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金属铟中杂质元素的ICP-AES测定

熊晓燕，王 津
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摘要：确定了用电感耦合等离子体发射光谱法直接测定金属铟中的铅铁铜锌镉铝锡钛铊砷10种元素

的含量．试验中优化出各元素的分析波长和分析条件，采用基体匹配补偿基体效应．该法操作简单。分析

快速可靠．回收率为90％～110％，相对标准偏差为2．1％～12．5％．
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金属铟具有熔点低、沸点高、传导性能好及耐

磨、耐腐蚀的特性．金属铟是重要的半导体材料．金

属铟的纯度不仅对半导体的物理性能有很大的影

响，而且对制成的器件的可靠性也有影响．目前，对

金属铟中杂质的分析方法，一般采用萃取分离基体

铟后用原子吸收或分光光度计方法逐个元素测定，

其测定步骤都较冗长、繁琐．用ICP-AES法可以同

时测定多种元素，目前此法已得到广泛应用．用

ICP—AES法直接测定金属铟中的铅铁铜锌镉铝锡

钛铊砷10种元素，可节省大量的物力和人力．本文

采用基体匹配法消除干扰，选择各元素的最佳分析

谱线，方法简便，精密度和准确度良好．

1 试验部分

1．1仪器及工作参数

法国ULTIMA2型电感耦合等离子体发射光

谱仪．高频发生器频率为40．68 MHz，焦距l m，全

息光栅4320／mm；三轴套同心可拆卸炬管；Mein—

hard同心雾化器；旋流雾化室；射频功率1．0 kW；

冷却气14 L／rain；护套气0．2 L／min；载气0．8 L／

min试液提升量1．0 mL／min；入射狭缝20 gm，出

射狭缝15弘m；积分时间3 S，取测定3次的平均值．
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1．2试剂和标准溶液

试剂：HCl(1．19 g／mL，优级纯)；HN03(1．42

g／mL，优级纯)；混合酸HCl+HNO。(1+3)．

铅、铁、铜、锌、镉、铝、锡、钛、铊、砷标准储备液：

用硝酸或盐酸溶解纯度大于99．99％的金属，配制

成浓度为0．1 g／L的标准储备溶液．

将上述储备溶液稀释，配成0～l mg／L的铅、

铁、铜、锌、镉、铝、锡、钛、铊、砷的混合标准系列工作

溶液，加入与样品溶液相匹配的铟(纯度大于

99．999％)基底5 g／L，测定介质为盐酸(5+95)．

1．3样品处理

准确称取0．25009试样，置于100 mL烧杯中，

吹少许水，加5mL盐酸(1+1)，低温加热至样品完

全溶解，继续加热至微沸．冷却后转入50 mL容量

瓶，用水稀释至刻度并摇匀，按选定的仪器工作条件

进行测定．

2结果与讨论

2．1酸度的影响

溶解酸对ICP—AES方法有影响．由于H2SO。

和H。PO。粘度大，原子化效率差，发射强度明显降

低，因此，应尽量避免使用H。SO。和H。PO。．本法采
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用盐酸(1+1)溶样，控制盐酸体积分数小于10％，

获得了满意的结果．

2．2分析线的选择

通过查阅光谱谱线表，初选出各元素的数条灵

敏线，用仪器的PROFILE程序对各元素谱线进行

描迹．根据各元素谱线中心波长两侧土o．5 am范围

内的光谱干扰及背景影响情况，选择出不受干扰且

信噪比合适的谱线作为分析谱线．表1列出了各元

素的分析谱线波长．

表1 元素的分析谱线波长

Table 1 Analytical wavelength for each element

2．3基体干扰及消除

用仪器的IMAGE程序对样品溶液进行扫描，

结果发现，5 g／L基体铟对测定元素没有产生背景

干扰。但是用纯标准溶液测定和用带相同基体铟的

标准溶液测定，结果还是有些差异。这可能是由于

大量铟对提升量和雾化有一定影响，因此采用基体

匹配方法来消除．

2．4回收率

在样品中加入一定量的被测元素的标准溶液，

将此加标液试样3份和不加标液的试样分别平行测

试3次，测得平均回收率列于表2．由表2可知，试样

加标回收率在90％～110％之间．

表2被测元素的回收率(n=3)

Table 2 Recovery of each element

元素加入量／(肛g·g_1)测得值／(pg·g-1)回收率／％ 元素加入量／(弘g·g一1)测得值／(gg·g“)回收率／％

Al 200 196 98 Sn 200 186 93

As 200 189 94．5 Ti 200 194 97

Cd 200 202 101 Zn 200 202 101

Cu 200 197 98．5 Fe 200 203 101．6

Pb 200 185 93 Tl 200 214 107

2．5方法精密度

对同一样品间隔测定11次，计算出各元素的标

准偏差，结果列于表3．10种元素的相对标准偏差在

2．1％～12．5％之间．

表3被测元素的精密度

Table 3 Relative precision of each element

2．6方法的检出限

采用标准的基体空白作为试剂空白，连续测定

10次，按3倍的空白标准偏差计算检出限，结果列

于表4．
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表4检出限测定结果

Table 4 Detection limit of each element

元素 Al As Cd Cu Pb Sn Ti Zn Fe Tl

检出限
． 1． O． ． ． 1． ．

．1 0．69008 10 006 0 09 0 65 24 0 09 0 023 0 4 0 59
． 1． O． ． ． 1． ．

．1 ．

／(肛g·g_1)

3 结 论

确定了采用ICP—AES法直接测定金属铟中的

铅铁铜锌镉铝锡钛铊砷10种元素的含量，其相对标

准偏差在2．1％～12．5％之间，回收率为90％～

110％．该法操作简单，分析快速可靠．

Determination of Pb，Cd，Fe，Cu，Zn，AI，Sn，Ti，Tl and As

in indium with ICP—AES

XIONG Xiao-yan．WANG Jin

(Analytical&Testing Research Center。Guangzhou Research Institute of No"ferrous Metals。Guangzhou

51065l。吼ina)

Abstract：In this paper，direct determination of Pb，Cd，Fe，Cu，Zn，A1，Sn，Ti，Tl and As in indium

with ICP—AES is presented，the operational paraments are optimized，and the interference from matrix is e～

liminated with matrix matching．The satisfactory results are obtained with this simple and effective meth—

od．The recoveries are in the range of 90％to 110％and the relative standard deviations(RSD)are 2．1％

to 12．5％．
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