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2 .2  回收实验

随机抽取3个灰岩样品，对其中的任一样品称取

2份。1份定量加入标准溶液，另1份不加标准溶液，

在相同的条件下处理，然后测定各元素的含量，并计

算其回收率(见表2)。研究发现，所选择各元素的谱

线可以作分析线，可以避免元素间的光谱干扰。

表1  标准样品测定结果(%)
标样 Fe2O3 Al2O3 K2O Na2O TiO2

GSB08-135 6-20 08 3 . 6 5 7 . 1 2 0 . 7 1 0 . 1 9 0 . 3 5
GBW03206 3 . 5 6 6 . 5 5 1 . 4 4 0 . 8 7 0 . 1 7
GBW03207 2 . 4 0 6 . 2 8 0 . 5 7 0 . 1 6 0 . 4 4
GBW03208 4 . 8 5 8 . 9 8 0 . 6 2 0 . 3 4 0 . 3 5

表2  加入标准溶液的回收率
          指标 Fe2O3 Al2O3 K2O Na2O TiO2

GBW03206
加入量(μg/mL) 5 .0 5 .0 10.0 10.0 10.0

回收率(%) 9 8 .7 9 7 .5 9 8 .6 102.5 9 9 .5

GBW03207
加入量(μg/mL) 5 .0 5 .0 10.0 10.0 10.0

回收率(%) 9 8 .5 9 7 .3 9 8 .8 102.9 9 9 .6

GBW03208
加入量(μg/mL) 5 .0 5 .0 10.0 10.0 10.0

回收率(%) 9 8 .3 9 7 .6 9 8 .8 103.4 9 9 .2

表3  水泥中各元素检出限
元素 分析线,λ(n m) 背景校正 检出限(μg/m L)
F e 25 9.94 0 N 0.002  3
A l 3 9 6 .1 5 2 N 0.003  4
K 7 6 6 .4 9 1 N 0.007  8
N a 5 8 9 .5 9 2 N 0.003  8
T i 3 4 4 .9 4 1 N 0.001  6

   注：L =左侧；R =右侧；N=不扣

表4  水泥中各元素测定的精密度
分析成分 精密度(%)

Fe2O3 0 . 5 6
Al2O3 0 . 4 3
K2O 0 . 9 5
Na2O 1 . 2 5
TiO2 0 . 5 3

物理、化学、离子和光谱等干扰的消除：由于等

离子体的高温，水泥的ICP分析中，化学干扰较少。

水泥中钾、钠较易电离，但钾、钠含量很低，离子干

扰不太严重。因表面张力、粘度、密度和盐分等造成

雾化器提升效率的差异而引起的物理干扰，可以利用

基体匹配来消除。至于光谱干扰，通过改变波长选

择、对样品浓度做适当的稀释来消除。

背景的扣除：由于杂散光、谱带展宽、低强度的

分子连续发射等产生的背景,考虑较高浓度元素对测

定的影响，通过选择最合适的测定波长、优化仪器参

数来寻求方法的最优化设置。利用计算机操作软件，

选择Fitted背景矫正,仪器会自动进行背景扣除。

2.3 检出限和精密度

采用空白溶液和3个混合标准溶液绘制校准曲

3  结论

根据实验测定的精密度结果值，表明本ICP法测

定水泥中各组分含量的灵敏度高，精密度与准确度良

好，可以适用于水泥组分分析。
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线，连续测定11份加入基体的空白溶液，以3倍标准

偏差计算方法检出限，结果见表3。对于同一水泥标

准样品连续测定7次，计算相对偏差，分析其精密

度，结果见表4。
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