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ICP-AES测定钥铁中微量锑和锡
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    摘 要:讨论了CID作检侧器, ICP-AES洲定相铁中微量锑和锡，选择了最佳分析祷线和仪器

重要参数，通过试验大量铂和铁的影响，用铁量匹配绘制校准曲线对试样进行直接测定的方法，检

出限锑为。. 0011%,锡为0. 0004 ，回收率为99%一103%.
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ICP-AES DETERMINATION OF MICRO AMOUNTS OF ANTIMONY

                  AND TIN IN FERROMOLYBDENUM

      ZHI Guo-rui. IdU Ji-bong. LU Yan jun, YANG Ti-shao, MA Hong-yan

    (Centml Laboratory Anyang Iron and Steel (Group) Co. Ltd. Anyang 455004. Chin-)

    Abstract; It was reported that in the ICP-AES determination of microamounts of antimony and tin in ferro

molybdenunt. charge injection device (CID) was used as detector in the measurement. The optimum analytical con

ditions (i. e. the choice of analytical wavelength the rationimtion of sample dissolution and etc) and the working pa-

mmeters of the instrument were studied thoroughly. As a result of the study of the interference of matrix compo

nents (Mo and Fe) to the determination of Sb and So. it was ascertained that in the preparation of calibration curve.

about 40歼(mass percentage of pure iron should he added as a correction for its matrix interference. Limits of de

tection for Sb and Sn w。二found to be 0.。。]]%and 0. 004%二、pectivefy. Recoveries obtained were in the range of
99% to 103%.
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    钥铁是一种铁合金，炼钢时作为铝元素加人剂.

含钥55 % --75 %、铁25%-45%，余下为一些低含

量杂质元 素，其中锑和锡的含量上限均 为

0. 08%i'10国家分析标准中，使孔雀绿与五价锑生

成绿色络合物，以甲苯萃取，光度法测定锑含量川;

以硫酸被作载体沉淀四价锡，在2-3mol·I.-'底液

中以氮气、氢气或氢气除氧、极谱法测定锡匡。本文

使用以CID作检测器的电感满合等离子体发射光

谱仪，选用最佳条件，不经分离和富集，对试样中的

锑和锡两种组分进行同时测定，取得满意效果

I 试验部分

仪器与试剂

IRIS100。电感藕合等离子体发射光谱仪，功率

收稿日期:2001 03 -2s

，河南安阳彩显玻壳有限公司品保部

1150W,辅助气流 。.51·min-'，雾化器压力

159kPa，进样速率 1. 85ml·min’，冲洗时间30s

积分时间los,波长和光谱级次，锑 217. 581nm

{154)，锡 189.989nm{1761。

    锡标准溶液:lmg·ml’，称取高纯锡粒

0.20008，用盐酸20ml缓缓加热溶解后，边摇动边

用水稀至200m1容量瓶中，混匀备用。

    锑标准溶液:lmg·ml-'，称取光谱纯三氧化二

锑粉0. 59808，用盐酸50ml溶解后，移人500ml容

量瓶中，并用盐酸〔1斗8)稀至刻度，混匀备用

    混酸:盐酸100m1,硝酸20m1及水120m1混合。

    试验中使用高纯铁(纯度99.9800),=氧化钥

(光谱纯)，去离子水。

1.2 校准曲线的绘制

    分别取锑和锡标准溶液l Oml于100m1容量瓶

中，用盐酸(5十95)稀至刻度，混匀、此棍合标准溶
液含锑和锡量均为10如9·ml’·
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    称取纯铁0. 2000g于5个 100m1钢铁量瓶中，

加人混酸15ml溶解后，依次加人10如g·ml-,锡锑
标准溶液0. 00, 0. 50,1. 50,3. 00,5. 00m1，用水稀至

刻度.相当于试样中锑和锡的含量为。000%,
0.0100x,0.030%

定.绘制校准曲线

，。.0600%,0. 1000。开动仪器测

1.3 试验方法

    本文各个试验中的有关质量分数均相对于称样

0. 5000g来定的，使用的容量瓶为100ml,溶样酸
15m1o

    称取样品。. 5000g，加人混酸15m1，在电热板

上加热至完全溶解，冷却后，用去离子水稀至刻度，

摇匀。对照校准曲线，在ICP光谱仪上测定含量。

2 结果与讨论

2. 1 分析波长的选择

    由于锑和锡的含量均不太高，分析波长的选定

原则是力争最小的光谱干扰和最大的信号强度。

    对干锑，以 206. 833nm S 162}和 217. 587nm

(154}强度最大。但是，前者紧邻一条铝线
206. 820nm,锑206.833nm(162)JL乎被淹没在钥的

背景中(见图 1),所以，铝铁测定中最好不要用;而

后者虽然附近有一条铁线217, 545nm，但仪器可以

清晰分辨，在测定时，采用仅扣左侧背景的办法，可

以完全避开铁的干扰(见图2)，因而，测定中确定使

用217. 581 nm(154 }谱线。

        } : }

图2  Mo217.581054}和Fe 217. 545nm的分辨曲线

1. 0.05%纯锑 2. 40%的铁

图1  Mo 206. 820nm对Sb 206.833= 的十扰

      l. 56206.833-062},0.05%锑

          2. M. 206. 820- .600%VH

    对于锡，以189. 989nm王176}谱线最强，试样中

主要元素又没有谱线十扰，所以方法中确定使用该

线、应引起注意的是由于铁线 235. 989nm与锡线

235. 484nm(142 }几乎重叠，以及铁线242. 938nm,

铂线 242. 941nm与锡线 242. 949nm (138}几乎重

叠，

2.2

所以锡的这两条谱线特别强，是一种假象。

  溶样及酸度

    按照国家分析标准，试样须经硫酸冒烟。本法

为减少麻烦，直接用盐酸和硝酸混酸溶样，其测定结
果与用国标法溶样未发现明显不同。

    硝酸酸度小A18%,8y,盐酸酸度4%一8%对锑和

锡均未发现干扰，但小于4%的盐酸则会使锑信号

降低。

    一般认为，锑和锡的测定应在较高盐酸酸度下

进行，锑的测定还要求添加酒石酸或柠檬酸，以防水

解，这一点对于一般的离子显色光谱法是至关重要

的，它是由显色反应的选择性决定的;但是对 于

ICP，由于有较高的激发温度，并不要求被测组分必

须以离子或特定离子形态存在，仅仅要求以某种微

粒形式均匀分布在溶液中，即可被引入等离子体激

发出相应光谱。所以对于本试验，并没有采用极高

酸度和添加酒石酸，但测定结果依然稳定可靠。这

种方式的应用须符合下面两个条件:一是较高的激

发温度，这是保证被测组分无论以何种微粒存在于

溶液中，均可最终激发出相同的原子或离子光A的

关键，化学或物理干扰不存在或可忽略;二是较短的

放置时间和较低的分析浓度，这是保证如锡和锑这

样的易水解元素不会因为有水解趋势而从溶液中析

出大颗粒而破坏分布均匀性的必要条件。这在ICY

对多元素同时分析时，可以更多的照顾其它元素的

要求，有利于简化分析方法。

2.3 仪器参数的选择
2.3.1 功率和积分时间

    当仪器功率达到1150W时，两个元素的发射信

号均达最高值，故功率定为115o w，积分时间达到

5s时，单位时间的强度值进人平台，不再上升;当积

分时间达到6s时，两元素10次测定的相对标准偏

差均低于1%，确定积分时间los较为稳妥。
13.2 雾化器压力

    试验结果表明，雾化器压力对雾化效率影响很

明显，本法将雾化器压力定为159kPa.
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2.4 钥和铁影响

    钥和铁对锑和锡的潜线间干扰见分析波长的选

择。铝和铁对锡的背景影响不大，但是对锑的影响

却相当明显，如图2中的峰 2，可看出铁背景与

0.05%锑的相对强度，可以CID作检测器的ICP发
射光谱仪，可实现总信号与背景值的同时测定，使用

同时扣背景功能，便可同时获得净发射信号

    试验表明，钥量在50%--75%之间时，锡的净

信号与纯锡相同，对于锑，信号增加2%;铁含量在
20%-50%之间时，对锡没有发生影响;对于锑，随

着铁量的增加，信号逐渐小幅下降，综上所述，在配

制标准系列时，加人40%的纯铁以校正铁的影响，

而钥对锑的影响则用0.98的系数来校正。

2.5 方法检出限

    用一个低含量试样进行10次平行操作(从溶样

开始)，取其3倍标准偏差作方法检出限，结果见

表 1。

                表 I 方法检出限

表2 钥铁样品加标回收试验(n=3)

样号 元素
测定值

切(%)

0.0159

0.00307

0. 0069

0.0026

加人量

w(%)

0. 0300

0.0400

0.0800

0.0400

测得总值 回收率

w(%)

0.0466

0. 0434

0.0860

0.0437

102
101

邺

103

跳

sn

sl]

阮

99%一103 ，见表2

    本法测定结果与北京钢铁研究总院的测定结果

对比情况见表3。

          表3 样品测定结果对比(n=3)

序号 元素
本法测定值 北钢院侧定值

.( y)

0.0018

0.0019

0.0035

0.0014

sL

sn

sb

sn

w(%)

0.0052

0.0018

0.0032

0.0016

元素
测定值

切(%)
标准偏差

检出限

w(%)

0. 0071 0. 0076 0. 0067(只2)

    0.0072沐3) 0. 0064

        0. 0065 0. 0068

0.0015沐4) 0. 0016 0. 0017

0.0014(火2) 0. 0012 0. 0013

0.00038   0.0011

00014   0.0004

2.6 方法准确度性

    用本法进行试样的加标回收试验，回收率在

    由表2和表3结果可知，本法可以实现对钥铁
中锡和锑的直接准确测定
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呈黄红色，其水溶液加盐酸产生黄色沉淀。而丽春

红3R溶于水呈樱桃红色，微溶于醇，并在溶解反应

中不产生与上述丽春红2R类似的反应结果

    合成偶氮染料在西方不但被禁止作为食用色

素，甚至被禁止作为纺织品染料，在出口食品和纺织
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析偶氮色素有十分重要的意义。
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