 1227# 16. 30 50. 78 16. 40 43. 85 17. 66 0. 6812 49. 60 0. 5196 17. 72 0. 6512 50. 05 0. 6802
14. 02 48. 53 14. 37 42. 54 17. 35 0. 1202 49. 69 0. 8725 17. 62 0. 2645 50. 03 0. 3512
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3. 3　样品加标回收实验结果

见表 2。
表 2　加标回收实验结果

样品名称 元素 加标量( ppm) 测得量( ppm) 测得总量( ppm) 回收率( % )

镉渣 1197# Cd 40. 00 154. 65 192. 28 94. 08

Zn 20. 00 99. 67 118. 96 96. 45

镉渣 1217# Cd 40. 00 194. 86 234. 70 99. 59

Zn 20. 00 67. 68 87. 13 97. 26

镉渣 1227# Cd 40. 00 204. 54 242. 25 94. 28

Zn 20. 00 71. 81 91. 00 95. 44

3. 4　注意事项

标准溶液中酸含量与试样溶液中酸含量要匹配, 两种溶液黏度、表面张力和密度大致相同; 使

用仪器分析高含量的海绵镉中镉、锌后应该及时清洗仪器,防止对分析低含量镉、锌元素造成污染;

要考虑不同元素的标准溶液的使用有效期。

4　结论
以上分析结果可以看出, ICP-AES 直接测定海绵镉中镉、锌主含量结果满意,具有比传统的滴

定法、极谱法和原子吸收分析方法简单、快速、环保、精密度好和准确度高的优势。
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Determination of Cadmium and Zinc in Sponge-Cadmium by ICP-AES
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Abstract　The amounts of Cadm ium( 30%—70%) and Zinc ( 10%—30% ) in Sponge-cadmium

were determined by ICP-AES w ith standard addition and standard w orking curve methods. The linear

correlative coef ficient is in the range from 0. 99999 to 0. 99997, recoveries are in the range of

94. 08%—99. 59% w ith RSD of 0. 12%—1. 13%.
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