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 李艳玲

摘 要:氧化铟锡(ITO)粉体中的微量杂质元素对其薄膜制品的透光率等光谱特性影响较大。

用电感耦合等离子体发射光谱法(ICP-OES)同时测定ITO粉体中Sn,Fe,Cu,Pb,Zn,Ca,Mg
共7种微量元素。样品置于银坩埚中用氢氧化钠铺底和覆盖,高温碱法熔融,用热水和稀盐酸浸

取并转移至溶液中;选择合适谱线消除了元素之间的谱线干扰、配制混合标准溶液时采用基体匹

配法消除了基体干扰;对每种元素的精密度、检出线和加标回收率进行了研究,试验结果表明,

每种元素的 精 密 度 均 不 大 于1.2%,加 标 回 收 率 在98~104%之 间,样 品 测 试 结 果 与 标 准 值

一致。
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DeterminationofMicroelementsinITOPowdersby
InductivelyCoupledPlasmaOpticalEmissionSpectrometer

LIYanling,JIKejian,DENGWeihua,LIYing,MAORuzeng,ZHOUTong
(CNGCInstitute53,Jinan250031,China)

Abstract:Microelementsinindiumtinoxide(ITO)powdershaveagreatimpactonspectrumcharacteristicssuchas
transmittanceoffilmproducts.SevenmicroelementsinITOpowdersweredeterminedbyInductivelyCoupledPlasma
OpticalEmissionSpectrometer(ICP-OES).ITOpowderswereplacedinasilvercruciblewithsodiumhydroxidebeddingand
coverage,andmeltedbyalkaliathightemperature.Themeltwasleachedandtransferredintothesolutionwithhot
wateranddilutehydrochloricacid.Matrixinterferenceandspectruminterferencebetweenelementswereeliminated
bychoosingtherightworkingconditions.Theprecision,thedetectionlineandtherecoveryrateofeachelementwere
studied,theresultsshowthattheprecisionofICP-OESwasnomorethan1.2%,therecoveryraterangedfrom98%to
104%.TheresultsofmultiplemicroelementsinITOsampleagreedwiththerecommendvalue.
Keywords:ICP-OES;indiumtinoxide;microelement;moltenalkali;matrixmatching

1 前 言

ITO是一种新型的半导体掺杂材料,它由金属氧化

物In2O3(主体)和掺杂剂SnO2(载流子给予体)两种基本

成分构成[1]。ITO粉体被制成透明导电膜后具有高可见

光透过率和高电导率,与玻璃有较强的附着力、良好的

机械强度和化学稳定性等优点,被广泛地应用于平板显

示器件、微波与射频屏蔽装置、敏感器件和太阳能电池

等很多领域[2,3]。特别是近年来液晶等平板显示器件的崛

起,更促进了ITO薄膜的研究和需求[4,5]。

ITO薄膜的发射率、透过率等光谱特性与其组分关

系密切,尤其是一些杂质金属元素会影响导电膜的性能。

因此,在生产和使用中必须对ITO粉体的组分含量进行

检测[6,7]。为了保证ITO组分检测的可溯源性和准确性,

国防应用化学一级计量站研制了杂质含量呈梯度分布的

几种ITO成分分析标准物质,并用多家实验室协作定值

的方式对ITO成分分析标准物质进行了准确定值。

本文对标准物质定值方法进行了研究,用电感耦合

等离子体发射光谱法(ICP-OES)对ITO粉体中微量杂

质含量进行测定。该方法的重复性、回收率都取得了满

意的效果。



　第４期 李艳玲等：ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定氧化铟锡粉末中微量元素

!

　实　验
!


2

　仪器与试剂
ＩＣＰ－ＯＥＳ：６３００型，美国赛默飞公司；
熔融炉：Ｋ１Ｐｒｉｍｅ型，美国培安公司；
氢氧化钠：ＧＲ．天津科密欧化学试剂有限公司；
盐酸：ＧＲ．天津科密欧化学试剂有限公司；
高纯水：电阻率≥１８ＭΩ·ｃｍ；
Ｓｎ，Ｆｅ，Ｃｕ，Ｐｂ，Ｚｎ，Ｃａ，Ｍｇ标准储备液：国家有证

标准溶液，浓度为１０００μｇ／ｍＬ。
!


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　样品制备
称量０１ｇＩＴＯ粉体至银坩埚中，用３ｇ优级纯氢氧

化钠铺底和覆盖，用熔融炉在４５０℃条件下熔融２０ｍｉｎ。
自然冷却，用热水浸取熔融物，转移到装有稀盐酸的烧

杯中。洗净坩埚外壁，把烧杯微热，使溶液澄清。把澄

清溶液转移至２５０ｍＬ容量瓶中，摇匀待测。用相同的处
理方法制备空白溶液。

!
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　标准溶液配制
用待测元素的标准溶液配制多点混标溶液。由于碱

法熔样会使待测样品溶液中存在大量的盐，标液配制过

程中需要加入相应量的氢氧化钠和盐酸的混合溶液，同

时加入铟标准溶液，使标准溶液和样品溶液的基体一致，

消除基体效应的影响。

&

　结果与讨论

&


2

　样品前处理

常规的ＩＴＯ粉体可以用酸法溶解样品［８］，掺杂了微

量金属杂质元素的 ＩＴＯ粉体用酸法难以溶解完全。试验
了盐酸、硝酸、氢氟酸、硫酸等主要无机酸及其混酸溶

解ＩＴＯ粉体。酸溶液中总是存在微量的絮状物，难以彻
底溶解。碱法熔融是一种有效的溶解难溶氧化物方式，

常用的碱有碳酸钠，氢氧化钠等。碳酸钠熔融须用铂金

坩埚，熔融温度在８５０℃以上；氢氧化钠熔融可以用相
对廉价的银坩埚，４００℃以上即可熔融［９］。经过试验验

证，用氢氧化钠在银坩埚中铺底和覆盖，高温熔融后用

热水浸取，转移至稀盐酸溶液中得到澄清的溶液。

&


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　分析线的选择
光谱干扰是由于待测元素的谱线与其它元素的谱线不

易分辨开而产生的干扰，主要通过选用合适的分析线来消

除［１０］。在待测的７种元素中，Ｚｎ的最强线２１３８５６ｎｍ，
与Ｃｕ的２１３８５３ｎｍ及Ｆｅ的２１３８５９ｎｍ相互干扰；锌的
次强线２０２５４８ｎｍ与铜的２０２５４８ｎｍ重叠，会产生相互
干扰。因此，Ｚｎ的分析线选择第三强的２０６２００ｎｍ。

依据谱线干扰小、灵敏度高、背景低的原则，选择

合适的分析波长，各元素的分析线见表１。

表１　７种待测元素的分析谱线波长

Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅｓｏｆｓｅｖｅｎｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓ

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ Ｓｎ Ｆｅ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ｃａ Ｍｇ

ｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅｓ（ｎｍ） ２８４０ ２５９９４０ ３２４７３４ ２２０３５３ ２０６２００ ３９３３６６ ２７９５５３

&


&

　标准工作曲线
精确吸取Ｓｎ，Ｆｅ，Ｃｕ，Ｐｂ，Ｚｎ，Ｃａ，Ｍｇ标准储备溶液

至２５０ｍＬ容量瓶中，配制一系列混合标准溶液，使样品
溶液中每种元素的浓度在标准曲线的线性范围之内。在

标准溶液中加入与样品溶液等浓度的优级纯氢氧化钠和

盐酸混合液，定容至刻度。对每种元素进行测定，计算

机自动绘制工作曲线，并计算回归方程及相关系数。结

果表明上述７种元素在配制的浓度范围内工作曲线线性

良好，相关系数均大于０９９９５。
&


(

　方法的检出限与精密度
对空白溶液重复测定１０次，以测定值的３倍标准偏

差所对应的浓度值计算检出限［１１］；对 ＩＴＯ样品溶液中每
种元素重复测试６次，用测试结果的相对标准偏差表示
方法的精密度［１２］。结果见表２。

从表 ２可以看出，每种元素的精密度均不大于
１２％，说明该条件下测试样品的精密度良好。

表２　不同元素的检出限和精密度

Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓｏｆｓｅｖｅｎｅｌｅｍｅｎｔｓ

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ Ｆｅ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ｃａ Ｍｇ Ｓｎ

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓ（μｇ·ｍＬ－１） ０００７２ ０００３９ ０００７５ ０００６１ ００３２１ ０００６８ ０００５４

Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ（％） １０７ １０５ １０３ ０８０ １２０ ０８２ ０６５

９１３
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　加标回收率
在已知含量的 ＩＴＯ样品中加入不同量的标准溶液，

使加标后元素的浓度在 ＩＣＰ线性范围之内，用同种方法
在相同的条件下检测各元素的含量，根据加标后元素的

含量计算回收率［１３］。按照式 （１）计算每种元素的回收
率，结果见表３。

加标回收率＝（加标测定量－试样测定量）／
加标量×１００％ （１）

从表３可以看出，每种元素的加标回收率均在９８～
１０４％之间。

表３　７种元素的加标回收率

Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｓｅｖｅｎｅｌｅｍｅｎｔｓ

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
Ｃｏｎｔｅｎｔｉｎ
ｓａｍｐｌｅ（ｕｇ）

Ａｍ′ｔｏｆ
ｓｔａｎｄａｒｄ
ａｄｄｅｄ（μｇ）

Ｔｏｔａｌａｍ′ｔ
ｆｏｕｎｄ（μｇ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ（％）

Ｓｎ
８２０３４５１ ８００ １６４１１３９８ １０３

８２０３４５１ １６００ ２４６７８８４５ １０３

Ｆｅ
３２３７１３ ３０ ６２０２９８ ９９

３２３７１３ ６０ ９３６８９６ １０２

Ｃｕ
３５５３２５ ３５ ７１００２５ １０１

３５５３２５ ７０ １０４６２６４ ９９

Ｐｂ
１８８５５２ ２０ ３８４４２３ ９８

１８８５５２ ４０ ５８９８３５ １００

Ｚｎ
２５９４１６ ２５ ５２００３５ １０４

２５９４１６ ５０ ７６４３６８ １０１

Ｃａ
３９９３５４ ４０ ８１６２５４ １０４

３９９３５４ ８０ １２０３０２２ １００

Ｍｇ
４１２１８７ ４０ ８２１０２８ １０２

４１２１８７ ８０ １２３５０２７ １０３

&


:

　样品检测结果
由于没有ＩＴＯ成分分析标准物质用于测试结果的验

证，本文用８家权威实验室检测结果的统计平均值作为标
准值，与本实验室检测结果相比较，考察方法的准确度。

准确称取０１ｇＩＴＯ标准物质粉末，碱法熔融后用
ＩＣＰ－ＯＥＳ测试样品溶液中每种元素的含量，重复测试六
次取平均值作为检测结果。根据定容体积和称样量计算

ＩＴＯ粉体中每种元素的百分含量，结果见表４。
表４　样品检测结果

Ｔａｂｌｅ４　Ａｎａｌｙｔｉｃｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

Ｕｎｉｔ：％

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ Ｓｎ Ｆｅ Ｃｕ Ｐｂ Ｚｎ Ｃａ Ｍｇ

Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓ ５０２ ０１６ ０１９ ０１０ ０１４ ０２０ ０２１

Ｓｔａｎｄａｒｄｒｅｓｕｌｔｓ ５０３ ０１６ ０１８ ００９ ０１３ ０２０ ０２０

　　从表４可以看出，实验室检测值与标准值的误差小
于等于００１％。

(

　结　论

用碱法熔融 ＩＴＯ粉末，配制基体匹配的标准溶液，
采用电感耦合等离子体发射光谱法对 ＩＴＯ标准物质粉体
中７种元素的含量进行同时测定，方法简便、快速、检
出限低、重复性好、回收率高。该方法也适用于 ＩＴＯ材
料中其他金属元素含量的测定。

参考文献　
+,-,.,/0,1

［１］　ＺｈａｎｇＳｈｕｇａｏ（张树高），ＨｕａｎｇＢｏｙｕｎ（黄伯云），ＦａｎｇＸｕｎｈｕａ

（方勋华）．ＭａｔｅｒｉａｌｓＲｅｖｉｅｗｉｎＣｈｉｎａ（材料导报）［Ｊ］，１９９７，１１

（４）：１１－１４．

［２］　ＹａｎｇＨｕｉｙｉｎ（杨鳪尹），ＣｈｅｎＸｕｅ（陈　雪）．ＡｃｔａＯｐｔｉｃａＳｉｎａｃａ

（光学学报）［Ｊ］，２０１３，３３（１２）：１２３１００３－１－１２３１００３－４．

［３］　ＬｉＹｕｚｅｎｇ（李玉增）．ＷｏｒｌｄＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ（世界有色金属）

［Ｊ］，１９９８，（１１）：１１－１５．

［４］　ＭａＹｉｎｇ（马　颖），ＺｈａｎｇＦａｎｇｈｕｉ（张方辉），ＭｕＱｉａｎｇ（牟

强）．ＪｏｕｒｎｅｌｏｆＳｈａａｎｘｉＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅ＆Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ（陕西科

技大学学报）［Ｊ］，２００３，２１（１）：１０６－１０９．

［５］　ＫａｒａｓａｗａＴ，ＭｉｙａｔａＹ．ＴｈｉｎＳｏｌｉｄＦｉｌｍｓ［Ｊ］，１９９３，（２２３）：１３５

－１３９．

［６］　ＹａｎｇＸｉｎ（杨　鑫），ＬｉＸｉａｏｌｉ（李小丽），ＷａｎｇＨｏｎｇ（王　虹）．

ＮｅｗＣｈｅｍｉｃａｌＭａｔｅｒｉａｌｓ（化工新型材料）［Ｊ］，２０１５，４３（４）：７６

－７９．

［７］　ＹａｎｇＫｕｎ（杨　坤），ＨｕＺｈｉｑｉａｎｇ（胡志强），ＷａｎｇＨａｉｑｕａｎ（王

海权）．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＤａｌｉａｎＰｏｌｙｔｅｃｈｎｉｃＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（大连工业大学学

报）［Ｊ］，２０１４，３３（２）：１３５－１３８．

［８］　ＬｉｕＸｕｅｙｉｎｇ（刘雪颖）．ＤｉｓｓｅｒｔａｔｉｏｎｆｏｒＭａｓｔｅｒ（硕士论文）［Ｄ］．

Ｃｈａｎｇｓｈａ：ＣｅｎｔｒａｌＳｏｕｔｈＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２００２：２．

［９］　Ｊａｎｋｏｖｉｃ′Ｂ．ＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓｏｆＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓＳｏｃｉｅｔｙｏｆＣｈｉｎａ［Ｊ］，

２０１５，２５（５）：１６５７－１６７６．

［１０］ ＨｏｕＬｉｅｑｉ（侯列奇），ＷａｎｇＳｈｕａｎ（王树安），ＬｉＪｉｅ（李　洁），

ｅｔａｌ．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌ

ｙｓｉｓ（理化检验－化学分册）［Ｊ］，２００７，４３：１７９－１８２．

［１１］ ＹａｎｇＣｈｕｎｒｕ（杨春茹），ＫａｎｇＪｕｎ（康　俊），ＧａｏＪｉａｎｗｅｎ（高建

文），ｅｔａｌ．ＣｏａｌＱｕａｌｉｔｙＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ（煤质技术）［Ｊ］，２０１３，（４）：

１－４．

［１２］ ＳｕｎＨｏｎｇｔａｏ（孙洪涛），ＷａｎｇＸｉａｏｙａｎ（王晓艳），ＤｅｎｇＰｅｉ（邓

培）．ＮｉｎｇｘｉａＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ（宁夏工程技术） ［Ｊ］，

２００３，２（３）：２３２－２３４．

［１３］ ＳｈｉＪｉｎｇｙａｎ（石景燕）．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓＰａｒｔ
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０２３




