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摘要!采用发射光谱粉末法同时测定二氧化碲中?R%;/%c0%I/%g7%A,%AN%@1%ID%c%cD%:D%IR%K/%@E%;E%

A-%&种杂质元素的含量&选择hA1和石墨粉混合物作载体$直接压样于细颈杯式石墨电极中$其回收率为

V"Y!%!"Y$相对标准偏差%9VY!#9*Y&该方法操作简单$快速且结果准确&
关键词!发射光谱法!二氧化碲!杂质元素
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!!%’%3是 常 用 的 治 疗 用 放 射 性 核 素 之 一&作

为生产%’%3靶材料的二氧化碲$其纯度直接影响

到%’%3产品核素纯度及产品质量$因此建立一套

准确$可靠的分析方法测定其所含杂质$并对其

中有害杂质元素"如@1$?R$A-$IR$K/等#加以

控制$对保证产品的质量具有非常重要的意义&
用发射光谱法测定纯碲中多种金属元素的含量$
国内外的相关报道比较多$苏联早在!"世纪六

七十年代 就 曾 有 过 报 道(%$!)$国 内 也 于!"世 纪

&"年代和!"""年 用 电 感 耦 合 等 离 子 体 原 子 发

射光谱法"3A?$@CI#测 定 高 纯 碲 中 的 多 种 杂 质

元素(’!*)&但用发 射 光 谱 法 测 定 二 氧 化 碲 中 的

多种杂质元素报道很少&苏联的./012345
62.78等(#)曾 采 用 原 子 发 射 光 谱 法$将 样 品

装在一水平放置且缓慢旋转的薄壁小室电极中$
直流电弧$电流强度!*@$用大型自准式摄谱仪

测定其中%!种杂质元素的含量$而国内尚未见

报道&本工作拟采用发射光谱法$用中型 213$
!V型摄谱仪$对二氧化碲中A,%;/%c0%g7%?R%
I/%;E%cD%@1%A-%AN%@E等%&种元素的含量

进行测定$从而实现对上述元素的高灵敏度的分

析&

:!主要试剂与仪器

:;:!主要试剂

二氧 化 碲’@+,G/4,/;055G7<A,P60/<!
氧化铜%氧化铬%氧化铅%二氧化锰’北京化工厂

产品!三氧 化 二 铁%三 氧 化 二 铝’上 海 试 剂 厂 产



品!三氧化二鉍"氧化镁"氧化钴"氧化钛#上海试

剂一厂产品!氧化锡"氧化镍"硼酸#上海试剂三

厂产品!硝酸银"氧化铍"三氧化二锑"五氧化二

磷#天津市化工试剂一厂产品!碳粉#自制$以上

试剂均为光谱纯$
:9<!仪器及工作条件

213$!V型 摄 谱 仪#苏 联!光 源#交 流 电 弧%
试样的激发电流#@!Va 型光谱投影仪和)a
型测微光度计#上海光学仪器厂!紫外,型"9型

光谱感光板#天津光学胶片厂!光谱纯石墨电极#
上电极为柱状锥形平头电极!下电极为细颈杯式

电极&自制’$

<!实验方法

采用原子发射光谱%标准加入法直接分析二

氧化碲中杂质的含量%具体步骤是#将样品粉末

直接压样于细颈杯式电极中%采用电流强度为#
@交流电弧%选择合适的光谱分析条件%摄谱%对
紫外,型"9型光谱感光板在!"e下显影和定

影%测量分析元素的谱线黑度9$对数据进行处

理%以9$1E"作图%确定各分析元素的线性分析

范围%并对方法的准确性和精密度进行验证$其

中"为元素含量%E()E$

=!结果与讨论

=;:!实验条件选择

=9:9:!单透镜与三透镜照明系统比较!单透镜

和三透镜时各元素谱线黑度值的变化示于图%$
由图%可以看出%单透镜照明系统所得各分析元

素的谱线强度明显高于三透镜系统$说明单透

镜照明系统更灵敏%因此选用单透镜照明系统$

图:!单透镜与三透镜照明系统比较

,)))单透镜!-)))三透镜

=9:9<!载体选择!载体必须能消除不同试样组

分对分析结果的影响%保证良好的摄影再现性%

图<!不同载体对黑度的影响

,)))不加载体:*!-)))%"Y石墨粉!

.)))!"Y石墨粉!/)))*Y3/!̂ ’!

0)))*Y L0!̂ ’!1)))%"Y :0A1!

2)))hA1Z石墨粉混合物

增强弧焰%减弱光谱背景%提高分析灵 敏 度$实

验选用了3/! ’̂"L0! ’̂":0A1"hA1和石 墨 粉 数

种类 型 的 载 体%并 对 样 品 和 载 体 的 比 例 进 行 研

究%结果示于 图!$由 图!可 以 看 出%加 入 载 体

后%大多数分析元素的黑度均高于无载体下的元

素分析%而 hA1和 石 墨 粉 混 合 物 作 载 体 谱 线 黑

度增加最大%实验观测其弧焰稳定%效果最佳%适
合定量分析$因此选用hA1和石墨混合粉作载

体$
=9:9=!电极规格选择!自制细颈杯式电极%电

极规格&孔 径j深 度’分 别 为(9&PPj’PP%
(9&PPj(PP%(9&PPj*PP及(PPj’
PP%(PPj(PP%(PPj*PP%(PPj&
PP$观测不同规格电极下%各元素谱线黑度值

的变化%结果 示 于 图’$由 图’可 以 看 出%电 极

直径(PP的各分析元素的 谱 线 黑 度 皆 大 于 直

径(9&PP的电极$与同直径的电极相比较%深
度为’PP和*PP的电极各分析元素的 谱 线

黑度均大于深度(PP的电极%但对于难于测到

的c0"A,%前 两 种 电 极 均 不 如 深 度(PP 的 电

极%综合考虑基体谱线出现情况及电极谱线背景

大小%最终选用(PPj(PP的电极%此电极样

品装量合适%而谱线背景较弱%保证了较低的检

出限$
=9:9>!电极间隙选择!实验分别采用间隙距离

%9*"!9""!9*PP的 电 极 间 隙$实 验 结 果 示 于

图($由图(可以看出%电极间隙距离对谱线强

度的递增 影 响 不 大%实 验 采 用 间 隙 距 离 为%9*
PP$
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图=!电极孔径及深度对黑度的影响

,!!!(PPj’PP"-!!!(PPj(PP"

.!!!(PPj*PP"/!!!(PPj&PP"

0!!!(9&PPj’PP"1!!!(9&PPj(PP"

2!!!(9&PPj*PP

图>!电机间隙对黑度的影响

,!!!%9*PP"-!!!!9"PP"

.!!!!9*PP

=9:9?!曝光时间选择及燃烧曲线制作!试样经

过蒸发和激发#发出各光谱的特征谱 线$但 是#
各元素的蒸发行为比较复杂#必须作蒸发曲线#
了解各待测元素的谱线强度随时间变化的关系#
以及谱线强度与各元素蒸发速度的关系$将样

品每隔%"4作板移#做出各元素蒸发曲线#结果

示于图*$图*显示#大部分杂质在!"4内出现

最大值#其中?R%cD%AN%IR在("4内全部蒸发#
而A,%c0%g7%;E%ID%:D%@1和@E在&"4又出

现第二高峰#为保证谱线强度#选择曝光时间为

*"4$
=9:9K!分 析 线 及 样 品 线 性 范 围!在 光 谱 纯

=7̂ !样品中加入c7%A,%;/%c0%c%g7%?R%I/%
;E%IR%ID%cD%:D%@1%A-%AN%@E%&种元素氧

化物配成含量不同的混合物#然后逐级稀释$测

定样品的线性范围#所得结果列于表%$由表%
可以看出#此分析方法对c7%A,%;/%c0%c%g7%

图?!燃烧曲线

,!!!c7"-!!!A,".!!!;/"/!!!c0"

0!!!c"1!!!g7"2!!!?R"3!!!I/"

4!!!;E"5!!!IR")!!!ID"6!!!cD"

’!!!:D"7!!!@1"8!!!A-"9!!!AN"

:!!!@E

表:!被测元素的分析线及线性范围

分析元素 分析线&/P 线性范围&’)E(EX%)

@E ’!V9" "9%!%

c !()9& %!%""

c7 !’(9V %!%""

@1 ’"V9! %!%""

A- ’!&9( %!%""

;/ !&)9V %!%""

;E !V*9! %!%""

I/ !V’9) ’!’""

ID !VV9% ’!’""

:D ’""9’ ’!’""

AN ’!#9% %"!%"""

g7 !*)9) %"!%"""

A, !(!9( %"!%"""

?R !V’9’ %"!%"""

c0 !’’9* ’"!’"""

IR !V&9) ’"!’"""

cD !V)9& ’"!’"""

?R%I/%;E%IR%ID%cD%:D%@1%A-%AN%@E%&
种分 析 元 素 可 保 证 的 测 量 下 限 是"9%!’")E&

E$
=;<!分析方法的检验

=9<9:!方法的准确度验证!对被测元素采用标

准加入法#连续摄谱*次#测量各种元素的平均

回收率#结果列于表!$由表!可以看出#除g7
和AN外#各元素的回收率为V"Y!%!"Y$AN
回收 率 较 差 的 原 因 是 由 于AN受 基 体 二 氧 化 碲

谱线干扰较严重$而作为载体的光谱纯石墨中

由于含有微 量 的g7元 素#影 响 了g7测 量 的 准

确度$
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表<!样品的回收率

分析元素
样品量!

")E#EX%$

第一次

加入量!

")E#EX%$

回收量!

")E#EX%$
回收率!Y

第二次

加入量!

")E#EX%$

回收量!

")E#EX%$
回收率!Y

@E "9"’) "9% "9%( )!9V "9’’ "9(" %")
c $ % %9"* %"* ’9’ ’9%" )’9)
c7 $ % "9V) V)9" ’9’ ’9%" )’9)
A- "9!! % %9"! V"9" ’9’ ’9!V )!9&
;/ "9%* % "9)’ &V9" ’9’ ’9V( %%!
@1 "9#( % %9#V %"( ’9’ ’9’* V!9%
;E "9(V % %!9V )V9" ’9’ ’9%* V"9)
I/ %9*# ’ %9#% %%’ %" %"9" V(9(
ID ’9" %" (9’) )( %" %!9V )V9"
:D !9*V ’ *9)& %%’ %" V9#& V#9&
AN $ %" %’# %’# ’’9’ !#9% &#9’
g7 "9%V %" &V9% &V9% ’’9’ ’#9% %"V
A, !9’# %" V9*( V*9( ’’9’ ’’9& %"%
?R $ %" %%9’ V)9" ’’9’ ’&9% %"(
c0 $ ’" ’%9) %"# %"" V&9) V&9)
IR $ ’" ’#9" %!" %"" V"9! V"9!
cD $ ’" ’(9" %%’ %"" V*9’ V*9’

=9<9<!方 法 的 精 密 度!取 同 一 样 品 连 续 摄 谱

%"次%其测定 值 的 标 准 偏 差 和 相 对 偏 差 列 于 表

’&由表’可 以 看 出%其 标 准 偏 差%9VY!&9
%Y%相 对 标 准 偏 差%9VY!#9*Y%二 者 均$
%"Y%说明该方法的精密度令人满意&

表=!方法精密度实验!!N:["

分析

元素

标准偏差

!Y

相对标准

偏差!Y

分析

元素

标准偏差

!Y

相对标准

偏差!Y

@E (9! ’9! AN !9V !9%
c (9! #9’ g7 ’ !9#
c7 ’9% (9* A, ’9( *9*
A- ’9" %9V ?R ’9V (9&
;/ (9’ (9V c0 %9V ’9%
;E !9& #9% IR !9& #9%
I/ (9’ !9V ID #9V #9’
@1 &9% #9! cD ’9V #9*
:D !9( ’9’

=!小!结

!!"%$此 分 析 方 法 对c7’A,’;/’c0’c’g7’
?R’I/’;E’IR’ID’cD’:D’@1’A-’AN’@E%&
种分 析 元 素 可 保 证 的 测 量 下 限 为"9%!’")E!

E&
"!$标准加入法回收实验结果表明%其回收

率除AN和 g7较 差%其 他 元 素 的 回 收 率 均 为

V"Y!%!"Y%元 素 的 相 对 标 准 偏 差 为%9VY!
#9*Y&方法的准确度和精确度令人满意&

本方法是将样品直接压样于电极%可同时测

定%&种元素&即本法易取样%样品用量少%测量

方法简单%快速%因此可以推广应用&

致谢#本工作得到景烈老师的指导和帮助%在此

表示衷心的感谢&
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