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电感耦合等离子体原子发射光谱法#
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提出了使用电感耦合等离子体
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原子发射光谱法同时测定红土镍矿中
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的分析方法#采用盐酸"硝酸和氢氟酸处理样品!以盐酸作为测定介质!在选定的仪器工作条

件下直接测定#各元素的测定检出限为
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!相对标准偏差%
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#对样品进行加标回收试验!回收率在
A!Q>S

!

!#@Q"S

之间#经比对试验证明!本法测定值

与火焰原子吸收光谱法测定值一致#
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前言

镍元素作为一种不锈钢的主要合金元素主要来

源于硫化镍矿和氧化镍矿,

!
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#在红土矿市场交易过

程中!矿石元素含量的确定显得十分重要#对于矿

石中的镉"钴"铜"镁"锰"镍"铅"锌"钙等元素的测

定!常见的分析方法有滴定分析法,
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"原子吸收光

谱法,
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"分光光度法,
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射线荧光光谱法,
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-等!

上述分析方法除
dL

射线荧光光谱法外!多以单元素

测定为主!不能进行多元素的同时测定!且样品的前

处理过程比较繁琐$

dL

射线荧光光谱法虽然也能够

对多元素进行分析!但它是一种相对的分析方法!其

测定结果在很大程度上依赖于校准样品的制备#电

感耦合等离子体原子发射光谱%

2%XL5EW

&法具有干

扰少"线性范围宽"工作效率高等优点!在矿石中的

多元素检测中有较为广泛的应用,
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#本文采用

2%XL5EW

法测定了红土镍矿中的
A

种元素!其准确

度和精密度都满足要求#
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实验部分
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仪器的工作条件

仪器采用
2Z2W2(7.)
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型全谱直读等离子体发

射光谱仪%美国热电公司&#最佳仪器条件见表
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最佳仪器条件
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试剂和标准溶液

标准储备液'各元素标准溶液均采用光谱纯的氧

化物或金属经酸溶解!配制成浓度为
!Q##8

3

*

8R

的

盐酸%

!aA

&标准溶液#使用时!以盐酸%

!a!A

&稀释!

配制成所需浓度的标准溶液$

混合标准溶液'将标准储备液用盐酸%

!a!A

&逐

级稀释!各元素按表
"

的浓度梯度进行配制$

盐酸"硝酸和氢氟酸均为优级纯$

试验用水为二次蒸馏水$

样品由鲅鱼圈出入境检验检疫局提供#

表
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标准溶液系列含量
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实验方法

准确称取
#Q!

3

样品%精确至
#Q###!
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&置于

"##8R

聚四氟乙烯烧杯中!加入
C8R

氢氟酸"

!<8R

硝酸和
<8R

盐酸!在电热板上加热至近干!然后加入

<8R

盐酸和适量的蒸馏水溶解盐类#取下冷却并移

入
!##8R

容量瓶中!用蒸馏水稀释至刻度并混匀#

分取
<8R

上述溶液至
<#8R

容量瓶中!以盐酸

%

!a!A

&定容!待测#在仪器最佳测量条件下!将溶

液引入仪器测量!以预设积分时间测定
$

次!取平均

值!由工作曲线计算试样的质量百分数#
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结果与讨论
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分析谱线的选择

首先选取灵敏度较高的谱线!用混合标准溶液

在各分析线波长处依次扫描并做对照!观察有无干

扰峰!并记录谱线信号和背景强度!比较同一元素几

条可选分析线的实验结果!从中选定无干扰和信背

比高的谱线作为分析线#通过试验!本文选择的元

素分析线见表
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元素的分析谱线
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干扰实验

在红土镍矿中铁和镁的含量波动范围很大#我

们分别做了
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镁标准溶液对
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待测

元素的干扰情况!又试验了铁"镁标准溶液依次混合

对
!

$
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*
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待测元素的干扰情况!结果表明在该含

量范围内铁"镁对待测元素基本无干扰#样品中其

它待测元素的含量均相对较低!待测元素之间的干

扰较小!可以忽略#分别测定各待测标准溶液

%

<

$

3

*

8R

&及混合标准工作溶液的谱线强度变化!

试验结果经
7

检验!说明各待测元素间基本无干扰#
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酸度的影响

本文以盐酸作为介质进行测定!试验了体积分

数分别为
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等待测元素的影响%见图
!

&!试验表

明盐酸对各待测元素基本无影响#本文选择以
<S

的盐酸浓度作为上机待测溶液的介质#

图
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盐酸介质对待测元素的影响
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方法的检出限

通过谱线扫描选择分析线!绘制校准曲线后!对

样品空白溶液连续测定
!!

次!取
C

倍标准偏差所对

应的浓度为各元素的检出限!本方法测得的曲线方

程和检出限见表
>
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方法的曲线方程和检出限
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加标回收率

按照实验方法在样品中加入适量分析元素!在

确定的仪器工作条件下!进行加标回收实验#实验

结果列于表
<

#其回收率在
A!Q>S

!

!#@Q"S

之间#
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回收率试验结果
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!
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!

精密度和比对实验

对样品进行精密度试验!每个样品连续测定
$

次!并与火焰原子吸收光谱法进行对照试验#结果

见表
$

#

表
)

!

精密度和对照试验
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样品 元素
本法测定值
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法测定

值
1

*

S

红土

镍矿
!

2
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结论

通过上述实验!表明采用盐酸"硝酸和氢氟酸溶

解样品后!利用电感耦合等离子体发射光谱%
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5EW

&法测定红土镍矿中的
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!不仅具有较高的灵敏度和较低的检

出限!而且方法简单"快速"准确!能够满足红土镍矿

的日常分析要求#
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