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  锰 矿、烧 结 锰 中 的 TMn、TFe、CaO、MgO、

Al2O3、TiO2、P用湿法测定通常采用不同的试样分

解方法,用分光光度法或容量法分别测定,方法繁琐

费时。本实验用ICP-AES法测定锰矿、烧结锰中主

体成分,方 便 快 速,无 明 显 的 化 学 干 扰,准 确 性 好。
通过研究对比,选择无明显干扰的两条谱线,所选择

的波长符合在同一溶液中能同时测定其它组分含量

的要求。同时采用与试样组分相近的标准样品绘制

工作曲线,用标准样品进行对照,结果吻合。

1 试验部分

1.1 主要仪器与试剂

IRISIntrepidⅡ型 垂 直 全 谱 直 读 等 离 子 光 谱

仪,固体检测仪(CID),波长范围165～1050nm中

阶梯光栅,分辨率0.005nm(200nm处),玻璃同心

雾化器,高 效 旋 流 雾 室,486计 算 机,TEVA1.4.2
软件。

试剂为优级纯

1.2 仪器工作条件

功率1150W,雾化器压力28.0kPa,蠕动泵转

速1.74r·min-1,辅 助 气 压 力1.0kPa,短 波 积 分

时间17s,长波积分时间10s,高纯氩气。

1.3 试验方法

称试样0.1000g于300mL聚乙烯烧杯中,加
入盐酸(1+1)5mL,高氯酸2mL,氢氟酸5mL,摇
匀,低温 溶 解 至 白 烟 冒 尽,取 下 稍 冷,加 入 浓 盐 酸

10mL吹水,低温 溶 解 盐 类,将 试 液 转 移 至500mL
容量瓶中,用蒸馏水稀至刻度,摇匀,待测[1]。

2 结果与讨论

收稿日期:2004-01-30

2.1 分析元素光谱线选择

仪器CID固体检测器共有512×512个检测单

元,在165～1065nm波长范围内包括了可检测元

素的所有谱线,为避开干扰谱线,对所选择的若干条

谱线进行了试验,确定了最佳光谱线,每个元素选择

两条谱线,这样可提高分析的准确性,见表1。

表1 分析元素的光谱线

Tab.1 Analyticalspectrallinesselectedforthe

elementsdetermined

元素

Element

谱线波长

Wavelengthof
spectralline
(λ/nm)

级次

Order
元素

Element

谱线波长

Wavelengthof
spectralline
(λ/nm)

级次

Order

Ca 184.006 182 Fe 240.488 139

315.887 106 238.204 140

Al 308.215 109 Ti 323.904 104

396.152 85 368.520 91

Mn 346.033 97 Mg 285.213 117

408.363 82 285.213 118

P 178.287 188

213.618 157

2.2 稀释倍数、盐酸介质浓度对分析结果的影响

取锰矿标准样品溶液10mL于100mL容量瓶

中,加浓盐酸2mL,稀至刻度,摇匀,测定。试验结

果表明,溶液稀释10倍后,对低含量的CaO、TiO2、

P等元素的测定不利。本试验不经稀释,直接测定。
试验 结 果 表 明,盐 酸 的 浓 度 在0%～10%时 对

TFe、Al2O3、TMn的 影 响 不 明 显,MgO略 有 偏 低,
而TiO2、P偏高,尤其CaO偏高最大。因此应控制

标准工作曲线与试样溶液酸度一致,本试验严格控

制酸度在2%。

2.3 工作曲线

本法使用与试样成分类似的标样配制多点工作

曲 线,工作曲线浓度范围则视样品中待测元素的含
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表2 锰矿标准样品测定结果 w(%)

Tab.2 Analyt.resultsofsomestandardsamplesofmanganeseores

测定项目

Analyzing
item

503 GBW07262 YT9101 BH0114-3

测定值

Valuesfound
标准值

Standardvalues
测定值

Valuesfound
标准值

Standardvalues
测定值

Valuesfound
标准值

Standardvalues
测定值

Valuesfound
标准值

Standardvalues

TFe 5.86 6.01 2.30 2.24 6.22 6.13 9.44 9.43

CaO 0.834 0.94 3.55 3.60 3.62 3.67 0.008 -

Al2O3 0.764 0.78 2.99 3.00 1.86 1.89 5.36 5.22

MgO 0.764 0.78 1.39 1.44 1.86 1.89 0.197 -

TiO2 0.314 0.306 0.107 0.10 0.221 - 0.317 0.318

TMn 27.56 27.61 36.91 36.99 33.52 33.40 29.45 29.30

P 0.094 0.097 0.082 0.081 0.109 0.105 0.368 0.362

表3 锰矿精密度试验(n=5)

Tab.3 Testofprecision

测定项目

Analyzing
Item

测定值w(%)
Valuesfoundbythismethod

RSD
(%)

1# 2# 1# 2#

TFe 10.60 13.20 0.67 0.54

CaO 0.599 1.04 1.13 3.29

Al2O3 8.50 13.34 0.70 0.67

MgO 0.545 0.461 0.36 0.29

TiO2 0.359 0.532 0.42 0.41

TMn 29.08 25.68 0.29 0.33

P 0.046 0.089 1.93 1.29

量而定。

2.4 样品分析

按试验 方 法 测 定 锰 矿 标 准 样 品,测 定 结 果 见

表2。
由表2看出,本法测定结果与标准值基本相符。
应用 本 法 对 锰 矿 样 品 进 行5次 测 定,结 果 见

表3。
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在 室 温 条 件 下,镉 配 合 物 在 瞬 间 即 显 色 完 全;

180min内 吸 光 度 稳 定,测 定 误 差 在5%范 围 内;

180min后吸光度缓慢下降。

2.6 工作曲线及灵敏度

按试验方法,配制镉标准系列溶液,测定其吸光

度并绘制工作曲线。试验结果在有机萃取相中镉含

量在0～8.0µg/5mL符 合 比 耳 定 律,由 工 作 曲 线

求得 摩 尔 吸 光 系 数(ε)为6.0×104L·mol-1·

cm-1,Sandell灵敏度为0.0019µg·cm
-2。

2.7 方法的精密度

按试验方法分取含5µg镉的标准溶液作10次

平行测定,单 次 测 定 的 标 准 偏 差 为0.096µg,相 对

标准偏差为1.9%。

2.8 样品测定结果

按试验方法对电镀废液样品进行硝解反应后,
测定其镉含量,并在此试样中加4.0µg镉标准进行

回收 试 验。样 品 测 定 结 果 为(n=6)3.26mg·

L-1,分 析 结 果 的 相 对 偏 差 小 2.8%,回 收 率 为

99.5%。
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