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摘Ȟ要：本研究采用ICP分析法对炼铁除尘灰中的K、Na、Pb、Zn元素进行准确测定。通过优化仪器工作条件、
配制标准溶液、严格样品预处理及测定流程，确保分析结果的准确性和可靠性。研究建立各元素的工作曲线，实现对

样品中元素含量的精确定量。
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1��ICP 分析法原理及仪器概述

1.1  ICP分析法原理
ICP工作原理主要基于电感耦合等离子体（ICP）技

术。ICP是一种高温、高密度的等离子体源，它能够将样
品中的原子或分子激发到高能态，从而产生特征光谱。

这些特征光谱包含了样品中元素的种类和浓度信息。当

高频电磁场作用于工作气体（如氩气）时，气体分子被

电离形成等离子体。这种等离子体具有极高的温度和能

量，为样品激发提供了理想的条件。在ICP环境中，样品
原子被激发并产生特定波长的光，这些光随后被光谱检

测器捕捉，并转化为元素分析数据。

1.2  ICP分析仪器
本实验所采用的ICP为赛默飞科技公司的Thermo 

iCAP7400型全谱直读等离子体原子发射光谱仪的7400型设
备，配耐氢氟酸进样系统。其主要分析参数如下：高频发

射功率1150W，辅助气为氩气，流量0.5L·min-1，雾化器

气体流量0.70 L·min-1，冷却气流量12L·min-1，蠕动泵转

速50r·min-1，样品冲洗时间30s，测定积分时间30s。
主要试剂

硝酸：（ρ�=�1.42g／ml）；
氢氟酸：（ρ�=�1.15g／ml）；
K2O、Na2O、Pb、Zn含铁尘铌标准样品（山东冶金

研究院）；

实验所用试剂均为优级纯，水为去离子水。

2��炼铁除尘灰样品的采集与预处理

2.1  样品采集
炼铁除尘灰样品的采集是一个关键步骤，它直接影

响到后续分析的准确性和可靠性。在采集过程中，需要

遵循以下原则：首先，选择具有代表性的采样点，确

保采集的样品能够真实反映整个除尘灰的特性。其次，

采用适当的采样工具，如干净、无污染的不锈钢或塑料

勺，以避免对样品造成污染。在采集时，应在不同位

置、不同深度进行多点取样，以确保样品的均匀性和代

表性，采样过程中应记录详细的信息，如采样时间、地

点、环境条件等，以便后续分析时进行参考。

2.2  样品预处理
炼铁除尘灰样品的预处理是分析前的一个重要步

骤，它旨在消除样品中的干扰因素，提高分析的准确性

和灵敏度。预处理方法通常包括几个步骤：首先，对样品

进行干燥处理，以去除其中的水分，避免在分析过程中对

结果产生影响。其次，根据分析方法的需要，对样品进行

研磨或筛分处理，以得到符合分析要求的颗粒大小。对于

含有有机物的样品，可能还需要进行消解处理，以消除有

机物对分析结果的干扰。在预处理过程中，需要严格控制

操作条件，避免对样品造成污染或损失。应记录详细的预

处理步骤和条件，以便后续分析时进行参考。预处理完成

后，样品即可进行ICP分析或其他相关的分析测试。
3��ICP 分析法测定炼铁除尘灰中 K、Na、Pb、Zn 的

实验方法

3.1  标准溶液的配制
在进行ICP分析法测定炼铁除尘灰中K、Na、Pb、Zn

等元素之前，首先需要配制一系列标准溶液。标准溶液

的配制是确保分析准确性的基础，它提供了用于建立工

作曲线和校正测量的基准。标准溶液的配制步骤：对于

K、Na、Pb、Zn等元素，选择市售含铁尘铌标准物质，
本实验选用的标准物质见下表：

表1��绘制工作曲线所选择的标准样品

标样 K2O% Na2O% Pb% Zn%
110 0.55 1.2 0.014 0.15
107 5.45 2.19 0.026 0.3
135 0.0049 0.0087 0.0005 0.0031
131 2.36 0.6 0.15 2.64
128 4.69 8.13 0.35 5.81

将称取好的基准物质置于烧杯中，加入适量的酸
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（如硝酸、盐酸或氢氟酸等）进行溶解。溶解过程中应

注意控制酸的浓度和温度，以避免对基准物质造成损失

或引入杂质。将溶解后的溶液转移至容量瓶中，并用去

离子水稀释至刻度线。容量瓶的选择应根据所需的溶

液体积和精度来确定。根据需要分析的元素种类和浓度

范围，将各元素的标准溶液按一定比例混合，得到混合

标准溶液。混合标准溶液的浓度应覆盖待测样品中可能

存在的元素浓度范围。为了建立工作曲线，需要对混合

标准溶液进行梯度稀释，得到一系列不同浓度的标准溶

液。这些标准溶液将用于后续的分析测量和校正。

3.2  仪器工作条件优化
谱线选择

各元素的标准溶液配制完成后，用等离子体原子发

射光谱仪分别在共存被测元素的分析线波长处扫描待测

元素背景信号强度值，结果表明各待测元素间基本无干

扰。因此从K、Na、Pb、Zn元素的谱线中选择灵敏度高
的谱线为分析线。如表2所示。

表2��元素的最佳分析谱线

元素 K Na Pb Zn
谱线的波长nm 766.49 589.59 220.35 213.86

在进行ICP分析之前，需要对仪器的工作条件进行优
化，以确保分析的准确性和稳定性。仪器工作条件的优

化包括RF功率、观测方式、观测高度、冷却气流速、辅
助气流速等参数的调整。仪器工作条件优化的步骤：RF
功率是影响ICP炬焰温度和等离子体密度的关键因素。通
过调整RF功率，可以控制等离子体的温度和稳定性，从
而影响分析灵敏度和精度。一般来说，随着RF功率的增
加，等离子体温度和密度会增加，但过高的功率可能会

导致炬焰不稳定或仪器损坏。需要根据具体样品和分析

要求选择合适的RF功率。ICP光谱仪的观测方式包括垂直
观测和水平观测两种。垂直观测方式具有背景干扰小的

优点，适用于高灵敏度分析；水平观测方式则适用于多

元素同时分析。根据待测元素和分析要求选择合适的观

测方式。观测高度是指光谱仪检测器与ICP炬焰之间的距
离。通过调整观测高度，可以优化光谱信号的强度和信

噪比。一般来说，观测高度过高会导致信号强度减弱，

而观测高度过低则可能受到炬焰中颗粒物的干扰，需要

根据具体样品和分析要求选择合适的观测高度。冷却气

流速和辅助气流速是影响ICP炬焰稳定性和分析灵敏度的
关键因素。冷却气流速用于冷却炬管和保护光学系统，

辅助气流速则用于包裹样品溶液并防止其扩散。通过调

整冷却气流速和辅助气流速，可以优化等离子体的稳定

性和分析灵敏度。

3.3  标准曲线的绘制
试验采用挑选5个市售标准样品配制成梯度合理的标

准系列溶液，采用ICP测定各个元素的信号强度，绘制成
各个元素的强度-含量校准工作曲线。实验结果表明，用
该标准系列溶液绘制的标准曲线线性关系良好，并能根

据试样中被测元素的含量变化灵活地调节曲线的线性范

围，结果见表3。
表3��校准曲线的线性方程、相关系数及线性范围

元素 线性范围ω/% 相关系数

K2O 0.005-5.5 0.9992
Na2O 0.009-8.2 0.9996

Pb 0.0005-0.35 0.9993
Zn 0.003-5.8 0.9995

3.4  样品测定
在进行样品测定之前，需要对待测样品进行预处

理，如干燥、研磨、筛分等步骤，以确保样品符合分析

要求。预处理完成后，即可进行ICP分析测定。样品测定
的步骤：将预处理后的样品置于烧杯中，加入适量的酸

（如硝酸、盐酸或氢氟酸）进行溶解。溶解过程中应注

意控制酸的浓度和温度，以避免对样品造成损失或引入

杂质。溶解完成后，将溶液转移至容量瓶中，并用去离

子水稀释至刻度线。将制备好的样品溶液通过蠕动泵或

注射器等进样装置引入ICP光谱仪中。进样过程中应控制
进样速度和进样量，以避免对分析结果产生影响。在仪

器工作条件优化完成且稳定后，开始对待测样品进行分

析测量。分析过程中应记录光谱信号的强度和波长等信

息，并根据标准溶液建立的工作曲线计算出待测元素的

浓度。对分析测量得到的数据进行处理和分析，包括去

除异常值、计算平均值、绘制浓度分布图等步骤[3]。根据

处理后的数据可以评估待测样品中K、Na、Pb、Zn等元
素的含量和分布情况。

4��炼铁除尘灰中K、Na、Pb、Zn 的测定

4.1  样品溶液的测定结果与数据处理
在完成炼铁除尘灰中K、Na、Pb、Zn的ICP分析测

定后，获得了大量的原始数据，这些数据以光谱信号

的强度形式存在，反映了样品中各元素的相对含量。需

要对这些数据进行科学处理，以便准确解读和表示测

定结果。数据处理步骤：首先，对原始光谱信号进行校

正，消除背景噪声、基线漂移等干扰因素。这通常通过

扣除空白样品（即不含待测元素的溶液）的光谱信号来

实现，确保测量结果的准确性。利用已知浓度的标准溶

液系列，建立各元素浓度与光谱信号强度之间的关系曲

线，即工作曲线。工作曲线应具有良好的线性关系，且



工程学研究与实用·2025� 第6卷�第11期

27

相关系数接近1，以确保测量结果的可靠性。将样品溶液
的光谱信号强度代入对应元素的工作曲线中，通过插值或

回归计算得出样品中各元素的浓度。这一步骤是数据处理

的核心，直接关系到测定结果的准确性。对测定结果进行

质量控制，包括检查异常值、剔除离群点、计算平均值和

标准差等统计指标，以确保数据的稳定性和可靠性。

4.2  元素含量的计算
元素含量的计算是炼铁除尘灰中K、Na、Pb、Zn测

定的重要环节，它直接关系到测定结果的准确性和实用

性。在计算元素含量时，需要综合考虑样品的质量、测

定体积、稀释倍数等因素。计算步骤：准确称量样品的

质量，这是计算元素含量的基础。根据样品溶液的制备

过程，确定用于测定的溶液体积。如果样品溶液经过稀

释，还需考虑稀释倍数对测定体积的影响。将测定得到

的光谱信号强度代入对应元素的工作曲线中，计算出样

品溶液中各元素的浓度。

4.3  测定结果的重复性与精密度评估
测定结果的重复性与精密度是评估炼铁除尘灰中K、

Na、Pb、Zn测定方法可靠性的重要指标。通过评估，
可以了解测定结果的稳定性和一致性，为后续的数据分

析和应用提供有力支持。评估方法：在相同的测定条件

下，对同一样品进行多次测定，计算各次测定结果之间

的相对标准偏差（RSD）。RSD越小，说明测定结果的重
复性越好。通过比较测定结果与已知浓度的标准溶液或

参考物质的值，计算测定结果的准确度（如回收率）和

精密度（如标准偏差或相对标准偏差）。准确度反映了

测定结果与真实值的接近程度，而精密度则反映了测定

结果的稳定性和一致性。

精密度和准确度

为了考察测定结果的精密度和准确度，按实验方法

及选定的条件对YSBC287132-2022中各元素进行10次测
定，结果见表4。
从表4中可以看出该铌铁标样中K2O、Na2O、Pb、Zn测

定结果的相对标准偏差小于1.0%。测定值与标准值相符。
表4��精密度和准确度实验结果

元素 K2O Na2O Pb Zn

测定值
ω/%

0.172 0.088 0.051 0.312
0.171 0.086 0.052 0.311
0.173 0.086 0.051 0.312
0.171 0.087 0.051 0.311
0.172 0.087 0.052 0.311
0.174 0.088 0.051 0.310 
0.172 0.087 0.052 0.312
0.173 0.087 0.052 0.309
0.172 0.088 0.051 0.312
0.171 0.086 0.051 0.311

平均值ω/% 0.172 0.087 0.051 0.311 
标准值ω/% 0.170 0.087 0.051 0.310 

相对标准偏差（%）RSD 0.55 0.89 0.96 0.30 

加标回收试验

选择2个除尘灰试样进行加标回收试验，结果见表
5。由表5可知：本方法加标回收率在98.0%-102%之间，
结果具有较高的准确度。

表5��回收试验结果

元素
样品1 样品2

测定值/% 加标量/% 测得总量/% 回收率/% 测定值/% 加标量/% 测得总量/% 回收率/%
K2O 4.2 0.5 4.71 102 2.1 0.5 2.61 102
Na2O 6.1 0.5 6.605 101 1.6 0.5 2.11 102

Pb 0.15 0.05 0.201 102 0.25 0.05 0.299 98
Zn 2.2 0.5 2.72 104 4.8 0.5 5.29 98

结束语

通过本次ICP分析法测定炼铁除尘灰中的K、Na、
Pb、Zn元素研究，我们不仅掌握各元素的准确含量，还
验证ICP分析法在复杂样品分析中的优越性能。未来，我
们将继续探索更高效的样品预处理方法、更优化的仪器

工作条件，以进一步提升分析的准确性和效率。同时也

期待将这一方法应用于更多领域的元素分析，为科研和

生产实践提供更强大的技术支持。
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