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电感耦合等离子体发射光谱法测定烟道灰中的铟
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重庆市计量质量检测研究院!重庆
!

K"((+)

摘
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要
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铟是一种银白色稀有稀散金属!在地壳中的平均质量分数为
"U""""(4

!为了准确测定烟道灰样

品中低含量的铟!通过对样品成分的初步分析!确定实验中溶解样品所用的酸及其比例$依次逐步加入

YS=

!

Y0/

)

!

YH

和
YS=/

K

%

%L%L%L%h(RLRL+L+

&!将样品完全溶解后!冷却至室温并移入分液漏

斗!在
YbA

介质中!以溴化铵做盐析剂%溶液体积控制在
+R#$

左右&)移取
+R#$

乙酸乙酯作为萃取剂和

稀释剂!萃取液直接导入配备有机进样系统的电感耦合等离子体原子发射光谱仪%

;SW?5I.

&!选择
;&

+)"U!"!&#

为分析谱线!对烟道灰样品中的铟进行测定!从而建立了电感耦合等离子体原子发射光谱法

%

;SW?5I.

&测定烟道灰样品中铟的方法$实验样品溶解后!采用萃取分离法消除基体元素及共存元素的干

扰$通过对萃取酸度#萃取剂#萃取方法#盐析剂#分析谱线等条件试验!确定了最优的实验条件$铟的质量

浓度在
"U+R

!

KU""#

O

"

$

'(范围内与其发射强度呈线性关系!校准曲线线性相关系数为
"UTTT)

!检出限为

"U")#

O

"

$

'(

!测定结果的相对标准偏差%

&h((

&小于
R4

!回收率在
T+4

!

("+4

之间$按照上述试验步骤

测定
R

个烟道灰样品中的铟含量!其测定结果与
;SW?J.

法比较吻合$另外!与现有的分析方法%

IPB5

滴

定法#分光光度法#原子吸收光谱法#

:

射线荧光光谱法#电感耦合等离子体原子发射光谱法及质谱法等&

相比!该法具有简便!快速!灵敏!准确度较高的优点!可用于铟含量在
"U"""-4

!

"U("4

之间烟道灰样品

的批量检测$

关键词
!

电感耦合等离子体发射光谱法)烟道灰)乙酸乙酯)铟

中图分类号$

/!RGU)(

!!

文献标识码$

5

!!!

MOE

$

("U)T!K

%

i

U%DD&U("""?"RT)

"

+"+"

#

"K?(+"(?"!

!

收稿日期$

+"(T?")?+(

&修订日期$

+"(T?"G?+R

!

基金项目$国家质量监督检验检疫总局科技攻关项目%

+"(Ga_")(

&资助

!

作者简介$周西林!

(T!G

年生!重庆市计量质量检测研究院高级工程师
!!

<?#9%=

+

Q*12X%=%&TTT

"

(!)\F1#

引
!

言

!!

烟道灰是一种在锌#锡#铅等有色金属矿冶炼中产生的

一种富集铟的渣料$在环保上!它又是危险固体废物)在资

源上是冶炼多金属元素的副产品!也是回收铟#锗#镓等稀

散金属的主要来源$铟是一种银白色稀有稀散金属!在地壳

中的平均质量分数为
"U""""(4

!主要用于半导体#电子器

件#透明导电涂层%

;B/

膜&#荧光材料#金属有机物等领域$

铟由于其独特而优良的物理化学性能!已成为现代电子工业

中最主要的支撑材料之一$铟虽然用途越来越广!用量越来

越大!但它是稀有稀散元素!在自然界中不存在可供开采的

独立矿床!而烟道灰是目前提取铟的主要原料之一!故准确

分析烟道灰中的铟具有很高的实际意义,

(?)

-

$

目前!样品中铟含量的测定方法有很多!常见的方法有

IPB5

滴定法,

+

-

#分光光度法#原子吸收光谱法,

)

-

#

:

射线

荧光光谱法#电感耦合等离子体原子发射光谱法及质谱法,

(

-

等$

IPB5

滴定法和分光光度法属于传统的化学分析法$滴

定法针对高含量铟的测定!分光光度法针对低含量铟的测

定$众所周知!化学分析法普遍都存在操作过程环境恶劣#

繁琐#费时#效率低等缺点!另外所用试剂毒性大!对分析

人员身体健康有一定的影响$原子吸收光谱法直接测定铟!

由于基体干扰及背景吸收因素导致干扰大及检出限高!测定

结果不稳定!不适应低含量样品测定)如果测定低含量的样

品!需要采用萃取分离后!再经过反萃取后才能测定!其操

作过程也比较繁琐$

:

射线荧光光谱法对标准物质要求高且

背景干扰大!而烟道灰没有合适的标准物质!另外该法不适

用测定含量在
"U"(4

以内的样品)电感耦合等离子体质谱法

%

;SW?J.

&在分析痕量元素方面具有多元素同时检测线性动

态范围宽和检出限低等优点!但是仪器的价格相对比较高!

安装条件要求较高)目前!在一般实验室无配备$电感耦合

等离子体原子发射光谱法将样品溶解后直接测定!铟的检出

限为
"U"R#

O

"

$

'(

!对于
"U"(4

以下的铟测定效果不佳)

而烟道灰中的铟的含量大约在
"UR4

以内!但是大部分样品



中铟含量都在
"U""(4

!

"U"(4

之间!如果采用此法测定铟

含量!由于基体元素的干扰!其结果准确度较差$

本实验采用乙酸乙酯作为萃取剂!将铟从样品基体中分

离出来!直接上机测定!避免了其他共存元素的干扰!同时

也避免萃取过程中被测定元素容易因为操作不慎带来的损

失$近年来!有机进样法在电感耦合等离子体原子发射光谱

法及质谱法中得到了广泛应用!该法的特点是前处理方法简

单和快速!特别是在测定油品中的元素含量及形态分析!金

属材料中的痕量磷#硼,

K?R

-

#矿石中的金,

!

-

#硝酸溶解铀芯所

得的料液中的痕量锆,

G

-都取得很好的效果$除此之外!该法

可快速萃取样品溶液中的铟!具有传质快#周期短#选择性

好#提取率高及便于连续操作等特点$

本实验在保证萃取剂具有较高萃取率和选择性!萃取液

进入仪器进样系统后!等离子炬不被熄灭!并充分去溶#氧

化及解离)在此前提条件下!根据文献,

(?)

!

K?-

-中研究成果

及平时日常工作经验!对萃取剂的选择进行研究$具体过程

为+样品经
YS=

!

Y0/

)

!

YH

和
YS=/

K

等混合酸依次溶解

后!用溴化铵做盐析剂)在
YbA

介质中!采用乙酸乙酯作为

萃取剂)萃取完毕后!选择分析谱线
;&+)"U!"!&#

)直接进

入配置有机进样系统的电感耦合等离子体原子发射光谱仪!

对烟道灰中铟含量测定$铟的检出限为
"U")#

O

"

$

'(

!可检

测铟含量在
"U"""-4

!

"U("4

之间烟道灰样品$

(

!

实验部分

#"#

!

仪器及参数

仪器+

G+R?I.

电感耦合等离子体原子发射光谱仪%安捷

伦科技有限公司&$

附件+

5̂ J?(

氧气导入附件)梨形雾室和玻璃同心雾化

器$

仪器工作条件+功率为
(RR" C

)等离子气流量为
(!

$

"

#%&

'(

)载气流量为
"U!$

"

#%&

'(

)泵速为
R"

转"

#%&

'(

)积分时间为
+RD

)观察方式为垂直观查)观察高度为

(R##

)平行测定次数为
)

)铟分析线为
+)"U!"!&#

)

5̂ J?

(

氧气流量为
R

档)分析谱线+

;&+)"U!"!&#

$

#"!

!

试剂

铟标准储备溶液+

("""

#

O

"

#$

'(

$盐酸+

"

约
(U(T

O

"

#$

'(

$硝酸+

"

约
(UK+

O

"

#$

'(

$氢氟酸+

"

约
(U(R

O

"

#$

'(

$氢溴酸+

"

约
(UKT

O

"

#$

'(

$高氯酸+

"

约
(UG!

O

"

#$

'(

$乙酸乙酯+

"

约
"UT"

O

"

#$

'(

$饱和溴化铵溶液+将

(""

O

分析纯溴化铵溶解于
(""#$

温水中%

R"

!

RR,

&!溶

解完毕后!冷却至室温结晶$铟元素标准溶液+

+R

#

O

"

#$

'(

!用
(""

#

O

"

#$

'(标液稀释四倍可得$多元素混合标

液+锌#铁#钠#钾#钙质量浓度为
+R"

#

O

"

#$

'(

!铝#镁#

砷#铅质量浓度为
(""

#

O

"

#$

'(

!铟质量浓度为
+R

#

O

"

#$

'(

$实验用水为去离子超纯水%一级水&$

#";

!

样品制备

称取可供分析的烟道灰样品
"U(

!

"UR

O

%精确到
"U"""(

O

&!置于
(R"#$

聚四氟乙烯烧杯中!用少量水润湿后!先加

入
+"#$

盐酸!盖上表面皿!于电热板上低温溶解至无小气

泡)加入
R#$

硝酸!中温加热至溶液冒大泡)分别加入
+

#$

氢氟酸和
+#$

高氯酸!高温加热至冒烟!并出现湿盐

状!后取下冷却$用少许水溶解样品!依次加入
+#$

饱和溴

化铵溶液和
(R#$

氢溴酸!将样品溶解后移入的
(+R#$

棕

色分液漏斗中!并将溶液量控制在
+R#$

左右%事先划线&!

用移液管吸取乙酸乙酯加入其中!振荡萃取
(#%&

!静置分

层!弃水相$有机相直接进入配置有机物进样系统的
;SW

光

谱仪中!选择
;&+)"U!"!&#

作为分析线进行铟的测定!同

时做空白试验$

#">

!

标准系列溶液的配制

在
+R"#$

棕色分液漏斗中!用移液管将
+R

#

O

"

#$

'(

铟标准溶液分别吸取
"

!

"U+R

!

"UR"

!

(U""

!

+U""

!

)U""

和

KU""#$

加入于
G

个
(+R#$

棕色分液漏斗中!依次加入
+

#$

饱和溴化铵溶液和
(R#$

氢溴酸!将溶液量控制在
+R

#$

左右%事先划线&!用移液管吸取
+RU"#$

乙酸乙酯加入

其中!振荡萃取
(#%&

!静置分层!弃水相!

)"#%&

内测定有

效$该标准系列溶液中对应的铟质量浓度分别为+

"

!

"U+R

!

"UR"

!

(U""

!

+U""

!

)U""

和
KU""

#

O

"

#$

'(

$

+

!

结果与讨论

!"#

!

溶解酸的选择

烟道灰是冶炼多金属元素的副产品!其主要化学元素为

锌#铁#钠#钾#钙#铝#镁#砷#铅#硅!铟$它们大部分以

氧化物形式存在!少部分以硫化物形式存在$其中锌#铁#

钠#钾#钙#镁等元素的氧化物或硫化物可以用盐酸溶解)

剩余大部分元素可以用硝酸溶解$由于样品中含有少量硫化

物!而王水具有强氧化性!可将
.

+'氧化成
./

+'

K

!

./

+'

K

和

铅可形成硫酸铅沉淀!因此本实验不宜用王水直接溶解样

品$在可用盐酸将样品低温加热溶解品至溶液无小气泡后

%证明硫化氢已经挥发&!再加入硝酸)盐酸和硝酸混合后即

成王水!继续中温加热溶解样品至溶液冒大气泡)然后加入

氢氟酸和高氯酸高温加热至冒烟去除硅!冒烟至出现湿盐

状!取下冷却!加入一定量的氢溴酸溶解样品!并加入溴化

铵作为盐析剂!提高有机溶剂的萃取效果$因此本实验的溶

解酸的选择盐酸#硝酸#氢氟酸#高氯酸#氢溴酸!并依次加

入$

!"!

!

稀释剂及萃取剂的选择

在有机物进样中!有些样品具有粘度大#密度大和雾化

进样困难等缺点!比如石油%原油&)另外还有些样品具有易

挥发性!比如汽油)因此这些样品就必须用低粘度的#挥发

性低的有机溶剂来稀释!并降低其粘度和挥发性!这种有机

试剂叫做稀释剂$作为有机样品的稀释剂首先应满足良好的

溶解性!能把样品完全溶解并形成稳定的溶液)其次应该满

足具有较低粘度#低挥发性#低毒性#廉价易得)最后应该

满足对电感耦合等离子体放电特性的影响小!有机溶剂分子

中含碳原子数较少等特点$即稀释剂选择干扰小#毒性小#

挥发性小#粘度小#低碳链#无其他元素%除
S

!

Y

和
/

外&

的链状或环状结构的有机溶剂作稀释剂!还可选用两种或两

种以上的有机试剂混合后使用$常用的稀释剂有甲基异丁酮

+"+(
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J;b_

&#苯#二甲苯#丙酮#

GR

$

基础油%白油&#航空煤油#

乙醚#乙醇#乙酸乙酯等$在这些稀释剂中!常用来做萃取

剂的试剂有甲基异丁酮%

J;b_

&#苯#二甲苯#丙酮#乙醚#

乙酸乙酯等,

K?!

-

$如果这些稀释剂可以选择出一种或多种作

为铟络阴离子的萃取剂!萃取完毕后就可以直接进入仪器进

行分析!否则就需要选择合适的稀释剂经过稀释后才能进入

仪器$

本实验采用的萃取方法为有机溶剂从铟卤化物体系中萃

取铟$即在一定的酸度条件下!铟可与氢卤酸的阴离子形成

铟络阴离子%

;&;

'

K

!

;&bA

'

K

!

;&S=

'

K

&!而含氧的有机溶剂与

Y

V结合形成%烊
M

j&

O

!

1X1&%2#

&离子!它们两者结合可形成

盐阳离子缔合物!然后被该含氧有机溶剂定量萃取$其化学

反应方程式如下+

%

(

&

6?/?6k

%含氧萃取剂的通式&

VY

V

VbA

'

"

,

6?/Y?

6k

-

V

%盐阳离子形成&

VbA

'

)

%

+

&

;&

)V

VKbA

'

"

,

;&bA

K

-

'

%铟络阴离子形成&)

%

)

&,

6?/Y?6k

-

V

V

,

;&bA

K

-

'

"

,

6?/Y?6k

-,

;&bA

K

-%缔合

反应!萃取&$

在常见的有机试剂中!含氧萃取剂主要有醚类#醇类#

酯类和酮类等$该萃取体系的特点是萃取能力强!通常用于

大量基体物质的分离$文献,

+

-提出+可用于萃取铟的络阴

离子的含氧有机溶剂有乙醚#乙酸乙酯#乙酸丁酯#甲基异

丁酮%

J;b_

&$在电感耦合等离子体发射光谱仪有机进样系

统中!实验以四种不同的萃取剂萃取后水相中铟元素的残余

量进行考察$具体过程为+实验按照
(UK

节要求!以
(#$

铟

标液 !对上述四种萃取剂进行条件实验!实验完毕后!用

;SW?5I.

法测定萃取后%不同萃取剂&水相中铟元素的残余

量!其结果见表
(

$

表
#

!

萃取后"不同萃取剂#水相中铟元素的残余量

$%&'(#

!

9(0634%'%<-42,-*62364<62A%,(5%*,(5(@,5%+,6-2

%

36**(5(2,(@,5%+,0

&

元素 加入量(
#

O

萃取后%不同萃取剂&水相中铟元素的残余量(
#

O

乙醚

S

+

Y

R

?/?S

+

Y

R

乙酸乙酯

SY

)

S//S

+

Y

R

乙酸丁酯

SY

)

S//

%

SY

+

&

)

SY

)

甲基异丁酮

J;b_

铟
+R "UK- "U++ "U+) "U)G

!!

通过萃取实验%见表
(

&可以看出上述
K

种有机溶剂萃取

后在水相溶液中铟的残余量不大于
"UR

#

O

!其残余量在

+U"4

以内!即铟的萃取率都在
T-4

以上!其中乙酸乙酯与

乙酸丁酯的萃取率在
TT4

以上!说明上述
K

种萃取剂都满足

实验要求$

比较
K

种有机溶剂毒性!甲基异丁酮%

J;b_

&最大!人

吸入
KU(

O

"

#

')时可引起中枢神经系统的抑制和麻醉)乙

醚次之!另外乙醚为易制毒试剂!并且该品在.危险化学品

安全管理条例/和.易制毒化学品管理条例/目录中!被中国

公安部门列为管制化学试剂!使用时需要办理相应的手续!

属于不易获得试剂!因此可以将甲基异丁酮%

J;b_

&和乙醚

排除在外$本实验萃取剂只能在乙酸乙酯和乙酸丁酯两者之

间选择$从这两种试剂的毒性来看!乙酸丁酯毒性略高于乙

酸乙酯$乙酸乙酯具有水果香味!在食品工业中!是菠萝#

香蕉#草莓等水果香精!威士忌#奶油等香料的主要原料!

目前在一些发达国家!它作为一种无毒#无公害型有机溶剂

正逐渐取代含苯溶剂而甲基乙基酮等是对人体和环境带来极

大危害的溶剂,

!

-

$另外乙酸丁酯比乙酸乙酯的碳链要长!碳

链长的有机溶剂进入进样系统后!为了将碳完全燃烧!所需

要的氧气流量就大$即在富氧状态下进行!此时乙酸丁酯完

全氧化将会产生的热量比乙酸乙酯要多!因此对中心管及炬

管的损伤比乙酸乙酯要大$再加上乙酸乙酯在有机进样系

统
?;SW?5I.

法中是最常用的稀释剂!而乙酸丁酯不是!因此

综合上述多种因素!本实验的稀释剂和萃取剂选择乙酸乙

酯$

!";

!

酸的介质及酸度的选择

实验中铟可与氢卤酸的阴离子形成铟的络阴离子!铟络

阴离子与含氧有机溶剂离子形成的盐离子缔合物可被大部分

含氧有机溶剂萃取$文献,

+

-实验结果表明+在一定的酸度

条件下!乙酸乙酯可在氢溴酸或碘化钾
'

硫酸介质中完成萃

取!铟卤化物形成盐离子缔合物萃取率由大到小的顺序为

;&;

'

K

!

;&bA

'

K

!

;&S=

'

K

$由于溶液中含有一定量的铅离子!而

硫酸根可与铅离子生成硫酸铅沉淀$硫酸铅沉淀或多或少会

吸附部分铟的络阴离子!可导致分析结果偏低$因此本实验

选择氢溴酸介质进行萃取$

在萃取过程中!被萃取溶液的酸度尤为重要$实验以氢

溴酸加入量进行实验$具体过程为+实验按照
(UK

节要求!

以
( #$

多元素混合标液!分别加入
("U"

!

(+U"

!

(KU"

!

(!U"

!

(-U"

和
+"U"#$

氢溴酸进行条件实验!使用
;SW?5I.

法测定萃取后水相%不同酸度&各元素的残余量!对氢溴酸加

入量进行考察$其结果见表
+

$

!!

通过表
+

中水相各元素残余量%

#

O

&可知!萃取前在水相

中加入
(KU"

和
(!U"#$

氢溴酸!其水相溶液中铟元素的残

余量最低!其结果不大于
"U+R

#

O

!经计算可得铟的残余量

率%即残余量与加标量的比值&不大于
(U"4

$说明样品溶液

在这个酸度区间内的铟已经进入了萃取液!即该萃取剂铟的

萃取率为
TT4

以上$其他元素的残余量率见表
)

$

!!

根据表
)

可知+萃取前在水相中加入
(KU"

和
(!U"#$

氢溴酸!萃取后上述元素的在水相中残余量率都不小于

TG4

!进入萃取液的量不足
)4

!即萃取率在
)4

以内)可以

得知此时萃取剂的萃取率最佳!杂质引入最少$因此本实通

过
(KU"

和
(!U"#$

氢溴酸加入量实验数据结果!铟的萃取

率最高!共存元素萃取率最低!并且趋于稳定!经折中考虑!

氢溴酸加入量选择
(RU"#$

$

)"+(
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表
!

!

萃取后水相"不同酸度#中各元素的残余量

$%&'(!

!

$B(5(0634%'%<-42,-*(%+B('(<(2,62,B(%

P

4(-40

/

B%0(%*,(5(@,5%+,6-2

%

36**(5(2,%+636,

.

&

萃取剂 元素 加入量(
#

O

不同酸度萃取后水相中各元素的残余量(
#

O

("U"#$

YbA

(+U"#$

YbA

(KU"#$

YbA

(!U"#$

YbA

(-U"#$

YbA

+"U"#$

YbA

Z& +R" ++) +)T +KG +KG +K! +K)

H< +R" +(R +)) +KK +KK +K" ++R

09 +R" +K( +R+ +KT +KT +R+ +KG

_ +R" +)G +KG +K- +K- +KG +KG

乙酸乙酯
S9 +R" ++! +K- +KT +KT +K! +KG

5= ("" -R TK TT TT TR T+

J

O

("" T) TR TT TT TT TT

5D ("" TK T! T- T- T! T+

WE ("" T( TR TT TT TG T"

;& R" TU) KU) "U++ "U+) "U)- (U"

表
;

!

水相中其他元素的残余量率

$%&'(;

!

9(0634%'5%,(-*-,B(5('(<(2,062,B(A%,(5

/

B%0(

元素 残余量率(
4

元素 残余量率(
4

Z& T-U- 5= TTU"

H< TGU! J

O

TTU"

09 TTU! 5D T-U"

_ TTU+ WE TTU"

S9 TTU!

!">

!

盐析剂的选择

通常情况下!样品溶液中的无机盐浓度越高!可增加其

金属络合物的分配比!此时被萃取的铟铬离子萃取率发生显

著提高$如果在样品溶液中加入无机盐作为盐析剂!也可以

使样品溶液中的无机盐浓度增高!发生上述现象$其主要原

因为+一是盐析剂的加入可使溶液中的离子浓度增高!产生

同离子效应!使铟铬离子的化学反应平衡向着正方向进行!

即有利于萃取)二是溶液中的离子浓度大幅度增高可与水分

子结合形成水合离子!导致溶液中水分子浓度大幅度降低!

从而水分子与被萃取金属离子的结合能力降低!使铟络离子

与含氧有机溶剂离子形成的盐离子缔合物!更容易溶于含氧

有机溶剂)三是高盐溶液中存在着大量的电解质!使水的电

解常数降低!水的偶极矩作用减弱!从而使水分子从被盐析

离子附近离开!有利于铟络离子与含氧有机溶剂离子形成盐

离子缔合物!快速被含氧有机溶剂萃取,

-

-

$

盐析剂的选择首先要满足该无机盐极易溶于水!并不溶

于有机溶剂)其次用于盐析剂的无机盐不与样品溶液中的其

他盐类发生化学反应)最后加入盐析剂对被元素无干扰或不

含被测元素$常用于盐析剂的无机盐有硝酸盐#硫氰酸盐和

卤化盐$由于这些盐类对应的金属元素都可以被
;SW?5I.

法分析!有些还对被测定元素有干扰!因此结合本实验基本

情况选择铵盐$因此盐析剂的无机盐可在硝酸铵#硫氰酸

铵#卤化铵中选择$这三种无机盐都属于易溶于水!不溶于

乙酸乙酯的试剂!其中硝酸铵为易爆试剂!并且该品在.危

险化学品安全管理条例/中目录中!被中国公安部门列为管

制药品!使用时需要办理相应的手续!属于不易获得试剂!

因此硝酸铵不在选用范围中$由于本实验选择的酸性体系是

氢溴酸介质!当溶液中存在着大量的
bA

'可使铟铬离子反应

向正方向进行!即溶液
;&bA

'

K

浓度更加稳定!显而易见硫氰

酸铵不具备这样的特性!因此本实验选择溴化铵为盐析剂$

在电感耦合等离子体发射光谱仪有机进样系统中!实验

选择溴化铵为盐析剂!对萃取后水相中铟元素的残余量进行

考察$具体过程为+实验按照
(UK

节要求!以
(#$

多元素混

合标液!加入
"U"

!

(U"

!

+U"

和
KU"#$

饱和溴化铵溶液进行

条件实验!使用
;SW?5I.

法测定萃取后水相中铟元素的残

余量!对饱和溴化铵溶液加入量进行考察$其结果见表
K

$

表
>

!

萃取后"不同量的溴化铵#水相中铟元素的残余量

$%&'(>

!

9(0634%'%<-42,-*62364<62A%,(5%*,(5(@,5%+,6-2

%

36**(5(2,%<-42,0-*%<<-264<&5-<63(

&

元素
加入量

(

#

O

萃取后%不同量的溴化铵&水相中

铟元素的残余量(
#

O

"U"#$ (U"#$ +U"#$ KU"#$

铟
+R (U+ "U!G "U+) "U++

!!

由表
K

可知+未加饱和溴化铵的溶液经过有机溶剂萃取

后!其水相中的铟的残余量为
(U+

#

O

!其残余量率为
KU-4

!

即铟的萃取率都在
TRU+4

)而加了饱和溴化铵做盐析剂的溶

液经过有机溶剂萃取后!其萃取率明显提高!分别为
TGU)4

%

(U"#$

&!

TTU(4

%

+U"#$

&!

TTU(4

%

KU"#$

&)当饱和溴化

铵加到
+U"

和
KU"#$

后!萃取率为
TTU"4

以上!变化不大!

故本实验饱和溴化铵溶液加入选择
+U"#$

$

!"G

!

方法的分析性能

在仪器最佳工作条件下!首先连续测定空白溶液
((

次!

以
)

倍标准偏差计算方法检出限$其次测量铟的系列标准溶

液!以铟的质量浓度%

#

O

"

$

'(

&为横坐标!对应的发射强度

为纵坐标!绘制校准曲线!最后对不同含量的铟样品进行精

密度实验$计算结果+

;&+)"U!"!&#

的检出限为
"U")#

O

"

$

'(

!换算成质量百分比浓度后为
"U"""(R4

!其检测下限

为
R

倍检出限量!经计算约为
"U"""-4

$铟的质量浓度在

"U(R

!

KU""#

O

"

$

'(范围以内与其发射强度呈线性!线性回

归方程为
'

hRU!K+(V"U+R!

!相关系数
)h"UTTT)

$其精密

度结果见表%见表
R

&$

K"+(
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!"Q

!

样品分析

按照实验方法选择
R

个烟道灰样品进行回收率和对比实

验$并将测定结果与电感耦合等离子体质谱法%

;SW?J.

&

,

(

-

进行对比%见表
R

&$

表
G

!

样品分析试验结果"

!R##

#

$%&'(G

!

H%<

/

'(%2%'

.

060-*,(0,5(04',0

%

!R##

&

样品编号
;SW?J.

(

4 ;SW?5I.

(

4 6.P

(

4

(

4

测定总量(
4

回收率(
4

"U"""( "U"""K ())

烟道灰
( "U"""R "U"""+ TUK! "U"""+ "U"""! (R"

"U""") "U"""G (K"

"U"""R "U""() (""

烟道灰
+ "U"""T "U"""- KU-+ "U""(" "U""(- (""

"U""+" "U""+G T!UK

"U""+R "U""G+ T!U"

烟道灰
) "U""R) "U""R" +UT! "U""R" "U""T! T!U"

"U"("" "U"(K- T-UG

"U""R "U"(! (""

烟道灰
K "U"(+ "U"(( (U-T "U"(" "U"++ ("R

"U"+" "U")+ (")

"U"+R "U"G" T-U!

烟道灰
R "U"R( "U"R( "UG+- "U"R" "U("( (""

"U("" "U()R -TUK

!!

由表
R

可知+当样品中铟含量低于检测下限时!两种方

法测定结果相差
+UR

倍$其回收率都大于
()"4

)接近检测

下限
"U"""-4

时!两种方法测定结果比较吻合!其回收率在

T!4

!

(""4

之间)当铟的含量在
"U"R(4

时!两种方法测定

结果一致$由于校准曲线中铟的最高含量为
KU""#

O

"

$

'(

!

经计算可得铟的检测上限为
"U("4

!其
R"4

加入量的回收

率为
T-U!4

!在线性范围内)

(""4

加入量的回收率为

(""4

!在检测上限边缘)而
+""4

加入量的回收 率 为

-TUK4

!已经远远超出检测上限!因此该实验方法烟道灰样

品中铟含量的分析定在
"U"""-4

!

"U("4

之间$在生产中

由于大部分样品中铟含量都在
"U""(4

!

"U"(4

之间!低于

含量
"U""(4

很少!因此该方法可满足烟道灰样品中铟含量

的日常分析$该法与
;SW?J.

法相比!尽管后者可测定

"U""")4

的铟!但是由于后者检测对环境要求较高!并且仪

器价格昂贵!一般实验室无条件配备!况且在生产中铟含量

小于
"U""(4

样品非常少!其冶炼成本较高!因此为了节约

成本!可采用本法进行实验$
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