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ＩＣＰ－ＯＥＳ 法测定铁系复合催化剂
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摘要:建立了一种电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铁系复合催化剂回收制备过程中几个重要金属元素 Ｆｅ、Ｚｎ、Ｉｎ、

Ｐｂ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ 含量的分析方法ꎮ 考察了仪器 ＲＦ 功率、雾化器流速、观测高度对每个元素信噪比的影响ꎬ经过正交试验
得出在 １􀆰 ２ ｋＷ 的 ＲＦ 功率、０􀆰 ８ Ｌ / ｍｉｎ 的雾化器流速、９ ｍｍ 的观测高度下ꎬ一定范围内 ９ 种元素都具有良好的线性关系ꎬ相关系
数均大于 ０􀆰 ９９９ ９ꎬ各元素标准物质的测定结果与标准值差别较小ꎬ重复性 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ３０％、０􀆰 ７０％、０􀆰 ９０％、１􀆰 ７２％、０􀆰 ３９％、
１􀆰 ３６％、１􀆰 ２５％、 ０􀆰 ３５％、 ０􀆰 ４３％ꎬ各元素加样回收率分别为 １０１􀆰 ８％、 １０５􀆰 ６％、 １０１􀆰 ５％、 １０１􀆰 ５％、 ９８􀆰 ４％、 ９９􀆰 ３％、 １０１􀆰 ２％、
１０５􀆰 ２％、１０７􀆰 ３％ꎮ 结果显示ꎬ该方法具有较高的稳定性和准确性ꎬ满足车间回收生产催化剂过程中样品的检测ꎮ
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　 　 铁系复合催化剂是工业生产过程中应用较为广

泛的化学物质ꎬ催化剂中各金属元素的含量直接影

响催化效果ꎮ 催化剂在使用过程中因金属的流失、
积碳、载体的改变等因素会导致催化剂失去催化效

果ꎬ回收失去催化效果的催化剂中的金属元素越来

越成为研究者的课题[１－８]ꎬ各种不同的元素通过合

适的方法回收再利用ꎮ 为此本文中开发一种可以同

时测定铁系催化剂回收制备过程中几个重要金属元

素 Ｆｅ、Ｚｎ、Ｉｎ、Ｐｂ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ 的分析方法ꎬ通
过对回收样品中金属元素的含量分析再补加重新制

备ꎬ为催化剂回收制备过程起到指导意义ꎮ
现有测定金属元素含量的分析方法有原子吸收

光谱法、原子吸收分光光度法、电感耦合等离子体质

谱法、电感耦合等离子体原子发射光谱法ꎮ 原子吸

收光谱法[９] 和原子吸收分光光度法一次只能测定

一种元素ꎬ对多元素的测定操作复杂耗时长ꎻ电感耦

合等离子体质谱法适用于测定样品中痕量元素的含

量[１０－１２]ꎬ由于测试样品中需要同时测定多种元素ꎬ
并且样品中金属元素含量为常量ꎬ所以选取电感耦

合等离子体原子发射光谱法进行样品测定[１３－１５]ꎮ
本文中将通过筛选优化仪器测定参数、建立外

标标准曲线、验证分析方法的可行性等方面ꎬ建立一

种电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铁系复合

催化剂回收制备过程中几个重要金属元素 Ｆｅ、Ｚｎ、
Ｉｎ、Ｐｂ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ 的分析方法ꎬ满足生产催

化剂过程中样品的检测ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器和试剂

仪器:电感耦合等离子体原子发射光谱( ＩＣＰ －
ＯＥＳ)５８００(美国ꎬＡｇｉｌｅｎｔ)ꎮ

试剂:Ｆｅ、Ｉｎ、Ｃａ 单元素标准溶液储备液(国家

􀅰２６２􀅰
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有色金属及电子材料分析检测中心)ꎬＣｒ、Ｃｕ、Ａｌ、
Ｍｎ、Ｚｎ、Ｐｂ 混和标准溶液储备液(安捷伦科技有限

公司)ꎬ硝酸优级纯(国药集团化学试剂有限公司)ꎬ
超纯水(密理博超纯水机制得ꎬ电阻率 １８􀆰 ２ ＭΩ􀅰ｃｍ)ꎬ
高纯氩 ９９􀆰 ９９９％(新昌县新工气体有限公司)
１􀆰 ２　 方法原理

电感耦合等离子体原子发射光谱是以等离子体

为激发光源的原子发射光谱法ꎬ样品由氩气为载气

引入雾化系统进行雾化后ꎬ再以气溶胶的形式进入

等离子体中心通道ꎬ在高温和惰性气氛中被充分蒸

发、原子化、电离和激发ꎬ发射出所含元素的特征谱

线ꎮ 根据各元素特征谱线的存在与否ꎬ鉴别样品中

是否含有某种元素来进行定性分析ꎬ根据特征谱线

的强度测试来进行定量分析ꎬ适合从痕量到常量的

多种元素分析[１０]ꎮ
１􀆰 ３　 标准溶液的配置

将 Ｆｅ、Ｉｎ、Ｃａ 单元素标准溶液储备液用 ２％的硝

酸溶液稀释制成系列标准工作溶液ꎬ其中 Ｆｅ 的浓度

分别为 ４􀆰 ０、８􀆰 ０、１２、１６、２０、３０ ｍｇ / ＬꎻＩｎ 的浓度分别

为 ０􀆰 ４、０􀆰 ８、１􀆰 ６、２􀆰 ４、３􀆰 ２、４􀆰 ０ ｍｇ / ＬꎻＣａ 的浓度分别

为 １􀆰 ０、２􀆰 ０、３􀆰 ０、４􀆰 ０、５􀆰 ０、６􀆰 ０ ｍｇ / Ｌꎮ 将 Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ、
Ｍｎ、Ｚｎ、Ｐｂ 混和标准溶液储备液用 ２％的硝酸溶液

稀释制成 Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ、Ｍｎ、Ｚｎ、Ｐｂ 浓度分别为 １􀆰 ０、
１􀆰 ５、２􀆰 ０、２􀆰 ５、３􀆰 ０、４􀆰 ０ ｍｇ / Ｌ 的标准工作溶液ꎮ
１􀆰 ４　 样品溶液的配置

车间生产过程中将废催化剂溶解成硝酸溶液后

待分析检测ꎬ避免样品中少量颗粒状固体堵塞仪器

进样系统需用 ０􀆰 ２２ μｍ 的滤膜过滤ꎬ取一定量过滤

后待测样品用 ２％的硝酸溶液稀释至适宜浓度制成

供试品溶液ꎮ

２　 方法参数优化和结果讨论

２􀆰 １　 元素波长选择

根据观察每个元素推荐的检测波长ꎬ对比每个

元素不同波长下的强度和波长的所有可能的干扰波

长ꎬ以及该干扰波长对目标波长可能造成的干扰ꎮ
Ａｌ 元 素 的 推 荐 波 长 有 ３９６􀆰 １５２、 １６７􀆰 ０１、

２３７􀆰 ３１２ ｎｍꎬ通过观察每个波长下的干扰ꎬ对比强

度ꎬ看到 ３９６􀆰 １５２ ｎｍ 的信号强度最高 ３２ ７０２􀆰 １ꎬ且
只有 ２ 条干扰谱线ꎬ 分别是强度为 １􀆰 ４ 的 Ｆｅ
(３９６􀆰 １１４ ｎｍ)和强度只有 １􀆰 ０ 的 Ｍｎ(３９６􀆰 ２３２ ｎｍ)ꎬ
铝的相对强度是 ２ 个元素的 ３ 万倍ꎬ由于测试溶液

中没有包含高浓度的 Ｍｎ 所以干扰不成立ꎮ 而其余

几个波长下不仅信号强度低而且各待测元素干扰

大ꎬ故确定 Ａｌ 的测定波长为 ３９６􀆰 １５２ ｎｍꎮ
Ｃａ 元素的推荐波长３９６􀆰 ８４７、３９３􀆰 ３６６、４２２􀆰 ６７３ ｎｍꎬ

原子吸收光谱的时候通常采用 ４２２􀆰 ６７３ ｎｍꎬ但是通

过观察元素干扰表格ꎬ在 ３９３􀆰 ３６６ ｎｍ 下不仅强度为

１ ９３０ ４７２􀆰 ３ꎬ且干扰少ꎬ目标元素中只有 Ｃｒ 的

３９２􀆰 １０２ ｎｍꎬ波长差 １ ｎｍꎬ符合仪器分辨率ꎬ且 Ｃａ
的相对强度是 Ｃｒ 的 １９ ０００ 倍ꎬ因此干扰不成立ꎮ

Ｃｒ 元素的推荐波长 ２６７􀆰 ７１６、２０５􀆰 ５６０、２０６􀆰 １５８ ｎｍꎬ
从元素干扰表格中观察到在 ２０５􀆰 ５６０ ｎｍ 下有一条

Ｃｕ(２０５􀆰 ４９８ ｎｍ)干扰波长ꎬ两元素波长仅差 ０􀆰 ０６２ ｎｍꎬ
且相对强度 Ｃｒ 只有 Ｃｕ 的 ２０ 倍ꎬ干扰成立ꎻ２０６􀆰 １５８ ｎｍ
下有 １ 条待测元素 Ｚｎ 的 ２０６􀆰 ２００ ｎｍ 波长ꎬ信号强

度比 Ｃｒ 还要高ꎮ 综上选择 ２６７􀆰 ７１６ ｎｍ 波长为检测

波长ꎬ强度最高干扰最小ꎮ
Ｃｕ 元素的推荐波长 ３２７􀆰 ３９５、３２４􀆰 ７５４、２１３􀆰 ５９８ ｎｍꎬ

从元素干扰表中看到波长 ２１３􀆰 ５９８ ｎｍ 干扰多且大ꎬ
另外 ２ 个波长干扰都很小ꎬ其中 ３２７􀆰 ３９５ ｎｍ 强度最

高有 ５３ ７８５ꎬ综上 Ｃｕ 选择 ３２７􀆰 ３９５ ｎｍ 为检测波长ꎮ
Ｆｅ 元素的推荐波长 ２３８􀆰 ２０４、２５９􀆰 ９１０、２３４􀆰 ３５０ ｎｍꎬ

２５９􀆰 ９１０ ｎｍ 的 左 边 有 一 条 强 度 ２９６􀆰 １ 的 Ｍｎ
(２５９􀆰 ８８９ ｎｍ)ꎬ２ 条波长仅相差 ０􀆰 ０２ ｎｍꎬ相对强度

相差 ９１ 倍ꎬ 干扰成立ꎬ 因此排除 ２５９􀆰 ９１０ ｎｍꎻ
２３４􀆰 ３５０ ｎｍ 下干扰波长较多也排除ꎻ在 ２３８􀆰 ２０４ ｎｍ
周边只有 ２ 条相对强度分别为 ０􀆰 ３ 的 Ｍｎ(２３８􀆰 １８ ｎｍ)
和相对强度 ５􀆰 ７ 的 Ｃｒ(２３８􀆰 ２１９ ｎｍ)ꎬ干扰可忽略ꎬ
综上选择 ２３８􀆰 ２０４ ｎｍ 为检测波长ꎮ

Ｉｎ 元素的推荐波长 ２３０􀆰 ６０６、３２５􀆰 ６０９、３０３􀆰 ９３６ ｎｍꎬ
Ｉｎ 元素的 ３０３􀆰 ９３６ ｎｍ 强度较低ꎬ只有 ７１２􀆰 ２ 不选

择ꎬ３２５􀆰 ６０９ ｎｍ 附近有一条 Ｍｎ(３２５􀆰 ６１３ ｎｍ)波长

只相差 ０􀆰 ００４ ｎｍꎬ且强度只有 Ｍｎ 的 ２１ 倍ꎬ干扰较

大ꎬ故选择 ２３０􀆰 ６０６ ｎｍ 为检测波长ꎮ
Ｍｎ 元素的推荐波长 ２５７􀆰 ６１０、２５９􀆰 ３７２、２６０􀆰 ５６８

ｎｍꎬＭｎ 的第一波长强度高达 ２２ 万ꎬ且附近没有干

扰待测波长ꎬ故选择 ２５７􀆰 ６１０ ｎｍ 为检测波长ꎮ
Ｐｂ 元素的推荐波长 ２２０􀆰 ３５３、１８２􀆰 １４３、２１７􀆰 ０００ ｎｍꎬ

１８２􀆰 １４３、 ２１７􀆰 ０００ ｎｍ 的 强 度 分 别 是 ４９３􀆰 ９ 和

８３９􀆰 ０ꎬ而 ２２０􀆰 ３５３ ｎｍ 强度有 ４０５１􀆰 ６ꎬ２２０􀆰 ３５３ ｎｍꎬ
附近干扰最大的是强度为 １􀆰 ３ 的 Ｆｅ(２２０􀆰 ３４１ ｎｍ)
和强度为 １２􀆰 ８ 的 Ｃｒ(２２０􀆰 ３８７ ｎｍ)ꎬＰｂ 与 Ｆｅ 的波长

只相差 ０􀆰 ０１２ ｎｍꎬ但是强度是 Ｆｅ 的 ４ ０００ 倍ꎬＣｒ 的
响应虽高一点但是波长相差 ０􀆰 ０３４ ｎｍꎬ如果测试液

中不存在高浓度 Ｃｒ 干扰也是不成立ꎮ 故选择

２２０􀆰 ３５３ ｎｍ 为检测波长ꎮ
Ｚｎ 元素的推荐波长 ２１３􀆰 ８５７、２０２􀆰 ５４８、２０６􀆰 ２００ ｎｍꎬ
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２０２􀆰 ５４８ ｎｍ 附 近 有 一 条 强 度 为 ２２０􀆰 ２ 的 Ｃｕ
(２０２􀆰 ５４９ ｎｍ)ꎬ波长只差 ０􀆰 ００１ ｎｍꎬ还有一条强度

是 ２０７ 的 Ｃｒ(２０２􀆰 ５６２ ｎｍ)ꎬ波长只差 ０􀆰 ０１４ ｎｍꎬ干
扰较多ꎮ 而 ２０６􀆰 ２００ ｎｍ 强度不够高ꎬ所以选择强度

最高干扰最小的 ２１３􀆰 ８５７ ｎｍ 为检测波长ꎮ
综上确定选择 Ｆｅ、Ｚｎ、Ｉｎ、Ｐｂ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ

的分析波长见表 １ꎮ
表 １　 各元素检测波长 ｎｍ

元素 检测波长 元素 检测波长 元素 检测波长

Ｆｅ ２３８􀆰 ２０４ Ｚｎ ２１３􀆰 ８５７ Ｉｎ ２３０􀆰 ６０６
Ｐｂ ２２０􀆰 ３５３ Ｍｎ ２５７􀆰 ６１０ Ｃａ ３９３􀆰 ３６６
Ｃｒ ２６７􀆰 ７１６ Ｃｕ ３２７􀆰 ３９５ Ａｌ ３９６􀆰 １５２

通过多元素混合标准工作溶液和单元素同浓度

标准溶液进行响应值比对ꎬ基本吻合ꎬ证明上述选择

波长干扰少ꎬ强度高ꎬ灵敏度好ꎮ
２􀆰 ２　 ＲＦ 功率的优化

固定仪器其他参数ꎬ通过设置不同的功率参数

１􀆰 ０、１􀆰 １、１􀆰 ２、１􀆰 ３、１􀆰 ４ ｋＷꎬ在不同功率条件下通过

对标准溶液进行谱图扫描ꎬ读取并记录每个元素的

信号强度和背景强度ꎬ计算得到每个 ＲＦ 功率下的

信背比ꎬ综合各元素不同功率下信背比走势情况见

图 １ꎬ选择 １􀆰 ２ ｋＷ 的 ＲＦ 功率进行测试ꎮ

１—Ｃｕꎻ２—Ｍｎꎻ３—Ｚｎꎻ４—Ｉｎꎻ５—Ｐｂꎻ６—Ｃａꎻ７—Ｃｒꎻ８—Ｆｅꎻ９—Ａｌ

图 １　 不同 ＲＦ 功率下各元素的信背比

２􀆰 ３　 观测高度的优化

固定仪器其他参数ꎬ通过设置不同的观测高度

６、７、８、９、１０、１１、１２ ｍｍꎬ在不同观测高度下通过对

１—Ｃｕꎻ２—Ｍｎꎻ３—Ｚｎꎻ４—Ｉｎꎻ５—Ｐｂꎻ６—Ｃａꎻ７—Ｃｒꎻ８—Ｆｅꎻ９—Ａｌ

图 ２　 不同观测高度下各元素的信背比

标准溶液进行谱图扫描ꎬ读取并记录每个元素的信

号强度和背景强度ꎬ计算得到每个观测高度下的信

背比ꎬ综合各元素不同观测高度下信背比走势情况

见图 ２ꎬ选择 ９ ｍｍ 的观测高度进行测试ꎮ
２􀆰 ４　 雾化器流速的优化

固定仪器其他参数ꎬ通过设置不同的雾化器流

量 ０􀆰 ６、０􀆰 ７、０􀆰 ８、０􀆰 ９、１􀆰 ０ Ｌ / ｍｉｎꎬ在不同雾化器流量

下通过对标准溶液进行谱图扫描ꎬ读取并记录每个

元素的信号强度和背景强度ꎬ计算得到每个雾化器

流速下的信背比ꎬ综合各元素不同雾化器流速下信

背比走势情况见图 ３ꎬ选择 ０􀆰 ８ Ｌ / ｍｉｎ 的雾化器流速

进行测试ꎮ

１—Ｃｕꎻ２—Ｍｎꎻ３—Ｚｎꎻ４—Ｉｎꎻ５—Ｐｂꎻ６—Ｃａꎻ７—Ｃｒꎻ８—Ｆｅꎻ９—Ａｌ

图 ３　 不同雾化器流速下各元素的信背比

２􀆰 ５　 ＩＣＰ－ＯＥＳ 采集条件

综合２􀆰 ２、２􀆰 ３、２􀆰 ４ 得到检测条件ＲＦ 功率 １􀆰 ２ ｋＷ、
雾化器流速 ０􀆰 ８ Ｌ / ｍｉｎ、观测高度 ９ ｍｍ、数据读取次

数 ３ 次、样品稳定时间 １５ ｓ、样品引入时间 １５ ｓ 为最

优检测条件ꎬ该条件下各元素具有较高的信背比ꎮ

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 标准曲线、检测限、定量限测定

设置 ２􀆰 ５ 项下采集参数ꎬ对 １􀆰 ３ 项下的标准溶

液测定ꎬ以待测元素质量浓度为横坐标ꎬ响应值为纵

坐标绘制标准工作曲线见表 ２ꎬ可见各元素标准工

　 　 　 　 　 　 　表 ２　 标准工作曲线线性范围、相关系数、检测限、定量限

元素

线性

范围 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

标准曲线
相关

系数

检测限 /
(ｍｇ􀅰

Ｌ－１)

定量限 /
(ｍｇ􀅰

Ｌ－１)

Ｆｅ ４􀆰 ０~３０ Ｙ＝１６５０􀆰 ７５２２ｘ＋２１７􀆰 ８２８６ ０􀆰 ９９９９９ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ０１０３
Ｚｎ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝２１２７７􀆰 ６７２９ｘ＋１１３􀆰 ３９６７ ０􀆰 ９９９９３ ０􀆰 ００１２ ０􀆰 ００４１
Ｉｎ ０􀆰 ４~４􀆰 ０ Ｙ＝４０８􀆰 ７００１ｘ＋１５􀆰 ４９０７ ０􀆰 ９９９９９ ０􀆰 ０２１８ ０􀆰 ０７２７
Ｐｂ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝１１２９􀆰 ０８４３ｘ＋１１􀆰 ３５０７ ０􀆰 ９９９９５ ０􀆰 ０１７４ ０􀆰 ０５８０
Ｍｎ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝６４９６３􀆰 ０４９１ｘ＋３７􀆰 ９１９４ ０􀆰 ９９９９７ ０􀆰 ０２３４ ０􀆰 ０７８６
Ｃａ １􀆰 ０~６􀆰 ０ Ｙ＝６５１３４６􀆰 ９１８７ｘ＋４９４４３􀆰 ２９ ０􀆰 ９９９９０ ０􀆰 ０２９７ ０􀆰 ０９９１
Ｃｒ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝１２２９２􀆰 ７９７７ｘ＋３９􀆰 ９９１９ ０􀆰 ９９９９７ ０􀆰 ００１０ ０􀆰 ００３３
Ｃｕ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝９０３０􀆰 ４２４４ｘ＋３４􀆰 ８５１５２ ０􀆰 ９９９９９ ０􀆰 ００６４ ０􀆰 ０２１３
Ａｌ １􀆰 ０~４􀆰 ０ Ｙ＝５６９４􀆰 ９４０１ｘ＋７０􀆰 １４２４ １􀆰 ０００００ ０􀆰 ００８７ ０􀆰 ０２８９
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作曲线相关系数均大于 ０􀆰 ９９９ ９ꎬ测定质量浓度范围

内线性良好ꎮ 在相同条件下连续测定空白溶液 １１
次ꎬ计算标准偏差ꎬ以 ３ 倍标准偏差所对应的待测元素

质量浓度作为检测限ꎬ以 １０ 倍标准偏差所对应的待测

元素质量浓度作为定量限ꎬ各元素检测限在 ０􀆰 ００１ ０~
０􀆰 ０２９ ７ ｍｇ / Ｌ 之间ꎬ完全满足样品检测灵敏度ꎮ
３􀆰 ２　 方法准确度和精密度测定

设置 ２􀆰 ５ 项下采集参数ꎬ平行测定质控样品 ６
次ꎬ计算 ６ 次结果的准确度和精密度见表 ３ꎬ从数据

结果得到准确度在－２􀆰 ５％ ~ １􀆰 ８８％之间ꎬ精密度均

≤１􀆰 ０４％ꎬ可见本方法有较好的准确度和精密度ꎮ
表 ３　 方法准确度和精密度

　 元素
标准值 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

测定值 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)
误差 / ％ ＲＳＤ / ％

质控样品 １ Ｆｅ ２０􀆰 ００００ １９􀆰 ５１６１ －２􀆰 ５０ ０􀆰 ３１
　 Ｚｎ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ５１２２ ０􀆰 ４９ ０􀆰 ３９
　 Ｉｎ ３􀆰 ２５００ ３􀆰 ３１１０ １􀆰 ８８ ０􀆰 ９９
　 Ｐｂ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ４８５３ ０􀆰 ５６ ０􀆰 ６８
　 Ｍｎ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ５１１０ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ３９
　 Ｃａ ２􀆰 ００００ １􀆰 ９７８１ －１􀆰 １０ ０􀆰 ４０
　 Ｃｒ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ４９５３ －０􀆰 １９ ０􀆰 ３２
　 Ｃｕ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ５０７８ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ３９
　 Ａｌ ２􀆰 ５０００ ２􀆰 ５０３３ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ４８

质控样品 ２ Ｆｅ １０􀆰 ００００ ９􀆰 ７９９９ －２􀆰 ００ ０􀆰 ３４
　 Ｚｎ ３􀆰 ００００ ０􀆰 ９８８９ －１􀆰 １１ １􀆰 ０４
　 Ｉｎ ２􀆰 ００００ １􀆰 ９７０７ －０􀆰 ９２ ０􀆰 ３５
　 Ｐｂ ３􀆰 ００００ ３􀆰 ０４９５ １􀆰 ６５ ０􀆰 ３２
　 Ｍｎ ３􀆰 ００００ ３􀆰 ０５４５ １􀆰 ８２ ０􀆰 ３２
　 Ｃａ ４􀆰 ００００ ４􀆰 ０６１１ １􀆰 ５３ ０􀆰 ９３
　 Ｃｒ ３􀆰 ００００ ３􀆰 ０５２５ １􀆰 ７５ ０􀆰 ３１
　 Ｃｕ ３􀆰 ００００ ３􀆰 ０５０６ １􀆰 ６９ ０􀆰 ０９
　 Ａｌ １􀆰 ００００ ０􀆰 ９９００ －０􀆰 ５９ ０􀆰 ４１

３􀆰 ３　 回收率试验

选取车间生产样品溶液ꎬ加入 ３ 组不同浓度的待

测元素标准溶液ꎬ按 ２􀆰 ５ 项下测定回收率ꎮ 计算得各

元 素 回 收 率 分 别 为 １０１􀆰 ８％、 １０５􀆰 ６０％、 １０１􀆰 ５％、
１０１􀆰 ５％、９８􀆰 ４％、９９􀆰 ３％、１０１􀆰 ２％、１０５􀆰 ２％、１０７􀆰 ３％ꎮ
３􀆰 ４　 样品测定

车间生产批次样品用 ０􀆰 ２２ μｍ 的滤膜过滤后

再用 ２％的硝酸溶液稀释ꎬ２􀆰 ５ 项下检测条件进样检

测结果如表 ４ꎮ
表 ４　 不同批次样品中元素含量 ｍｇ / Ｌ

元素 样 ２０２４０８３０ 样 ２０２４０９２５ 样 ２０２４１１０２ 样 ２０２４１１３０ 样 ２０２４１２１８
Ｆｅ ８􀆰 ６７５３ ７􀆰 ５０８４ １０􀆰 ０１２３ １５􀆰 ８４５５ ７􀆰 ６９６９
Ｚｎ １􀆰 ５３４５ １􀆰 ７５９５ １􀆰 ７８１１ １􀆰 ３６２５ １􀆰 ０４２１
Ｉｎ １􀆰 ５８１４ １􀆰 ３３４６ ３􀆰 ７１６８ ２􀆰 ５５３５ １􀆰 ６３７６
Ｐｂ １􀆰 １２１１ １􀆰 ０７６１ １􀆰 １２００ １􀆰 ２９１８ １􀆰 ０２１８

Ｍｎ １􀆰 ７７７０ １􀆰 ７５０２ １􀆰 ７８８７ １􀆰 ７７２１ １􀆰 ７６４８
Ｃａ １􀆰 ０６５５ １􀆰 ０２１１ １􀆰 ０１１８ １􀆰 ００５１ １􀆰 ５２１８
Ｃｒ ３􀆰 ３１３８ ３􀆰 ７６２７ ２􀆰 ２３２４ １􀆰 ５６３２ ２􀆰 １５１８
Ｃｕ １􀆰 ２９９４ １􀆰 ９４６２ １􀆰 ９００４ ２􀆰 ０３４８ １􀆰 ５１９９
Ａｌ １􀆰 ５０６６ １􀆰 ３３３３ １􀆰 １３９２ ２􀆰 ６６７７ ２􀆰 １３８１

４　 结论

综上方法验证结果显示ꎬ本文中建立的电感耦

合等离子体原子发射光谱法能够较准确地测定铁系

复合氧化催化剂回收制备过程中几个重要金属元素

Ｆｅ、Ｚｎ、Ｉｎ、Ｐｂ、Ｍｎ、Ｃａ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ 的含量ꎮ 实验选出

每个元素的最佳波长ꎬ通过正交试验考察了 ＲＦ 功

率、雾化器流速、观测高度对每个元素信噪比的影

响ꎬ通过线性拟合、检测限测试、重复性测试、回收率

测试等验证了该方法具有高灵敏度、高稳定性和高

准确性等优点ꎬ满足车间回收生产催化剂过程中样

品的检测ꎮ
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