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ICP原子发射光谱法测定水中多种微量元素 

一 实验目的 

1. 学习原子发射光谱法的原理及仪器的结构 

2. 了解全谱直读型光谱仪操作，掌握用 ICP-AES的操作方法和实验条件的选择 

3. 通过对水中多种微量元素的测定，掌握原子发射光谱法在实际样品中的应用。 

二 实验原理 

原子发射光谱法是根据处于激发态的待测元素原子回到基态时发射的特征谱线

对待测元素进行分析的方法。 
 在室温下，物质中的原子处于基态（E0）当受外能（热能、电能）作用时，核

外电子跃迁至较高的能级（En）,即处于激发态，激发态原子是十分不稳定的，
其寿命大约为 10-8s。当原子从高能级跃迁至较低能级或基态时，多余的能量以
辐射形式释放出来。 

 
热能、电能 

 
                                 

基态元素M      ΔE         激发态M* 
 

          
 特征辐射 

 
 
其能量差与辐射波长之间的关系符合普朗克公式：   

                         λ
hcEEE =−=∆ 12        

由于各种元素的原子能级结构不同，因此受激发后只能发射特征谱线，据此可对

样品进行定性分析； 

 光谱定量分析的基础是谱线强度和元素浓度符合罗马金公式： 

bAcI =  

式中 I是谱线强度；c是元素含量；b是自吸系数；A是发射系数与试样的蒸发、

激发和发射的整个过程有关。在经典光源中自吸收比较显著，一般用其对数形式

绘制校正曲线，而在等离子体光源中，在很宽的浓度范围内 1=b ，所以谱线强

度与浓度成正比。 
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三 仪器与试剂 

仪器：ICP光谱仪（美国 Perkin Elmer公司 Optima 5300DV） 

      空气压缩机；循环水冷却系统 

试剂：各元素标准储备液 1.0000g/L，HNO3（3％）逐级稀释。 

多种水样（3％HNO3）、实验用水为二次蒸馏水 

氮气（99.996%）钢瓶，。 

四 实验步骤 

仪器结构：原子发射光谱仪器的基本结构由三部分组成：激发光源；单色器；检

测器。 

（1）激发光源：激发光源的作用是提供使试样中被测元素原子化和原子激发发

光所需要的能量。对激发光源的要求是：灵敏度高，稳定性好，光谱背景小，结

构简单，操作安全。 

等离子体是一种由自由电子、离子、中性原子与分子所组成的在总体上呈电

中性的气体，利用电感耦合高频等离子体（ICP）作为原子发射光谱的激发光源，

气体的涡流区温度高达 10000K高温。在该区，试样气溶胶与高温等离子体相遇，

发生去溶剂、蒸发、原子化、进一步激发，产生发射光谱。 

ICP 通过感应圈以耦合方式从高频发生器获得能量，不需用电极，避免了

电极沾污与电极烧损所导致的测光区的变动。经过中心通道的气溶胶借助于对

流、传导和辐射而间接地受到加热，试样成分的变化对 ICP 的影响很小。因此

ICP具有良好的稳定性。 

（2）分光系统：作用是将光源发射的不同波长的光色散为单色光。现在用的较

多的是光栅分光系统 

（3）检测系统：将光信号转换为电信号，使指示仪上显示出与试样浓度成线性

关系的数值。 
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ICP光源结构图 

本仪器使用 CCD检测器 

CCD(Charge-Coupled Devices, 电荷耦合器件)是一种新型固体多道光学检测器

件，它是在大规模硅集成电路工艺基础上研制而成的模拟集成电路芯片。由于其

输入面上逐点紧密排布着对光信号敏感的像元，因此它对光信号的积分与感光板

的情形颇相似。但是，它可以借助必要的光学和电路系统，将光谱信息进行光电

转换、储存和传输，在其输出端产生波长-强度二维信号，信号经放大和计算机

处理后在末端显示器上同步显示出人眼可见的图谱，无须感光板那样的冲洗和测

量黑度的过程。目前这类检测器已经在光谱分析的许多领域获得了应用。 

在原子发射光谱中采用 CCD 的主要优点是这类检测器的同时多谱线检测能

力，和借助计算机系统快速处理光谱信息的能力，它可极大地提高发射光谱分析

的速度。如采用这一检测器设计的全谱直读等离子体发射光谱仪可在一分钟内完

成样品中多达 70 种元素的测定；此外，它的动态响应范围和灵敏度均有可能达

到甚至超过光电倍增管，加之其性能稳定、体积小、比光电倍增管更结实耐用，

因此在发射光谱中有广泛的应用前景。 
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操作步骤： 

（1）打开氩气瓶开关，总压力表不能小于2MPa，分压调至0.7MPa左右。 

（2）打开空气压缩机，过滤器的减压阀调至80~100,自动运行。 

（3）开循环冷却水（正常为20℃，压力45~80） 

（4）开计算机和主机电源 

（5）双击WinLab32 工作界面.，进入“再现控制软件”（预热4~7小时可开机） 

（6）开机前到“离线脱机软件上建立方法” 

①选择分析元素谱线波长 

②选择射频功率及3路气体压力 

③选择积分时间 

④检查泵转动是否正常，废液管有废液流出。 

⑤开通风装置 

（7）按照选定条件，点炬，用二次水校零后测标准水样。 

（8）测标准空白、测标准样品、测未知水样。 

（9）实验完毕，用稀HNO3（4~5％）依次清洗雾化器，进样管。 

（10）依次关等离子炬、循环冷却水和空气压缩机，并放空压机的水。 

（11）在软件上进行数据分析、处理。 

（12）关软件及计算机。关氩气瓶总开关。关通风装置。 

  

五 实验要点及注意事项 

（1）激发光源为高电压、高电流装置，要注意安全，遵守操作规程。 

（2）对精密光学仪器，不准用手或布去擦拭。 

（3）等离子体光源有强烈紫外线会灼伤眼睛，点炬后，严禁开防护门。 

（4）点炬前，打开通风设备，使有害蒸气排出室外。 

六 思考题 

（1）ICP激发光源分几个部分，各部分的作用是什么？ 

（2）原子发射光谱法定性分析的依据？定量分析的依据？ 

（3） 如何选择最佳实验条件？实验时，若条件发生变化，对测定结果有何影响？ 
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