
第６卷第１期
２０１６年３月 　　　　　

中国无机分析化学
Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｏｒｇａｎｉｃ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ

　　　　　
Ｖｏｌ．６，Ｎｏ．１
５９～６１

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．２０９５－１０３５．２０１６．０１．０１５

电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定
碳酸盐型石墨中硅、铁、铝等９种元素

石 华　陶丽萍　安国荣

（青海省地质测试应用中心，西宁８１０００８）

摘　要　建立了电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定碳酸盐型石墨中硅、铁、铝等９种元

素的方法。样品在１０５℃烘干，放置于铂金坩埚中９５０℃分解，再经过偏硼酸锂熔融，冷却后用 ＨＣｌ
（１＋１）提取，电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定其中的Ｓｉ、Ｃａ、Ｍｎ、Ｍｇ、Ｔｉ、Ｋ、Ｎａ、Ａｌ、

Ｆｅ　９种元素。实验表明，９种元素的检出限在１～５０μｇ／ｇ。加标回收率在９８．５％～１０２％。方法适应于

碳酸盐型石墨中各元素的分析。
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０　前言

近年来石墨价格一路高涨，新的石墨矿不断上
马，旧的矿产不断扩产，高纯度的石墨矿产有限，很
多石墨矿含碳酸盐。“ＧＢ／Ｔ３５２１—２００８”中没有关
于Ｓｉ、Ｃａ、Ｍｎ、Ｍｇ、Ｔｉ、Ｋ、Ｎａ、Ａｌ、Ｆｅ元素的分析方
法，其它可以借鉴的方法只有硅酸盐的全分析，但硅
酸盐和石墨矿的基体不同，石墨矿中有主要基体碳。

因此寻找一种可以克服碳的影响又能一次分析出多

种元素的方法就很有必要性了。电感耦合等离子体
原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法具有一次性分析元素
多，测试范围宽，应用领域广的特点［１－５］。

１　实验部分

１．１　仪器和主要试剂

ＰＥ７３００Ｖ型等离子光谱仪（美国ＰＥ公司）：射频



功率１　２５０Ｗ，泵速７５ｒ／ｍｉｎ，辅助气流速０．５Ｌ／ｍｉｎ，
尾吹气流０．２Ｌ／ｍｉｎ。

ＨＮＯ３、Ｈ２ＳＯ４、ＨＣｌ均为优级纯（北京化学试
剂研究所）；偏硼酸锂（优级纯）；Ｓｉ、Ｃａ、Ｍｎ、Ｍｇ、

Ｔｉ、Ｋ、Ｎａ、Ａｌ、Ｆｅ标准储备溶液（１　０００ｍｇ／Ｌ，国家
有色金属以及电子材料分析测试中心提供）；蒸馏水
为电阻率小于１８ＭΩ·ｃｍ的去离子水。

１．２　样品的处理
称取０．２０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品置于铂金

坩埚中，待马弗炉温度升到９５０℃后，把样品放到马
弗炉中灼烧３０ｍｉｎ，取出铂金坩埚冷却至室温，把
铂金坩埚中剩余样品倒入石墨坩埚中，再加入１．０ｇ
偏硼酸锂，搅拌均匀后放入８００℃马弗炉中熔融

１０ｍｉｎ，取出石墨坩埚趁热把样品倒入放有２５ｍＬ
ＨＣｌ（１＋１）的烧杯中，把溶液移入１００ｍＬ比色管
中，加入１ｍＬ　Ｃｄ标准溶液定容，摇匀，与标准溶液
一起上仪器测定。同时进行空白实验。

２　结果与讨论

２．１　人造金刚石最佳灰化温度实验
称取１．０ｇ（精确至０．０００　１ｇ）样品放在铂金坩

埚中，在不同温度下进行实验，得到结果见表１。

表１　不同灰化温度实验

Ｔａｂｌｅ　１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ａｓｈｉｎｇ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

实验温度／℃
Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

实验结果

Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ
７００ 灰化不完全

８００ 灰化不完全

８５０ 灰化不完全

９００　 ２ｈ反应完全

９５０　 ３０ｍｉｎ
１　０００　 １０ｍｉｎ

　　由表１可见，选择９５０～１　０００℃的温度，３０ｍｉｎ
的熔样时间是最合适的。

２．２　ＩＣＰ－ＡＥＳ仪器参数优化选择
由于是多元素分析，ＲＦ功率只能选择适中的

功率１　２５０Ｗ，泵速可以在５０～１２５ｒ／ｍｉｎ之间选
择，不产生根本性影响，只是影响分析速度，所以选
择一个中间的值，辅助气体流速在０～１Ｌ／ｍｉｎ之间
做了实验，在０．５Ｌ／ｍｉｎ时有最高的灵敏度和最低的
记忆效应。所以实验选择辅助气流速０．５Ｌ／ｍｉｎ。各
元素的分析线选择见表２。

２．３　干扰实验
方法中偏硼酸锂的干扰较为明显，在标准溶液

中也加入１．０ｇ偏硼酸锂，可以匹配干扰。通过测
试分析发现各元素间无明显干扰，其余元素的干扰
可以通过扣除空白的方式来解决。

表２　元素分析线的选择

Ｔａｂｌｅ　２　Ｓｅｌｅｃｔｉｏｎ　ｏｆ　ｅｌｅｍｅｎｔ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｌｉｎｅｓ

元素Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
分析线／ｎｍ
Ａｎａｌｙｓｉｓ　ｌｉｎｅ

Ｓｉ　 ２５１．１
Ｃａ　 ３１７．９
Ｍｎ　 ２５５．２
Ｍｇ ２８５．２
Ｔｉ　 ３３１．１
Ｋ　 ７６０．０
Ｎａ　 ５８９．８
Ａｌ　 ３０８．９
Ｆｅ　 ２５９．９

２．４　元素的检出限
方法的检出限以样品空白连续测试１１次的标

准偏差的３倍所对应的质量浓度为方法的检出限。

各元素的检出限见表３。

表３　各元素的检出限

Ｔａｂｌｅ　３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ　ｆｏｒ　ｅａｃｈ　ｅｌｅｍｅｎｔ

元素Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
检出限／（μｇ·ｇ－１）

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ
Ｓｉ　 ８５
Ｃａ　 ４５
Ｍｎ　 ２．０
Ｍｇ ２０
Ｔｉ　 ５．０
Ｋ　 ２５
Ｎａ　 １００
Ａｌ　 １００
Ｆｅ　 １０

２．５　加标回收实验与精密度实验
为了验证方法的可靠性，进行了加标回收实验。

按照实验条件，准确加入测定值３倍以内的待测元
素，结果列于表４。
结果表明，各种杂质元素的加标回收率在

９８．５％～１０２．２％，结果可靠，能满足分析测试的需求。

把同一样品在相同条件下重复１１次，得到各元
素的相对标准偏差（ＲＳＤ）在０．４５％～２．０％，结果
可靠。

３　结论

本实验通过高温除去碳基体影响，偏硼酸锂熔
融，ＨＣｌ（１＋１）提取，ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定Ｓｉ、Ｃａ、Ｍｎ、
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Ｍｇ、Ｔｉ、Ｋ、Ｎａ、Ａｌ、Ｆｅ的含量，做了最佳灰化温度实
验、干扰实验、检出限实验、加标回收实验，建立一个

简单的测试碳酸盐型石墨中多种元素的测定方法。

表４　加标回收实验结果

Ｔａｂｌｅ　４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ．

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

测定值／（μｇ·ｇ－１）

Ｍｅａｓｕｒｅｄ　ｖａｌｕｅ

加入量／μｇ
Ａｄｄｉｔｉｏｎ

回收值／μｇ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｖａｌｕｅ

回收率／％
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

ＲＳＤ／％

Ｓｉ　 ８５　５１０　 ５０　０００　 ５０　４００　 １００．８　 ０．４５
Ｃａ　 １０２　０００　 １００　０００　 ９８　５００　 ９８．５　 １．２
Ｍｎ　 ２０５　 １０　 ９．８５　 ９８．５　 １．４
Ｍｇ　 １２　４００　 ５　０００　 ４　９４０　 ９８．８　 ０．５８
Ｔｉ　 ７８０　 ５００　 ４９９　 ９９．８　 １．６
Ｋ　 １　１００　 ５００　 ５０１　 １００．２　 ２．０
Ｎａ　 １　６５０　 ５００　 ５０　 １００　 １．０
Ａｌ　 １０　４００　 ５　０００　 ５　１１０　 １０２．２　 ０．６９
Ｆｅ　 ６　５８０　 ２　０００　 １　９８０　 ９９．０　 １．７
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