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微波消解－原子吸收光谱法测定矿石中的铁
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摘　要　应用微波消解－原子吸收光谱法测定矿石中全铁含量，利用 ＨＣｌ、ＨＮＯ３、ＨＦ混合酸，在８００Ｗ
的微波功率，利用二步消解程序，终温１５０℃并维持１０ｍｉｎ即可将矿石消解完全。与传统消解方式及

化学法进行了比较，其测定结果基本一致，相对标准偏差均小于１．３％。节约分析成本、提高工作效率，

同时还可减少分析产生的废液等三废造成的环境污染问题。
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１　前言

矿石中全铁含量分析的方法［１－７］主要有化学分

析法和仪器分析法，通常认为化学分析法主要适合
高含量组分分析，仪器分析法适合微量组分分析，两
种分析方法适用范围不同，随着仪器技术的不断发
展，这种局限性也越来越被淡化。实际在分析程序
中，对矿石前处理工作一直是矿石原料整个分析测
定过程中最费时、费力，也最容易引进误差的一个环
节。现在逐步推广的微波消解处理法与化学法处理

铁矿石样品相比较，在所用试剂、时间、操作步骤等
方面具有明显的优势，通过实验研究发现微波消解
处理好的试样结合仪器分析手段，基本与国家标准
方法分析结果相当，可以满足企事业单位对矿石中
全铁的分析要求。

２　实验部分

２．１　主要仪器与实验材料
原子吸收分光光度计ＴＡＳ－９９０（北京谱析通用

仪器）；微波消解系统 ＭＡＲＳ（美国ＣＥＭ 公司）；马



弗炉（重庆电炉厂）；电子天平（０．１ｍｇ，德国赛多利
斯）。
实验 材 料 为 云 南 某 钢 铁 厂 样 品：精 矿 粉

（ＺＨ０４２０－２５７）、原 矿 （ＺＨ０４２１－２６９）、球 团 矿
（ＺＨ０４２１－２６１）、钒钛精矿粉（ＺＨ０４２３－２８７）、锰矿
（ＺＨ０４２５－３１３）、原 矿 （ＺＨ０４２５－３１４）、氧 化 铁
（ＺＨ０４２５－３１５），纯水（密理博超纯水系统制备一级
水）。

２．２　实验方法及仪器工作条件

准确称取粒度为０．１５ｍｍ的样品０．２０ｇ（精确
至０．０００１ｇ）于聚四氟乙烯反应罐中，滴加少量纯水
润湿 样 品，然 后 加 入 浓 盐 酸 ９．０ ｍＬ，浓 硝 酸

３．０ｍＬ，氢氟酸２．０ｍＬ，加纯水约１０ｍＬ，使溶液
体积小于３０ｍＬ，旋紧反应罐，置于微波消解系统消
解后，溶液经赶酸处理后稀释定容，乙炔为燃烧气
体，空气为助燃气，按照原子吸收光谱条件进行仪器
分析，仪器分析条件如表１所示。

表１　原子吸收分光光度法测定铁光谱分析条件

Ｔａｂｅｌ　１　Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ　ｆｏｒ　ｆｌａｍｅ　ａｔｏｍｉｃ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
灯电流／ｍＡ 燃烧器高度／ｍｍ 波长／ｎｍ 燃气流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） 狭缝宽度／ｎｍ 线性范围／（ｍｇ·Ｌ－１） 检测限／（ｍｇ·ｋｇ－１）

１２　 ７　 ２４８．３　 ２．２　 ０．２　 ０．０２～４．０　 ０．０２

３　结果与讨论

３．１　微波消解试剂选择
用微波消解的常用 ＨＮＯ３、ＨＣｌ、ＨＦ、Ｈ２Ｏ２ 等

试剂对试样分解，实验控制微波功率为８００Ｗ，温度

１５０℃，保持时间６０ｍｉｎ。准确称取０．２０００ｇ样
品，分别对常用单种酸或混合酸消解各种矿石样品，
试验发现单种酸和任意两种酸都无法将矿石试样溶

解完全，容器底部始终有少量白色或黑色沉淀物，而
只有利用 ＨＮＯ３ 的酸性及氧化能力，ＨＣｌ的对难溶
金属离子配位能力以及 ＨＦ溶解硅酸盐的能力，三
种酸混合后才能将试样溶解完全，溶液澄清透明。

３．２　微波消解试剂用量的选择
准确称取０．２０００ｇ样品，固定微波消解条件

（功率为８００Ｗ，温度１５０℃，保持时间６０ｍｉｎ）。以

ＨＣ１＋ＨＮＯ３＋ＨＦ为消解体系进行酸用量试验，随
着酸用量的增加，样品分解得越完全。在 ＨＣ１用量
为９．０ｍＬ，ＨＮＯ３ 用量为３．０ｍＬ，ＨＦ用量为２．０ｍＬ
时试样（除氧化铁矿外）基本都溶解完全，氧化铁矿需
要１５．０ｍＬ　ＨＣ１，５．０ｍＬ　ＨＮＯ３ 和２．０ｍＬ　ＨＦ才能
溶解完全。

３．３　微波消解程序的选择
为快速溶解各种矿石样品，结合微波消解系统

的特点，固定各种矿石样品称样量及消解试剂用量，
分别采用一步消解、二步消解试验，试验发现在

３０ｍｉｎ内就可将各种矿石样品消解完全，微波消解
程序如表２。

３．４　原子吸收光谱法工作曲线的绘制及样品测定
分别移取０．００、１．００、１．５０、２．５０、３．５０ｍＬ铁

标准溶液（５０μｇ／ｍＬ）于５０ｍＬ比色管中用超纯水
稀释定容，摇匀待测。按照仪器工作条件绘制铁的

工作曲线，回归方程为Ｙ＝０．０７４６　Ｘ＋０．０００４，Ｒ２＝
０．９９９９，工作曲线如图１。

表２　微波消解各种铁矿石消解程序

Ｔａｂｅｌ　２　Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｍｉｃｒｏｗａｖｅ　ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

消解

步骤

微波功率

／Ｗ

微波

效率／％

升温时间

／ｍｉｎ
温度／℃

保持时间

／ｍｉｎ
１　 ８００　 ５０　 １０　 １００　 ５
２　 ８００　 １００　 ５　 １５０　 １０

图１　原子吸收法测铁工作曲线

Ｆｉｇｕｒｅ　１．Ａ　ｗｏｒｋｉｎｇ　ｃｕｒｖｅ　ｆｏｒ　ｉｒｏｎ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｂｙ
ａｔｏｍｉｃ　ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ．

　　将微波消解方法分解的各种矿石样品溶液各移
取０．５０ｍＬ于５０ｍＬ的比色管，用超纯水分别稀释
定容，摇匀，按照工作曲线的光谱条件分别测定各种
矿石样品中的全铁含量，试验结果见表３。

３．５　化学分析与仪器分析测定全铁的方法比较
由于国家标准方法分析矿石中全铁非常经典，

对其从样品制备到全铁含量测定不再详述。但是通
过微波消解法对矿石样品处理，原子吸收光谱法测
定试样中全铁的含量试验可知，两种方法所得矿石
中全铁结果基本一致，但是两种方法过程中所用试
剂种类与用量、分析速度等却存在很多差别，比较情
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况见表３。
表３　两种分析方法的比较

Ｔａｂｌｅ　３　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ｔｗｏ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｍｅｔｈｏｄｓ

样品
主要试验试剂种类

化学法 仪器法

试样消解速度

传统方式 微波法

测定结果／％
国家标准 仪器分析法

精矿粉

原矿

球团矿

钒钛精矿

锰矿

原矿

氧化铁

ＨＣｌ
ＨＮＯ３
Ｈ２ＳＯ４
Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７
ＳｎＣｌ２
氯化汞指示剂

等１０余种试剂

ＨＣｌ
ＨＮＯ３
ＨＦ
铁标液

等５种试剂

６０ｍｉｎ　 ３０ｍｉｎ

５６．４９　 ５６．５８
４２．３７　 ４２．３８
５３．１３　 ５３．３６
５２．７８　 ５２．８８
３．４３　 ３．５７
５３．３４　 ５３．３８
７２．９２　 ７３．１７

　　通过试验及表３可知，微波消解法处理矿石样
品，原子吸收光谱法测定全铁含量的仪器分析方法，
从试样溶解速度、试验试剂种类、各种试验试剂用
量、分析人员的分析环境、分析速度等多方面均优于
传统分解方式及化学分析方法，并且仪器化分析方
法试样溶液用量非常少，可以利用一个试样溶液对

矿石进行全分析。同时通过试验分析发现两种分析
方法所测各种矿石中全铁含量基本一致。
为了验证分析方法的精确度，分别选取了原

矿、精矿粉和锰矿三种样品按照实验方法的步骤
进行精密度实验，方法分析结果精密度良好，结果
见表４。

表４　方法精密度实验

Ｔａｂｌｅ　４　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ　ｆｏｒ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／％

试样 国家标准法测定值 ＡＡＳ法测定值 平均值 相对标准偏差

原矿

精矿粉

锰矿

４２．３７
５２．７８
３．４３

４２．１３
５２．９８
３．５３

４２．３７
５２．３９
３．６２

４２．６５
５３．２８
３．５７

４２．３８
５２．８８
３．５７

０．６１
０．８６
１．３１

４　结语

通过不同试验方法的比较，微波消解溶样无人
值守、试剂用量少、速度快、损失小、多样品同时消解
（可同时消解４０个），结合仪器分析技术对矿石中全
铁分析，分析结果可以满足企事业单位要求，矿石中
的全铁及其它离子的分析基本上可以实现仪器化手

段，解决一些企业分析人员短缺给分析带来的问题，
从长期效益评价有利于企业节约分析成本、提高工
作效率，同时还可减少分析产生的废液等三废造成
的环境污染问题。
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［４］梁庆勋，朱霞萍，尹继先．重铬酸钾滴定法测定钛铁时钒钛

磁铁矿试样的微波消解研究［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（７）：

４４－４７．
［５］刘毅生，林秀华．铬铁矿的ＩＣＰ－ＡＥＳ法分析［Ｊ］．理化检

验：化学分册，１９９２，２８（２）：８０－８０，８２．
［６］黄雪生．重铬酸钾滴定法连续测定钛铁矿中二氧化钛及

总铁［Ｊ］．理化检验：化学分册，２００１，３７（３）：１３６－１３６，

１３８．
［７］叶彬，孙涛，万爱福，等．Ｘ射线荧光光谱法测定高锰铁

矿石中铁［Ｊ］．理化检验：化学分册，２００８，４４（１０）：１０１１－
１０１１，１０１６．

６４ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１１年


