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FIA-ICP-AES联用技术在高纯试剂 

痕量杂质分析中的应用 
陈 浩 江担成 曾云鹞 

． —
一  

(武议大学化学系，武汉，430072) 

孔令羹 7’ 
(武沮大学分析测试中心．武设，430072) 

摘 要 提出TiffFIA-ICP—AEs测定高纯试剂中痕量杂质的方法．研究了传输 管 长 ．进 样 体 

积．曝光时间、基体和酸度等因素对灵敏度的影响；对FÎ一ICP一̂ Es与cPN—IcP—AEs的分析结果 

进行了比较．该技术已较成功地用于高纯Y 20 3中“种稀土杂质和高纯N eCl~Fe、Cr．Mg A1．c_ Cu． 

Zn的测定 。 

美-调 高纯 3。，高纯 a 苎 望堑坌堡 一 

近年来流动注射分 析 (FIA)与ICP-AES 

的 联 用 技 术 受 到广 泛重 视。同 常规 ICP光 谱 

法相比，FIA--ICP—AES联用具有分析速度快， 

进 样体积小，精密度好，抗干扰能力强以及窖 易 

实现分析过程 自动化等特点 FIA—ICP-AES 

在冶金 生物．临床和环境试样分 析 中 的 应 

用 已有报导“ 】 

本文将FIA—ICP—AES用于高纯试剂中痕 

量杂质的测定，在最佳实验参 数 条 件 下，对 

高纯Yz0。中l4种稀土杂质和高纯NaC1中Fe、 

Cr Mg，A1
．

Ca Cu
． Zn进行了 分析。对稀土 

杂质的检出限为0．25~12．5 g／g，相对标准偏 

差为1．o劈二2．9％(n—l2)；对非稀土杂质的捡 

出限为0．0073～0 1 8 g／g，相对标准 偏 差 为 

0．58呖～2．6呖 (n=10) 本法快速 灵敏．准 

确，操作简单。 

一

、 试验部分 

1．仪薯疑主要工作条件 

摄谱仪 ：PGS一2型二米平面 光 栅 摄 谱 

仪，光栅刻线1300条／ram，闪耀波长295．0rim， 

中心波长300．0rim。 

商绺剖，糍批 
等离子发生器：2 kW 高频 电感耦台等离子 

发生器 (北京广播器材广)，扳压 4．okV，阳 

流o．7A， 栅流l 0omA。 

等离子炬管：三层同轴石英营结构，冷却 

气切 向导^。 · 

工作线圈：外径 6mm，两匝， 水冷。 

Ar气流速：冷却气15L／rain，辅助气0．8L 

／rain，载气压力1．8kg／cm 。 

观察高度： 8 mill(负载线圈上方) 

照明系统：单透镜 照明 (f=75ram)，l：l 

成像 

曝光时 闯：25 

流动注射装置：单通道 

蠕动泵：泵速 7 mL／min，泵管内径 2 mm 

采样阀：三通(日本)，进样体积 0～ 2mL 

(可调)。 

传 输 管 道：聚 乙烯管， 长 30cm，内 径 

0．5mm。 

测微光度计：Zeiss I型测微光 度计．S标 

尺 ，△S～lgC绘 制工 作曲线。 

分 析 线(nm)： 

La 408．6． Ce 41 3
．

3， Pr 422．5， 

Nd 401
．

2，Sm 428．0． Eu 390．7．Gd 335．1， 
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Tb 350．9． Dy 353
．
1

．
Ho 339．8，Er 337．2． 

Tm 342
．
5． Yb 328

．
9． Lu 350．7 

Fe 259
．
9， Cr 283

．

5． Mg 279．0， 

Al 308
．
2， Ca 3lZ

．
9， Cu 324

．
7， Zn 334

．
5 

2．标准溶液 

用 1 mg／mL的杂质储备液配制成 系 列标 

准溶液，见表 1 

寰 l j8} ；苣 藩 液 ( 6，皿L) 

＼  

q- 
S 

l4种稀土元 素 0．0l 0．05 0 【 0．5 】 5 

C● M g Zn l 2．5 5 l0 25 50 

^l Fe 0
． 1 0．25 0．5 【．0 2 5 5．0 

CⅡ Mn C 0
． 0 5 0．1 0．25 0．5 1．0 2．5 

稀土元素标准溶液中Y O，基体(纯度>9目．999晡)台量为 

0斌 t0mg／mL 40rag／mL． 

试剂均 为优级纯或分析纯 蒸馏 水经二次 

蒸馏。 

j．样昌处理 

(1)称取0．1g或0．4g高纯Y 20 试样 于 

烧杯中，加^少量 (1+1)HCI温热溶解．全溶后 

转八10mL容量瓶l申．用(i+ 9)HC1定容后 

备用 

(2)从大量NaC1中分离／富集瘟量元素 

的方法见 文献 (5]。称取log高纯NaCI样品， 

置于50mL石英 烧杯中．加八30mL浓盐酸，用 

玻璃 捧充分搅 拌，抽滤瓶过滤，取滤液27mL于 

小烧杯中，在电炉上小心蒸发至干，用(1+ 9) 

稀盐酸定窖至 2mL，待测。 ． 

二．结果与讨论 

I．FI．A—ICP-AES参戤的选择 

(1)传输管长度 本文试验了内径O．5mm． 

长度分别为20~m~1340cm的两种传输管。试验 

结果表明．传抵篱长度的影响不明显。这是由于 

采用了较大的系速．并对信号进行积分．本文 

选择 待输营长度 为30cm
．  

(2)进样体积 待涮元素信号值 (6S) 

随进样体积的增加而增大， 当进 样 体 积 大于 

1 mL时 信号 值的增大趋 于平瑷
。 我们 选 择 

1 mL作为本实验的进样量
。 

(3)曝光时间 进样体积固定为1 mL 通 

过动板试验，对曝光时间进行合理选瘁■。l从图 
i,-j-知， 5 s后信号开始 出现．30s后 信 号几乎 

消失；若采样 5 s后开始曝光，则曝光时 间 可以 

选择25s 

圈 1 一光时间的啦并 

▲ ME 279．口 ×Cu 324．7 ．Ca 3【T．9 

(4)ICP工 作条件 ~t~ICP几个重要参 

数 (板压、载气压力和观察高度) 进 行 了 考 

察。最佳工作条件为：功率 (板压表示)4，OtV，
．  

载气压力i．Sk~／cm ．观察 高 度 8 ram(负 载 

线圈上方)。 ～ ～  

2．基体形响 

(1)当基体YzO a浓度较大时，虽 然 采 

用FIA技术仍不能完全消除基体的影响，但与 

连续喷雾比较影响要小得多。 

(2)FIA-ICP-AES~术容许溶液中有 

更高浓度的基体存在。我们的实验证实，使 用 

Y2 O3浓度为50mg／mL的试液，经长时 间工作． 

来发现雾化器和中心管出现培塞现象 (较连续 

体系基体浓度可高出 5倍)。显然．这一结果 

与载流的作用密切相关 

(3)FIA—ICP灵敏赛的损失可以通过提 

高试液中基体 的浓度 (相应提高了基体申待澍 

元素的浓度)来补偿．从而改善测定高纯试 劫 

中痕量杂质的相对捡谢限． ． 
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基体Y z0 8对稀土元素谱线强度 的 影响 

见 图 2。 

Y=O·浓虞 g，皿L) 

基体Y 0 对希土元素量缝强度的影响 

(E|337．2 m 2 llg／mL) 

连续喷葬 2．H A lmL 3．FJA 360．uL 

本文还考察了基体NaCI对待剥杂质 谱 线 

强度的影响。试验表明，NaCl(0~40mg／mL) 

对杂质谱线强度的影响不明显．由于分离富集 

物中基体NaCI的残留量小，可 不必加八相应量 

的NaC1对标样进行基体匹配。 

3．酸虞髟■ 

考察了盐酸 (0～ 8 mol／L)酸度对 待 洳 

元素谱线强度的影响 在试验条件下 (载流为 

水，进样体积 1 mL，曝光时间25s)，F[A—ICP 
— AES法 中 酸度 的影 响明显低 于 连续 喷雾 法 

且随进样体 减少而进一步 降低。这可能与载 

流对试样的稀释作用及蠕动泵进样降低了溶液 

粘度变化的影响有关。．为了获得准确的分析结 

果，要求试液与标液的酸度保持一致。 

4．分析应用 

(I)高纯Y2O 的分析 配制基体Y O a含 

量 分别为t0mg／mL,~40mgfmL的两套标样， 

用 于分析99％至99、09彩Y2O 3中 14种稀 ± 杂 

质的含量(进样体积为 1mL)．并与 连续喷雾法 

(基体为10mg／mL)分析结果进行比较。从 表 

2所列数据可以看出，FIA—jCP ES技术可 

以满足高纯氧化钇 的分析要求， 分析结果与常 

规连续喷雾法的分析结果比较吻合。 

裹 2 毫锋Y o，试霹分橱 

一 !! 一 
元 素 

c Ft 

L● 5 

Ce < 10 

Pr < l0 

Nd IO 

Sm <  10 

Eu < 1 

Gd 25 

Th < 5 

D r 4I 

H0 < 1 

E r 38 

Tm < 5 

Yb 24 

Lu < O 

纯度(嘶)> 99．08 

一 — — ! =一-2⋯ 

CÎ  Fl e F‘． 

< 5 < IO <2．5 

< 10 <50 < l2 5 

< 10 <50 < 12．5 

< IO < l0 < I2．5 

< 10 <50 <12．5 

< 1 < 1 <0．25 

< I < 5 <2．5 

< 5 < 5 <j．25 

< 】 < 】 <0．25 

< 1 < l <0．25 

< j < l <o．25 

< 5 < 5 <1．25 

< I < j <0．盘5 

< 10 < 托 <2．5 

99．993 99．98 99．994 

ci。—— 连映噎雾(Yj0j 10 g，mL) 

F 0—— FĴ (Y2O，10ro b ／mL) 

F‘。—— FIA (Y 20 2 4omg／mL) 

测 定下 限及精密 度列于表 3 

(2)高纯NaCI的分析 基于基体NRCI 

与杂质在浓盐 酸 和 浓 盐 酸一乙醇介质中 溶解 

度的不同，采用浓盐酸体系可以简 便 地从大量 

NaC1基体中定量地分离富集CB．Mg、ZⅡ，Al、 

Fe
、
Cu

、
Mn、Cr等杂质l 。本文 采 用 这一 

分离富集方法．井用FIA-ICP光谱 法 对 高纯 

氯化钠试样进行分析。方法的回收率大于蚰知， 

检 出限 迭 o．033~D．82ttg／mL (对溶 液 )， 

0．0073~0．1 8"g／g(对固体)，DL=4,12o"hC 

(S̈ b—S )；相 对 标 准 偏 差 0．58和～2．8孵 

fn一10．C=标 3)．试样分析结果与连续喷 

雾法一致 (表 t)。 

北 。 纬 
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震 5 鞴土元素的潮定下限和精密度 

元 素 

跫下限 ( g／g) RsD(n=t2)(啊) 

c 臂 

2．1 

4．1 

3 0 

4．4 

3．4 

1．0 

5．5 

3．5 

6 5 

5．5 

3．3 

5．5 

1．6 

e．5 

CI o
． F1 0，F‘D韵 童 义同 表 2． 

裹 4 矗纯N aC1样昌分析 

元 索 I Fe Cr Mg A1 Ca Ca zn 
— —

一 l～ ～  

原 占量 g 

加 ^量 ( g／g) 

碱 定值 ( s／s) 

隧 曳率 (啊) 

连 鳗喷雾一1CP 

( S／g) 

拴出限 ( E／6) 

精密度 (嘶) 

1．53 0．064 1．23 C
．
73 4．6 0．042 0

． 66 

2-0 2．0 2．0 2
． 0 2．0 2．0 2 0 

3 42 1．87 3．17 2．6 e．2 1．91 2
． 42 

96．8 9 ．6 98 95
．
2 94 9 5 口l 

I．44 < ．C8 1．12 c．63 4．04<0．063 0、64 

]．C14 0．OOT3 0．1 6 O．C,20 D．033 0．0 E,44 D 18 

1．1 0．96 0．90 2．6 0．58 1．1 2．0 
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用便携式MIPID气相色谱仪现场测定 

空气中的苯、甲苯和乙苯‘ 

于爱民 唐思清 金钦汉 
、  

t吉林土学化学系， 春，I 30023) 

王芬蒂 

(白求恩医科大学预防医学院，长春， l 3~c22) 

A 摘要利用便携式微注等离子体离子化检测器(MIPID)气相邑谱仪，以氩气为载气和工作气体． 
测定了空气中的苯 甲苯和乙苯。考察了各种实验参数对测定的影响。探讨了革系物电离电位与离子化 

效率及检出琨的关系。列苯 

关键饲 微波等离子体 

甲苯 和乙苯 的捡出限分 

童王 叁型墅耋 早 

空气中苯系物的台量是劳动卫 生 和 环 境 

保护部门需要监测的一项重要指标。对苯系物 

的分析可以采用分光光度法、检测管法、红外 分 

析法和氢焰离子化检测器气相色谱法 。但这 

些方法不能完全满足现场直接分析 的要求。 

·国家教委回 国留学人员基盒和吉林雀科委 基盒资助项目 

别为4．ox】o一̈ g．2．5×19一 g和1．2×10一̈ g． 

苯 乙苹 相色谱仪 

我们在微波等离子体离子化检 测 器 基 础 

土 研制 的便 携式MIPID气相 色谱 仪⋯． 可 

直接分析空气中的苯系物。对苯、毕苯和乙苯 

的检出限分别 为4．0×1 0一“g，2．5×1 0-。 g和 

1．2× l0-¨ g
。 

h n L h 

0  

0 一 拈 

挖 L 

∞ 加 加 蛐 0 ， ● 加 

0 ∞ m ● ● 5 ● 

h 州 n n 町 n -= 
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