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电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测定
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摘　要　建立了电感耦合等离子体原子 发 射 光 谱 法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测 定 铜 磁 铁 矿 中 Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ

６种元素的定量分析方法。通过实验选择３９６．１５２，２１６．５５５，３２４．７５４，２８５．２１３，２２０．３５３，２１３．８５７ｎｍ分

别作为Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ的分析谱线，方法的检出限均小于０．０１０μｇ／ｍＬ。与原子吸收光谱法进行

对比，测定结果基 本 一 致，方 法 的 加 标 回 收 率 在９４％～１０５％，精 密 度 实 验 结 果 表 明，相 对 标 准 偏 差

（ＲＳＤ，ｎ＝６）均小于５％，能满足日常对铜磁铁矿中杂质元素的检测要求。
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０　前言

随着生产力的发展，人们对矿产资源的需求越

来越多，金属矿产已成为各国的战略资源。有一种

含铜富铁的磁铁矿，已成为铜和铁冶炼的主要原料。

铜磁铁矿含有较高的铁、铜、硫和磷，铁含量在１０％
以上，铜含量在０．１％～３％，硫含量在０．５％～６％，
磷含量 在０．５％～５％。铜 磁 铁 矿 中 含 有 铜、铁 资

源，将其进行资源再生利用提取其中有价金属对缓

解环境压力和提高二次资源利用率有较为积极的作



用。文献中未发现有对铜磁铁矿中多种元素同时测

定的报道。因此，有必要制定一种快速、准确、基本

满足铜磁铁矿分析测试要求的方法。采用电感耦合

等离子体原 子 发 射 光 谱 法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）［１－４］同 时 测 定

铜磁铁矿中的Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ元素，具有测

定范围宽、稳定性好、简便、干扰小等特点，能够满足

铜磁铁矿的日常检测要求［５－６］。

１　实验部分

１．１　主要仪器与工作条件

Ａｇｉｌｅｎｔ７２５－ＥＳ系列全 谱 直 读 电 感 耦 合 等 离 子

体原子发射光谱仪（安捷伦科技公司）。

ＩＣＰ－ＡＥＳ仪 优 化 的 工 作 参 数 为 ＲＦ 功 率：

１．１０ｋＷ；等离子 体 气 流 量：１５．０Ｌ／ｍｉｎ；辅 助 气 流

量：１．５Ｌ／ｍｉｎ；雾化气流量：０．５Ｌ／ｍｉｎ；观察高度：

１０ｍｍ；一次读数时间：５ｓ；仪器稳定延时１５ｓ；进

样延时：２５ｓ；泵速：１５ｒ／ｍｉｎ；清洗时间：１０ｓ。

１．２　主要试剂

Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ 标 准 储 备 溶 液

（１　０００μｇ／ｍＬ，由钢铁研究总院提供）。

Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ标 准 溶 液（１００μｇ／ｍＬ）：
分别准确 移 取１０ｍＬ的 Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ标

准储备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，
摇匀。

盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸均为优级纯，实验用

水为高纯水。

１．３　实验方法

准确称取铜磁铁矿０．１ｇ（精确至０．０００　１ｇ）于

１５０ｍＬ聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中，少 量 水 润 湿，加５ｍＬ
氢氟酸，１０ｍＬ盐酸，低温加热至不发生反应为止，
加入５ｍＬ硝酸，５ｍＬ高氯酸加热１０ｍｉｎ，盖上表

面皿，在电热板上低温继续加热至近干，取下冷却。
加５ｍＬ硝酸，用少量去离子水冲洗杯壁和表面皿，
加热煮沸，冷却至室温，移入１００ｍＬ容量瓶中，定

容至刻度并摇匀，待测。随同试样做空白实验。

１．４　校准曲线

分别 移 取 不 同 体 积 和 浓 度 的 Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，Ｍｇ，

Ｐｂ，Ｚｎ标准溶液于１００ｍＬ容量瓶中，定容至刻度，
摇匀，配制表１所 示 混 合 标 准 系 列 工 作 溶 液 浓 度。
用ＩＣＰ－ＡＥＳ仪测定并绘制校准工作曲线。

２　结果与讨论

２．１　分析谱线的选择

在确定的 实 验 条 件 下，对 分 析 谱 线 进 行 选 择。

选择测定波长时既要考虑分析线的强度和准确性，
又要最大限度地避开光谱干扰，每种元素都有多条

谱线可供选择。实验中分别选择了强度较高、干扰

相对较少的波长作为测定波长，见表２。

表１　混合标准溶液系列

Ｔａｂｌｅ　１　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｅａｃｈ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｉｎ　ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ

ｃｕｒｖｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｓｅｒｉｅｓ ／（μｇ·ｍＬ－１）

溶液编号 Ａｌ　 Ｎｉ　 Ｃｕ　 Ｍｇ　 Ｐｂ　 Ｚｎ
１＃ ０ ０ ０ ０ ０ ０
２＃ ５　 １　 ５　 ５　 １　 １
３＃ １０　 ２　 １０　 １０　 ２　 ２
４＃ ２０　 ５　 ２０　 ２０　 ５　 ５
５＃ ５０　 １０　 ５０　 ５０　 １０　 １０

表２　元素的分析谱线

Ｔａｂｌｅ　２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｌｉｎｅｓ　ｏｆ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素 波长／ｎｍ
Ａｌ　 ３９６．１５２
Ｎｉ　 ２１６．５５５
Ｃｕ　 ３２４．７５４
Ｍｇ ２８５．２１３
Ｐｂ　 ２２０．３５３
Ｚｎ　 ２１３．８５７

２．２　溶样方法的选择

根据铁矿石的 性 质，日 常 分 析 中，铁 矿 石 一 般

可采用酸溶或碱熔－酸化的方式溶样。酸 溶 法 能 够

保证铜磁铁矿试 样 完 全 溶 解，而 且 与 碱 熔 法 相 比，
酸溶法更 简 便，且 不 会 引 入 大 量 盐 类 及 坩 埚 材 料

污染。
由于试样本身含硅量高，用盐酸＋硝酸＋高氯

酸混酸溶解过程中加入一定量的氢氟酸助溶，为了

证实铜磁铁矿完全溶解，与过氧化钠碱熔－酸化的溶

样方法结果进行比较，结果显示：两种溶样方法均能

保证试样分解完全，元素的测定结果一致。从分解

速率、可操作性等方面综合考虑，实验选择的分解方

法为混酸溶解法：先加入５ｍＬ氢氟酸、１０ｍＬ盐酸

分解试样，然后加入５ｍＬ硝酸、５ｍＬ高氯 酸 低 温

继续溶解，蒸发至近干。

２．３　共存元素的影响

铜磁铁矿中主要基体元素为铁，其它元素含量

较低，经实 验 证 明 它 们 之 间 的 干 扰 可 以 不 加 考 虑。
针对基体元素铁，分别取１ｍＬ浓度为１００μｇ／ｍＬ
的待测元素于１００ｍＬ容 量 瓶 中，加 入６０ｍｇ铁 基

体溶液，按实验方法及选择的仪器工作条件测定其

含量，结果见表３。实验表明，基体元素铁对待测元

素的测定影响可以忽略。

４５ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１５年



表３　基体元素对待测元素的影响

Ｔａｂｌｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｍａｔｒｉｘ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｏｎ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ

ｅｌｅｍｅｎｔｓ ／（μｇ·ｍＬ－１）

待测元素 铁加入量 待测元素加入量 测定结果

Ａｌ
０
６００

１．００
１．０２
１．０１

Ｎｉ
０
６００

１．００
１．０１
１．０３

Ｃｕ
０
６００

１．００
１．０１
１．００

Ｍｇ
０
６００

１．００
１．０１
１．０３

Ｐｂ
０
６００

１．００
１．００
０．９９

Ｚｎ
０
６００

１．００
０．９９
１．０１

２．４　方法的检出限和精密度

对同一铜磁铁矿实际样品按实验方法进行６次

测定，计算其相对标准偏差（ＲＳＤ）均低于５％，表明

方法的重现性良好。对空白溶液进行１１次测定，根
据其３倍标准偏差及校准曲线的斜率计算得出方法

的检出限均小于０．０１０μｇ／ｍＬ，见表４。

表４　检出限和精密度

Ｔａｂｌｅ　４　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔｓ　ａｎｄ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ

元素 ＲＳＤ／％ 相关系数 检出限／（μｇ·ｍＬ－１）

Ａｌ　 ０．９６　 ０．９９９　８　 ０．００３　３
Ｎｉ　 ４．４　 ０．９９９　９　 ０．００９　６
Ｃｕ　 ０．８５　 ０．９９９　９　 ０．００２　７
Ｍｇ　 １．３　 ０．９９９　９　 ０．００４　５
Ｐｂ　 ３．７　 ０．９９９　８　 ０．００７　８
Ｚｎ　 ２．９　 ０．９９９　９　 ０．００５　９

２．５　方法的加标回收实验

在铜磁铁矿样品中分别加入各元素标准溶液，
按实验方法进行加标回收实验，通过计算得到加标回

收率在９４％～１０５％，表明结果准确、可靠，见表５。

表５　加标回收实验

Ｔａｂｌｅ　５　Ｔｈｅ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ
／（μｇ·ｍＬ－１）

元素 测定值 加入量 测得总量 回收率／％
Ａｌ　 ２０．４５　 ２０．００　 ４０．４８　 １００．２
Ｎｉ　 ０．３５３　 ０．５０　 ０．８７８　 １０５．０
Ｃｕ　 １０．３３　 １０．００　 ２０．２０　 ９８．７
Ｍｇ　 １０．７８　 １０．００　 ２０．６６　 ９８．８
Ｐｂ　 １．７６　 ２．００　 ３．６５　 ９４．５
Ｚｎ　 ２．０５　 ２．００　 ４．０９　 １０２．０

２．６　与ＡＡＳ法测定结果的对照

与 拟 定 的 样 品 前 处 理 步 骤 一 致 处 理 成 样 品 溶

液，然后在ＡＡＳ仪上测定各种元素的含量，测定结

果与ＩＣＰ－ＡＥＳ法的测定结果基本一致，结果如表６
所示。

表６　准确度实验

Ｔａｂｌｅ　６　Ａｃｃｕｒａｃｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ
／（μｇ·ｍＬ－１）

元素 ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定结果 ＡＡＳ法测定结果 差值

Ａｌ　 ２０．４５　 ２０．５６　 ０．１１

Ｎｉ　 ０．３５３　 ０．３４８　 ０．００５

Ｃｕ　 １０．３３　 １０．２５　 ０．０８

Ｍｇ　 １０．７８　 １０．６５　 ０．１３

Ｐｂ　 １．７６　 １．７９　 ０．０３

Ｚｎ　 ２．０５　 ２．０８　 ０．０３

３　结论

通过实验表明，采用电感耦合等离子体原子发

射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测 定 铜 磁 铁 中 的 Ａｌ，Ｎｉ，Ｃｕ，

Ｍｇ，Ｐｂ，Ｚｎ，方 法 简 便 易 行，分 析 速 度 快，分 析 结 果

准确、可靠，具有较高的灵敏度和较低的检出限，降

低了分析成本，能够满足铜磁铁矿的日常分析要求。
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