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ICP-AES同时测定相矿石中多种元素

张世涛①
(辽宁省地质矿产研究院

徐艳秋 王宇
沈阳市北陵大街29号 110032)

    摘 要 采用碱熔酸化和ICP-AES同时测定相矿石样品中Mo,SiO2,P205,CaO,Fe203IS,Cu,Pb,Zn,

Sn,As等多种元素，检出限分别为0. 1 jig/g, 0. 005%,0. 03%,0. 003 0 o , 0. 0010 0 , 51eg/g, 0. 5Ng/g, 0. 7teg/g,

0.3ug/g,l.51Lg/g,lpg/g;RSD为1.2%-3.8写.该法准确，快速，简便，结果令人满意.
    关健词 电感藕合等离子休一原子发射光谱法，相矿石，多种元素.
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1 前言
    随着我国冶金工业及航天技术的迅猛发展，生产中对相的需求量逐年增加，相矿石成为地质找

矿中的热点。因此，对相矿石中技术要求的化学元素进行分析测定尤为重要。但是，由于矿石成分

复杂、共存元素干扰、熔样过程繁琐等因素的存在。使得对铂矿石中元素分析应用常规的检测方法

只能单个元素逐个测定，分析速度慢，效率低，成本高。电感根合等离子体一原子发射光谱法，具有灵

敏度高，分析速度快，稳定性好且能同时测定多种元素等特点，被广泛应用于各行各业分析测试中。

本文采用电感祸合等离子体一原子发射光谱法，研究了大盘基体对Mo, SiO2, P户s , CaO, Fe203 , S,

Cu,Pb,Zn,Sn,As元素的光谱干扰及基体效应，并选择了缓佳的激发条件，采用基体匹配法消除了

基体的干扰。为分析铂矿石中主次元素的含量提供了一种方便快捷的途径。

2 实验方法

2.1 仪器及其主要工作参数

    IRIS Intrepid II XSP全谱直读等离子体发射光谱仪(美国热电公司)。

    仪器最佳工作条件列于表1,

                                      表 1  ICP-AES最佳工作条件

高频功率

  (kW)

等离子气流t

  (L/min)

辅助气流It

  (L/min)

雾化器压力

  (MPa)

蟋动泵转速

  (rpm)

积分时间

    (s)

长波>238nm 5

短波<238nm 10

2.2 试剂与标准溶液

    盐酸(分析纯);过氧化钠(分析纯);氢氧化钠(分析纯);实验用水为二次去离子水。

    各单个元素的标准储备液均用其相应的光谱纯氧化物(化合物)或高纯度的金属配制。
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    Si02, CaO, Fe,O,标准储备液，浓度为10. Omg/L,Mo,P,05,S,Cu,Pb,Zn,Sn,As等单元素标

准储备液，浓度为50OIAg/mI.，用时按比例稀释。

2.3 样品处理

    称取0. 2000g试样(精确至0. OOOlg)于20mL刚玉增祸中，加人Na,O:约1. Og(另加人NaOH

少许)，搅匀后，再加1.馆Na20,覆盖于样品表面。置于700℃高温炉中熔融10-15min后，取出增

涡，稍冷后放至预先准备好的200ml,烧杯中，盖上表皿，由烧杯咀处迅速加人l OmI.浓盐酸，待剧

烈反应后，洗出增塌，加人适量的水，使盐类充分溶解，待其冷却后转人100ML容量瓶中，稀释至刻

度，静置待测，为原液，用来测定Cu,Pb,Zn,Sn,As。从原液中准确移取5ml,，用二次去离子水定容

至l00mI.，用来测定MO, SiO2 , CaO, Fe20, , PZOS , S。按上述相同方法制备二个空白。

3 结果与讨论
3.1 谱线的选择

    由于锢矿石的成分复杂，基体干扰和元素间的光谱干扰普遍存在，因此应以谱线灵敏、干扰少

和无重叠的原则选择谱线，其中，大量存在的Fe对Sn 283. 99nm产生严重的光谱干扰，而Sn

189. 98nm处没有光谱干扰，大量存在的Cu对P 213. 61nm和214. 91nm产生严重的光谱干扰，而

P 177. 4nm处却无光谱干扰。实验中选用紫外区谱线P 177. 4nm,S 180. 73nm,As 189. 04nm和Sn

189. 98nm作为分析线，避免了基体中大量存在的Fe, Cu, Ca等元素的光谱干扰。通过用纯氨吹扫

ICP光路的办法消减空气中的氧气对紫外线的吸收，获得了较高的灵敏度。分析元素的谱线列于表

2。

                                          表2 元索分析谱线

元素 Mo       Si       Fe       Ca       P        S       Cu       Pb       Zn       Sn       As

波长(nm)

  级次

202.0

  166

251.6

  133

271.4

  123

393.3

  85

177.4

  188

180.7

  185

324.7

  103

220.3

  152

213.8

  157

189.9

  176

189.0

  177

3.2 试样分解

    铂在地壳中的含量数为3X10-̀%，多数以硫化物形式存在。其主要矿物是辉相矿MOS2 ,铂的

氧化矿物有:相铅矿PbMoO,,相华M003、铁相华Fe2O3·3Mo03·7H20,相钨钙矿Ca (Mo,W)0,
等。

    铂的硫化矿物能被硝酸和王水分解。铂的氧化矿物溶于硝酸和盐酸，所有矿物均可用碱熔。常
用的熔剂有氢氧化钠、过氧化钠，碳酸钠一过氧化钠等。

    本实验选用在刚玉柑涡中过氧化钠一氢氧化钠熔融，盐酸提取，控制一定的酸度。在同一份试液

中，可同时测定Mo,Si,Fe,Ca,P,S,Cu,Pb,Zn,Sn、和As等多种元素。盐酸提取的关键是迅速提

取，较大的酸度一次性过量使其呈酸性，否则，将造成硅胶析出，使硅的测量结果偏底。

3.3 荃体干扰的消除

    相矿石成分复杂，含有大量的Na,Si,Fe,Ca等元素，基体效应明显存在，对待测元素的发射强

度有明显的影响，使Cu,Pb,Zn,Sn,As等被测元素的背景增加，影响测定结果的准确度，采用在标

准中加人与样品含量相近的钠、铁等基体，使其基体匹配，消除其对测定的影响。对于高含量的元素

MO, Si02 , P205, CaO, Fe203 , S等要采用逐级稀释的方法使其总盐量保持在lmg/m1.左右，在此稀
溶液中基体干扰往往是无足轻重的。

3.4 检出限

    将按与试样同步处理的空白溶液，平行测定10次，3倍标准偏差作为方法的理论检出限，试验
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结果列于表3。

表 3

元素 Mo Si02 Fe203

0.001小

Ca0

元素检出限

P205      S

0.03山 5

Cu Pb Zn Sn As

检出限(pg/g)

①代表百分含te

0.1    0. 005m 0. 003m 0.5 0.7 0.3 1.5

3.5 方法准确度与精密度

    选用3种国家一级标准物质进行10次同时分析测定，计算出相对标准偏差及相对误差，结果

列于表 4。

方法的准确度与精密度试骏结果 (ug/g)

元素 Mo     Sio2 CaO     P205 Cu Pb Zn Sn As

GBW 07238相矿石

:3

4

22

“

65

L

L

.3

刀

2

21

19

18

3.

3.

44@
4
80
1.

0.

测定平均值

  标准值

  RSD(o o )

  RE(Yo)

1.13小

1.15m

  1.6

一 1.74

34.36m  21.55m  31.69m

34.10.  21.34m  31

1.2
0.76

么3
0.98

94.5

93.6

1. 5

0.96

88.9

86. 7

2.7

2.54

1.8

1. 6

3.8

12.5

GBW 07285相矿石

测定平均值

  标准值

  RSD(0o)

  RE(%)

5.31m                                         4.25m     321

5. 17m                                        4. 06.    310

  1.3                                           2.5       1.6

2.71                                          4. 68     3.55

::;
12. 5

14.8

1.2      2.6

4. 58 一15. 5

17. 6

18.8

  3. 2

一6. 38

GBW(E) 070034相精矿

测定平均值

  标准值

  RSD(%)

  RE W

47. 46(D

47.23小

  1.3

  0.49

9. 34m

9. 56中

  1.4

一 2.30

2. 71m

2. 56)

  1.3

  5.86

  359

  370

  2.4

一2.97

32. 26m

32.511D

  2.6

一0.77

6012

5900

1.5

1.90

  501

  510

  2.7

一1.76

  8. 4     3.26

  9.7      3.05

  2.8      3. 3

一 13.4     6.89

① 代表百分含母。

4 结论
ICP-AES同时测定铂矿石中多种元素的含量，方法快速、准确度高、灵敏度好，用于标准样品

和实际样品的分析，结果令人满意，并且大大提高了相矿石的检测质量和劳动生产率。
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Simultaneous Determination of Mul tiel ement in Molybdenum Ores

                            by ICP-AES

ZHANG Shi-Tao  Xu Yan-Qiu  WANG Yu

(The Geology and Mineral Institute of Liaoning,Shenyang 110032,P. X. China)

    Abstract  The contents of Mo, Si02，P205，CaO, Fe2O3，S，Cu，Pb，Zn，Sn，As in molybdenum

ores were determined simultaneously by ICP-AES with alkali fusion，and acidulation. The detection

limit for them are 0. leg/g, 0. 005环，0. 03%，0. 003 ，0. 001 l，5p.g/g, 0. 5p.g/g, 0. 7pg/g，

0. 3ug/g，l. 5pg/g, lp.g/g, respectively. The RSD is in the range of 1. 2 Yo -3. 8 Yo. This method is

accurate,quick and convenient，and the results are satisfactory.

    Key words  ICP-AES, Molybdenum Ores, Multielement.
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