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摘　要　对电镀废液回收加工制成品氢氧化镍主量及所含杂质钙、镁、铁的检测没有查到相关的报

道, 也没有相应国家标准和行业标准,本文详细研究了使用电感耦合等离子发射光谱测定氢氧化镍中主含

量镍及杂质钙、镁、铁含量的测定的各种仪器条件。样品直接溶解后可一次完成 Ni、Ca、M g、Fe的测定,方

法简单快速, 检出限低,线性范围宽, 精密度好, 可多元素同时测定。其最终检测结果与化学法测定结果一

致。该方法的检出限 Ni、Ca、M g、Fe 分别为 0. 06、0. 0004、0. 0006、0. 01m g/ L , 回收率为 98. 5%—100. 4%。
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1　前言
氢氧化镍是利用电解液中的废液经过处理提纯而得到的氢氧化镍, 除了氢氧化镍外,还含有杂

质钙、镁、铁。在提纯工艺中要控制杂质钙、镁、铁以及主量氢氧化镍的含量,以达到提纯出符合要求

的氢氧化镍。对废液回收氢氧化镍及杂质的含量钙、镁、铁的检测没有查到相关的报道,电感耦合等

离子发射光谱仪是近几年来应用广泛的高灵敏度的快速分析仪器之一,非常适用于多元素的同时

检测,具有其他分析仪器不可比拟的优势。本文对使用电感耦合等离子发射光谱法同时测定主含量

镍和杂质钙、铁、镁 4种元素的含量进行了探索,并确定了分析条件。本文采用 ICP-OES 同时测定

氢氧化镍主含量及杂质钙、镁、铁,完全可以满足生产的需求, 本法具有检出限低, 线性范围宽,精密

度好,可多元素同时测定,分析速度快等特点。

2　原理
试样以盐酸溶解, 稀释至确定的体积, 将试样溶液喷入等离子体,并以此做光源,在等离子体发

射光谱仪相应元素波长处, 测量其光谱强度,并采用校准曲线法计算元素含量。

3　试验部分

3. 1　仪器及试剂

VIST A-PRO电感耦合等离子发射光谱仪(美国 Varin公司)。

电感耦合等离子光谱仪器条件: 发射功率: 1. 20kW, 等离子气流量: 15. 0L/ m in,辅助气流量:

1. 5L / min,雾化器压力: 200kPa,观测高度: 10mm。



镍,钙,镁,铁标准溶液( 1000mg/ L ,国家标物中心提供)。

实验室用水为二级水, 盐酸为优级纯。

3. 2　混合标准溶液的配制

钙、镁、铁配制成 2. 0、5. 0、10. 0mg / L 溶液,镍配制成 50、100、150mg / L 溶液,用( 5+ 95)盐酸

作介质混合标准溶液。

3. 3　样品制备

称取 0. 1g (精确至 0. 0001g )样品,用( 1+ 1)盐酸 50mL 加热溶解,转移到 500m L 容量瓶中, 摇

匀定容,过滤待测。

3. 4　测定

将混合标准溶液及空白溶液分别引入 ICP-OES,在仪器工作条件下( 3. 1)进行测定, 做出校准

曲线,然后将样品及样品空白分别引入 ICP-OES,在仪器工作条件下进行测定,仪器处理软件会自

动计算结果。

4　结果与讨论

4. 1　分析元素谱线的选择 [ 1]

调阅本仪器操作软件中的分析谱线数据库,当镍选用 231. 604nm、铁选用 259. 94nm ,钙选用

396. 847nm ,镁选用 279. 553nm 时各元素检出限低,相互干扰少, 实际分析中图谱也显示在分析线

附近,无明显干扰。

4. 2　盐酸用量的影响

结果表明,随盐酸浓度增加,发射强度基本不变。选用( 5+ 95)盐酸作介质较为理想。为了与样

品溶液基本匹配, 配制混合标准溶液时选用( 5+ 95)盐酸作工作介质。以消除基体干扰。

4. 3　共存离子干扰实验

实验证明氢氧化镍中其他可能对所测离子有干扰的离子的含量很低,几乎没有,不会对测定有

干扰,而所测元素之间能引起的互相干扰,又可以通过选择适当的波长将相互干扰降为最低,基本

可以排除离子干扰。

4. 4　本方法的校准曲线及检出限

　　按本文的试验方法,按 3. 1条件对空白溶液测定

11次,计算 11次测量的标准偏差,由 3倍的标准偏差

除以校准曲线的斜率得出各元素的检出限, 镍为

0. 06mg / L, 钙为 0. 0004mg/ L , 镁为 0. 0006mg/ L , 铁

为 0. 01mg/ L。同样在 3. 1的工作条件下, 测定混合标

准溶液,得出各元素的回归方程和相关系数见表 1。

表 1　各元素的回归方程及相关系数

元素 线性回归方程 相关系数( r )

镍 y= 150. 2x+ 24. 8 0. 9990

钙 y= 254274. 1x+ 57540. 0 0. 9998

镁 y= 36595. 6x+ 14430. 1 0. 9994

铁 y= 425. 0x+ 26. 9 0. 9995

4. 5　方法精密度及回收率实验

分别称取不同的氢氧化镍样品 2份,按 3. 3进行处理,同一待测样品平行测定 6次, 由仪器分

析软件计算出相对标准偏差( RSD) ,在样品中加入适量标准溶液进行测量并计算出元素的 6次加

标测定平均回收率, 其相对标准偏差( RSD)小于 2. 1% , 回收率 98. 5%—100. 4%之间,结果见表
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2。

表 2　样品测定结果的精密度及回收率试验 ( n= 6)

样品 元素
测定均值

( mg·L - 1)

元素添加量

( mg·L- 1)

测定总量

( mg·L- 1)

RS D

( % )
回收率( % )

Ni 56. 75 50. 0 106. 56 1. 7 99. 8

样品 1 Ca 2. 06 2. 0 4. 03 0. 5 99. 3

Mg 4. 45 2. 0 6. 39 0. 7 99. 1

Fe 8. 38 2. 0 10. 22 2. 1 98. 5

Ni 60. 36 50. 0 110. 17 1. 5 99. 8

样品 2 Ca 1. 77 5. 0 6. 80 0. 4 100. 4

Mg 3. 68 5. 0 8. 60 0. 5 99. 1

Fe 5. 31 5. 0 10. 23 2. 0 99. 2

4. 6　ICP-OES方法与化学法比较

结果见表 3。

表 3　ICP-OES方法与化学法测定结果的比较 ( n= 6)

样品 元素
IC P-OES测定均值

( % )

化学方法测定均值[2]

( % )

样品 1 Ni 44. 8 44. 3

Ca 1. 03 1. 06

Mg 2. 23 2. 29

Fe 4. 19 4. 23

样品 2 Ni 47. 7 47. 0

Ca 0. 89 0. 91

Mg 1. 84 1. 90

Fe 2. 81 2. 76

　注: Ca、Mg 络合滴定法, Fe比色法, N i重量法。

5　结论
本文利用 ICP-OES对主含量氢氧化镍及杂质同时进行测定。方法简便、快速、精密度和准确度

好,能满足回收氢氧化镍中主含量及杂质的检测要求。
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ICP-OES Determination of Main Content and Impurity

in Nickel Hydroxide
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Abstract　At present , there are no pert inent reports, nat ional standards and vocat ional standards

for determining the main content and impurit ies in nickel hydrox ide, w hich w as made by elect roplat ing
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w astes. In this paper, ICP-OES determinat ion of Ni, Ca, Mg and Fe in nickel hydroxide w as studied in

detail. Af ter the sample w as dissolved, the determination of Ni, Ca, M g and Fe in nickel hydrox ide

w as finished synchronously. This m ethod is sim ple and fast with high accuracy and broad linear range.

The test results are accordant w ith those of chemical method. T he detect ion limits of Ni, Ca, M g and

Fe are 0. 06, 0. 0004, 0. 0006, 0. 01mg / L , respect ively . T he recovery rate of the m ethod is 98. 5%—

100. 4% .

Key words　ICP-OES, Nickel Hydroxide, Ca, M g, Fe.
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