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摘　要　采用电感耦合等离子体-发射光谱法( ICP-OES)测定了铜尾矿中锡的含量。该方法检出限为

0. 006% ,加标回收率为 98. 3%—102. 8%。对国标样品的测定结果令人满意。方法简单快捷,对矿物中锡含

量的测定具有参考意义。
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1　引言
锡是一种重要的金属元素, 其金属单质及化合物在工业上有许多重要的用途。近年来,锡的消

耗量不断增加,价格也日益走高。从各种含锡矿物中提取利用锡资源,也成为一种经济可行的方法。

矿物中锡含量测定的国标方法采用碘量法, 比较繁琐, 难以掌握, 只适用含量在 0. 2%以上的矿

物
[ 1]
。采用 ICP-OES等现代仪器测定矿物中的锡含量,可以获得更低的检出限,将成为今后的主流

方法。由于矿物中的锡主要以SnO 2形式存在,难溶于普通无机酸,采用HF 处理样品又会导致锡的

损失。因此,样品的前处理比较关键。本文针对某种含锡的铜尾矿,采用 Na2O2 熔融分解样品,

ICP-OES测定锡的含量。方法快捷,操作简单,并在实际工作中得到应用,取得了较好的效果。

2　实验部分

2. 1　仪器及工作条件

Optima 4300DV 全谱直读电感耦合等离子体发射光谱仪(美国 PE 公司)。

观测方向为轴向观测, 工作参数见表 1。

表 1　仪器工作参数

功率

(kW)

雾化气流量

(L / min)

辅助气流量

( L/ min )

冷却气流量

( L/ min)

蠕动泵流速

( mL/ min)

1. 5 1. 5 0. 2 15. 0 1. 50

2. 2　主要试剂及材料

Na2O2、盐酸、SnO 2 均为优级纯; 光谱纯金属锡 ( 99. 99%, 上海试剂一厂) ; 锡标准溶液:

1000�g/ mL,称取 0. 2500g 光谱纯金属锡,于 150mL 烧杯中,加入 10mL 浓度为 36%的盐酸,低温



加热溶解,冷却后用 1∶1盐酸定容到 250mL 容量中; 30mL 铁坩埚。实验用水为二次去离子水。

锡矿标准样品 BY 0109-1 ( 0. 930%, 个旧市云南锡业公司) ; 锡矿标准样品 GBW 07282

( 1. 27% ,武汉地质矿产部武汉综合岩矿测试中心) ;锡矿标准样品 GBW 07281( 4. 47% ,武汉地质

矿产部武汉综合岩矿测试中心)。

2. 3　样品前处理

称取 0. 5000g 样品、2. 0g Na2O2置于铁坩埚中,搅拌均匀, 然后再覆盖 1. 0g Na2O 2。将铁坩埚

置于已经升温至 700℃的马弗炉中,并保持温度15min。取出稍冷,置于 250mL 烧杯中,加 50mL 水

提取, 取出并洗净坩埚 [ 1]。冷却至室温后,加入50mL 36%的盐酸酸化,待溶液澄清后用去离子水定

容到 250mL 容量瓶中。

2. 4　校准曲线的绘制

在 4个铁坩埚中, 分别称 3. 0g Na2O 2, 按样品前处理方法处理。分别加入锡标准溶液 0, 1, 2,

3mL,所得到的溶液锡浓度分别为: 0, 4, 8, 12�g/ mL。以 0�g/ mL 的溶液为空白, 以其他3个溶液绘

制校准曲线。

3　结果与讨论

3. 1　仪器参数的选择

由于Sn 属于较难激发的元素,选择高的功率有助于提高谱线的发射强度。采用Na2O 2融解样

品会提高分析溶液的总固体溶解量, 造成等离子焰不稳定,影响测定。通过实验, 采用 1. 5kW 的功

率和 1. 5L/ min的雾化气流量,可以得到较好的分析数据。选用的谱线为 189. 9nm。

3. 2　检出限的测定

本文采用空白溶液连续测定 10次的标准偏差的3倍作为仪器的检出限
[ 2]
。检出限为0. 006%。

3. 3　方法的准确度

3. 3. 1　加标回收率

对分析样品加入一定量的 SnO2 ,按照样品处理方法处理,计算其回收率,结果如表 2。

表 2　加标回收率 ( n= 5)

样品原含量

( % )

加标量

( % )

测定总量

( % )

回收率

( % )

RSD

( % )

0. 325 0. 252 0. 584 102. 8 0. 96
0. 325 0. 441 0. 762 99. 1 1. 03
0. 325 0. 536 0. 869 101. 5 0. 78
0. 325 0. 819 1. 130 98. 3 1. 15

　　回收率为 98. 3%—102. 8%,能够满足分析要求。

3. 3. 2　标样的分析结果

按照本实验方法对国标样品进行检测,所得结果如表 3。

表 3　标准样品分析结果 ( n= 5)

样品名称 标准值( % ) 本方法实测值( % )

BY 0109-1 0. 930 0. 975
GBW 07282 1. 270 1. 325
GBW 07281 4. 470 4. 325

　　本方法实测值与标准值比较接近,方法可靠,结果可信。
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4　结论
实验结果表明, 此方法测定铜尾矿中的锡比国标方法简单、快速、易于操作, 充分发挥了

ICP-OES的优点。结果也比较准确,在实际工作中取得了比较满意的结果。此方法对于含锡矿物中

锡含量的测定具有较普遍的意义。
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Determination of Tin in Copper Tailing by ICP-OES
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Abstract　 Inductively coupled plasma-opt ical em ission spectrometry ( ICP-OES ) w as used to

determine tin in copper tailing. T he detect ion limit w as 0. 006% , the recovery w as in the range of

98. 3%—102. 8% . It was sat isf ied to the national standard sample′s determinat ion. The method is

simple and rapid, and has reference significance to the determination of tin in m ineral.
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