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南京瑞尼克科技开发有限公司

地质样品前处理

在ICP 的测试中，样品前处理占有非常重要的地位，特别是对于不是很精通ICP 仪器及化学分析的用户，往往对一个样品有无从下手的感觉，我公司参考了大量的ICP 分析方法汇编，把样品处理一节整理出来，以供大家参考，内容均来自己网上或有关化学期刊，如果有错误，敬请大家原谅！
1、测定铁矿石硅、磷、锰、砷、锌
①  称取0.1000g 已干燥并磨细的试样于干净、已铺有0.8 g 混合熔剂（按无水碳酸钠：硼酸=2：1 的比例，分别粉碎后拌匀，存放于干燥器内）的铂金坩埚内，用玻璃棒拌匀，再加0.8g 混合熔剂均匀地覆盖试样，盖上坩埚盖。然后于900 -950℃的马弗炉内熔融12-15min，取出冷却后，放人250 ml 四氟烧杯(内装80 ml 热水)内，边摇动边加人20 ml 浓硝酸，置低温电炉上加热至熔块全部溶解后，取下冷却，用水洗出铂金坩埚，溶液移人200 ml  Teflon容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。溶液引入ICP 光谱仪分析，记录检测强度或百分含量。
注意事项：ICP - AES 关键是制备试样溶液。铁矿石的化学分析，原已具备较完善的溶样方法，用原化学溶样方法溶解后，直接将溶液(浓度为1 mg/ml)引入ICP 光谱仪测定，结果是五个元素的工作曲线均呈良好的线性状态，但发现标样回收率较低，且炬管使用一周便受到严重的污染，雾化器也容易堵塞，分析的准确度无法保证。溶液稀释5 倍(即浓度为0. 2mg/ml )后再分析，发现硅、锰、锌这些离子浓度稍大的元素，其分析精确度有所提高，但离子浓度较低的元素，如磷和砷的分析精确度则较前差，标样回收率低及炬管、雾化器污染现象并无改观。初步证明原化学溶样方法不能用于ICP 光谱仪上。
炬管污染和雾化器容易堵塞及分析精确度低的问题得到了答案:是由于溶解样品加入的碱性熔剂量过大造成的。碱熔法溶解样品，分解能力强，熔融物浸出比较方便，速度也较快，加大熔剂的用量可加速样品的溶解，对化学分析影响不大。但导入ICP 光谱仪内分析时，由于溶液需通过毛细管般的雾化器，碱熔后钠离子浓度较大时，钠盐容易析出而将雾化器堵塞。经反复试验熔剂加入量对样品溶解状态的影响，发现熔剂量小于1g 时，样品熔得不完全，且熔块溶解时间长，溶液静置后有少量黑色或灰色沉积物。当熔剂量加至大于2. 5g 时，样品虽能完全溶解，且熔块溶解时间短，但雾化器容易堵塞。最终试验得出，在保证溶解彻底而又使雾化器不堵塞的前提下，1.6 一2.0g 的熔剂量较为合适。按照熔剂试验结果，严格控制熔剂加入量，选择浓度0. 5 mg/ml 的标样溶液导入IC P 光谱仪，在确定的工作条件下测定一系列铁矿石和烧结矿标样中各元素强度后，用最小二乘法绘出工作曲线。各元素的分析精确度得到显著的提高，雾化器及炬管污染程度也明显降低，标样回收率提高。
②   铁矿石中砷的测定
称取标准样品 0. 1000 g 于150 m L 四氟烧杯中，以少量水润湿，加人硝酸(密度1.42 g/mL)5mL 于低温电炉上加热溶解，5 min 后加HCl(密度1.19g/mL)15 mL 继续加热至试样溶解完全后，剩余3-4 mL，加约20 m L 水加热溶解盐类，用中速滤纸过滤于50 m L Teflon容量瓶中，以热水洗涤杯壁和滤纸各4-5 次，冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀。
③   铁矿石中 V、Ti、A1、Mn、Cu 测定方法
称取标准样品 0.200 0 g 数份置于250 mL聚四氟乙烯 烧杯中，加盐酸(密度1. 19 g/mL) 30 mL，加3滴HF，低温加热分解30 一60 min，取下稍冷，加硝酸(密度1.42 g/mL)5 mL，加热蒸发至小体积，冷后加6 mL 硫酸(密度1.84 g/mL)，继续加热至冒三氧化硫白烟约20 min，冷后，用水冲洗杯壁，加盐酸(1+1)20 mL，加热溶解盐类，用慢速滤纸过滤于100 m L Teflon容量瓶中，用热盐酸(5+95)洗聚四氟乙烯烧杯及滤纸4-5 次，再用热水洗3-4 次，冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀。测定铁矿石中V 、Ti、 Al、M n、Cu 的含量。
④    普通铁矿石不测定Ti 时测定方法
称取试样 0 . 200 0 g 置于250 m L 聚四氟乙烯烧杯中，加人盐酸(密度1 .19 g/mL)30 mL,3 滴HF，低温加热分解30-60 min，取下稍冷，加入硝酸(密度1.42 g/mL) SmL，高氯酸(密度1. 67 g/mL) 10mL，继续加热冒高氯酸烟10 min。取下冷却，用水冲洗杯壁，加盐酸(1+1)20 mL，加热溶解盐类，用慢速滤纸过滤于100 m L Teflon容量瓶中，用盐酸(5+95)洗聚四氟乙烯烧杯及滤纸4 一5 次，再用热水洗3-4 次，冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀。对于Mn, Cu,测定方法选择同As
也可以。
注意事项：非光谱干扰以雾化去溶干扰、挥发-原子化干扰及激发一电离干扰为主。
溶样酸的选择对于减少雾化去溶干扰起着重要作用。硝酸、盐酸、高氯酸、硫酸、磷酸等无机酸的引人均使溶液的吸人速率及谱线强度减弱，并依上列从硝酸到磷酸的顺序而加强。因此在试样分析中，在保证试样充分溶解的前提下尽量少地引人酸的种类和控制尽量低的酸度，这样能最大限度地克服雾化去溶干扰。在试样预处理中，粘度小，表面张力小，雾化效率高的硝酸和盐酸是消除雾化去溶干扰的最佳选择。基体干扰是必须予以排除的干扰，参比样品(标准样品)和分析样品溶液的酸度和大含量可溶盐成分浓度相匹配是克服基体干扰的有效方法。对于无标准物质的情况，可以根据分析样品的化学组成，选择基体元素，用纯化学试剂进行人工配制，使其酸度和主要成分的浓度尽可能与分析样品一致。有机酸的引人均使溶液的吸人速率及谱线强度减弱
2、测定钾长石中K , Na , Fe , Ti 等元素
①   称取样品0. 50008，置于100mL 铂皿中，加水湿润，加人l 0mL 氢氟酸、3mL 硝酸（1+1)，用铂丝搅拌均匀，于低温电炉上加热直至试样溶解，加人1mL 高1mL 高氛酸，再次加热蒸发至干。冷却后1mL 高氛酸，再次加热蒸发至干。冷却，加人5mL 盐酸(1+5)及l 0mL水，加热溶解盐类。冷却，将溶液移人100mL Teflon 容量瓶中，以水定容。随同试样做空白试验。
注意事项：由于钾长石中K、Na 含量较高，而Fe 、Ti 含量较低，主体成分Si 在溶解过程中已基本挥发掉，为了兼顾高低含量同时测定，选择称样0. 5g，定容于100mL Teflon  容量瓶中比较合适。如果K、Na 含量较高，先测出K、Na，配制人工基体进行基体匹配。
②   称取钾长石试样0. l000g 于聚四氟乙烯坩埚中，同时做一份空白，加几滴水润湿，加入2m1 高氯酸、2m1 硝酸、3m1 盐酸、3m1 氢氟酸置于PID控温防腐电热板上，加上四氟坩埚盖子，放置1小时，升温至110℃保持1. 5-2h，揭去盖子，升温至240℃直至高氟酸白烟冒尽，加入l0ml盐酸，趁热浸取、冷却，移入100m1 Teflon 容量瓶中，用水稀释、摇匀。将空白试液和样品试液
一起进行ICP 测定。
注意事项：因为称样是0. 1g，稀至100m1，A1 最大量是lmg/ml，故取0. 4、0. 6、0. 8、1、1. 5、2. 0 (mg/ml)做试验，所得结果，2. 0mg/ml 铝以下，对Fe、Ca、Mg、Ti、K、Na的测定未见明显干扰。另外注意赶尽氢氟酸。
3、测定砂岩铀矿试样中铀的伴生元素
准确称取0.5 g 试样于100 ml 聚四氟乙烯烧杯中，少许水湿润，加人20 ml 硝酸，7 ml氢氟酸，0.5 ml(1+1)硫酸，放于PID控温防腐电热板上加热分解并蒸至白烟冒尽，取下，再加10 ml 硝酸蒸干取下，稍冷后加10 m1(1 十3 硝酸，加热使盐类溶解，冷却后移人25 ml  PP聚丙烯比色管中，用水稀释至刻度。放置澄清后测量。
注意事项： HNO3-HCl-HF 体系还会使Ga,Ge 的氯化物挥发损失， 所以要选用HNO3-HCl-H2SO4体系。由于砂岩中硅含量一般较高，需要足够的HF加快试样分解并除尽Si，剩余F用少量硫酸蒸干除去，选用HF 7 ml和践硫酸0. 5 ml为宜。硝酸的用量取决于样品的分解程度，用量少时试剂挥发较快，使较难分解的Sc, Y结果偏低，我们选择硝酸为20 ml。
4、测定以硅酸盐为主的矿物中Al、 Fe,、Ca、 Mg、K、Na、Ti、Mn 等
元素的方法
①   准确称取105℃烘干2h 的样品0.2 g 于聚四氟乙烯坩埚加1.5m!高氯酸，3 ml 氢氟酸，加热将溶液蒸至白烟冒尽，取下冷却，加1:1HCl5 ml 及适量水，加热溶解残渣，待溶液清亮冷却后移人100 ml  Teflon容量瓶中。用水洗净钳塌并释至刻度，摇匀。
②   称取中加少量水润湿，105℃烘干2h 的样品0.2 一0.5 g 于铂坩埚或聚四氟乙烯坩埚中，加10 滴1：1 硫酸，8 ml 氢氟酸，加热，经常摇动加速矿样分解，待坩埚内溶液清彻后(如有浑浊不清，可酌量补加氢氟酸)，将溶液蒸至白烟冒尽，取下冷却，加1:1 盐酸5 ml 及适量水。加热溶解残渣，然后移人100 ml 容量瓶中，用水洗净坩埚并稀至刻度，摇匀。此溶液可测定钙、镁、钾、钠、钦、铁，如用硝酸代替盐酸，还可测定锰。
③   准确称取105℃烘干12h 的样品0.2 g 于镍坩埚中，加3 g 氢氧化钾，于马弗炉中低温逐渐升温至650-700 ºC，保持30 min，取出冷却，用热水提取，用盐酸酸化，煮沸数分钟，冷后移人250 ml 容量瓶中，用水定容(控制酸度2%-5%)。
注意事项：对有些元素的干扰可以用干扰因子校正消除。
5、测定超基性岩石样品中的磷、锡、钒、铬、锰
称取 0.25g 试样(精确至0. 000 1 g)于30m1 聚四氟乙烯坩埚中，用少量水润湿，慢慢加人5 ml 硝酸、l 0ml 氢氟酸、1 ml 高氯酸，盖上坩埚盖，置于带孔的电热控温铸铝电热板 (赶酸电热板)上120℃预热分解1h，取下坩埚盖，慢慢升温至220℃，冒尽高氯酸白烟，趁热向坩埚中加人3 ml盐酸(1 + 2)浸取干涸物，用水冲人l 0ml 塑料比色管中，稀释至刻度，摇匀，待测。
注意事项：在实验过程中，采用了两种溶样酸度，氢氟酸的用量有所不同。一是采用5ml 氢氟酸、5 ml 硝酸、1 ml 高氯酸溶样，二是采用l 0ml 氢氟酸、5ml 硝酸、1 ml 高氯酸溶样。以标准物质GBW 07103 为例，测定结果表明：溶样酸度1 测定的磷含量偏高，其他元素尚可，溶样酸度2 各元素的测定结果均良好。标准物质GBW 07103 中，二氧化硅的质量分数高达72.83%，用5ml 氢氟酸溶样，其中的二氧化硅无法完全除去，针对磷元素的测定，在化学处理上需要足够量的氢氟酸消除硅的干扰，因此选择酸度2 进行溶样。由测定谱图显示硅对磷产生干扰，使测定结果偏高。
6、测定长石中杂质元素
称取样品 0.2g 置于铂坩埚中，加适量水润湿，加HF l 0rnl ，（1+1）硫酸 l rnl。滴加（1+）硝酸加热，蒸发至白烟冒尽，冷却，加碳酸钠一硼酸混合熔剂（取无水碳酸钠2 份，硼酸1份于玛瑙研钵中研细混匀储于四氟广口瓶中备用）2g,移入高温沪中，在l000ºC 熔融15min .取出稍冷加HCl(1+1) 10ml，加热溶解.冷却至室温后，将试液移入lO0ml容量瓶中，用水稀至刻度.摇匀待测。以同样操作制备空白，将标准溶液、空白试液和试液一起进行1C P 测定。
注意事项：长石中主要成分二氧化硅可用HF 将其挥发掉，但在熔解残渣时，引入大量混合熔剂。影响试液的提升量，故在标准溶液配制时，应加入相应量的试剂空白，加以校正。铁、铝、钙、镁、钦、钾、钠等杂质元素无明显的干扰。
7、测定地质样品中15 个稀土元素及钪
准确称量 1. 0000 g试样于铂坩埚中，加5g过氧化钠，混匀，上复2g氢氧化钠，将坩埚放入520 士10℃的马弗沪中熔融25min。取出坩埚，冷却。用滤纸擦净底部，将坩埚放入250 mL烧杯中，加入100 mL热的混合浸取液(90 mL热水中加入50%三乙醇胺溶液10 ml)。用水洗出坩埚，将烧杯置于低温电炉上煮沸5 min,取下烧杯，用水冲稀至约200 mL，加少许纸浆，搅匀，冷至室温后用中速滤纸过滤，用10 g/L NaOH溶液洗烧杯3 次，洗沉淀1- 8次，弃去滤液。用50 mL热的10%HCl溶液分次将沉淀溶解在原烧杯中。向溶液中逐滴加入25 g/L铜铁试剂溶液并不断搅拌，直至不再生成大量沉淀为止。用中速滤纸过滤，滤液用150mL烧杯承接，以5 % HCl洗烧杯2-3 次，洗沉淀4-5 次，弃去滤纸和沉淀。滤液用NH4OH调至pH 8，加入10 mL NH4OH-NH4Cl缓冲液，2 mL 5 g/L PAN溶液，搅匀，在60-80℃温控电热板上保温30 min。取下，在室温下放置24-30 min，用慢速滤纸过滤。水洗烧杯2-3 次，洗沉淀6~7 次，弃去滤液。用50 mL热的10% HCl分多次溶洗沉淀于100 mL烧杯中。溶液在电热板上蒸发至约3mL转入10 mL比色营中，以水稀至刻度，摇匀。ICP-AFS侧定。
注意事项：试样中的基体元素浓度较大，样品经碱熔，三乙醉胺溶液提取、过滤后，可除去大量硅、钠、钾以及大部分铁、铝，但不能除掉钙、镁。即使在浸取液中加入EGTA，也只能除去大部分钙，不能分离掉镁。因此，在后面的样品处理过程中，如果仅以铜铁试剂作沉淀荆沉淀杂质，最后的溶液将有大量的镁盐存在。这将会影响试液提升量，使信号强度降低，测定结果产生系统误差。
PAN 是一种良好的沉淀富集剂，它能与多种离子形成难溶而易过滤的沉淀。但如果仅以PAN 作沉淀剂富集稀土元素及钪时，钛、锆会同时沉淀，不能与稀土分开而钛、锆的存在对于稀土元素中的Gd、Tb、Tm 、Ho、Dy 等有谱线干扰。影响侧定结果。采取以铜铁试剂分离铁、钛、锆，然后再以PAN 沉淀富集稀土及钪，分离掉大量的钙、镁和尚存的部分铝，从而消除了ICP-AES 侧定中存在的基体干扰和光谱干扰。
8、测定地质样品中的金
称取 10. 0Og 样品于瓷舟中，放人高温炉内于700ºC 焙烧1 小时，冷却后，将样品移人150ml 烧杯中，加人40mL 王水 (1 十l)，盖上聚四氟乙烯表面皿，在温控电热板上加热煮沸，保持1h，冷却。加水60mL 及5. 0mL0. 1%聚环氧乙烷，加人泡沫塑料一块，放置3h 静态吸附，中途不时搅挤。取出泡沫塑料，用水冲洗数次，挤干后放人已盛有l0ml 1.0%硫脲的10mL 比色管中，置于沸水浴中加热l0min，趁热将解脱液倒人干燥比色管或小烧杯中，冷却后按仪器工作条件进行金的ICP-AES 法测定。
注意事项：
吸附条件
①  酸度：王水浓度在2 %-40%（V/V)范围内都能定量吸附金，选择20%(V/V)王水介质。
②  吸附时间：适量泡沫塑料在20%(V/V)王水含金试液中吸附3h，金吸附率)97 %，如采用振荡吸附，吸附时间10-30min 即可。
③  聚环氧乙烷的作用：加入聚环氧乙烷使可溶性硅立即凝聚，有利于金的吸附及泡沫塑料的洗涤。
解脱条件
①  硫脲浓度：硫脲浓度在0.5%-3%（W/V)之间均能使载金泡沫塑料中一定量的金完全解脱，考虑到如硫脲浓度太低，当样品中含金量大时，可能会产生硫脲量不足的现象，而硫脲浓度增大，又不利于ICP 光谱分析的进样，故选用1. 0 %（w/v）硫脲溶液作解脱液。
②  解脱时间：硫脲解脱金，需在加热的条件下进行，在1.0%硫脲溶液中，在沸水浴中加热l 0min 即可使金完全解脱。
9、测定地质样品中的主体元素
准确称取 0. 2500g试样于银坩埚中，加人2g粒状NaOH和样品棍匀。于500℃放入马弗炉中，700℃熔融3-5min(有些难熔样品，可加人少量Na2O2，同时适当延长熔矿时间)，取出稍冷，将银坩埚放人150ml，烧杯中，以沸水提取。用5 %HCl洗净柑锅取出。将烧杯中的溶液分次慢慢倒人已放有25mL(1+1HC1 溶液)的250mL容量瓶中，边倒边摇动，冷却后用水冲至刻度。摇匀。分取20mL溶液于100mL容量瓶中，加人l0mL浓HCl。冷却后用水稀至刻度待测。
注意事项：试样处理的好坏.直接影响分析结果的准确度。从目前报道的文献来看，曾有人用硝酸加氢氟酸加高氯酸溶矿，考虑到有的矿种酸溶法溶解不完全。采用偏硼酸锂、焦硫酸钾等熔矿，发现所制样品有的难于提取，有的盐度太大，容易造成雾化器喷嘴堵塞。经过几次实验，选择本法制备样品，所得溶液的盐效应及干扰效应均较小，比较适合实验的进行。
10、测定地质样品中微量锆、铪
称取 0.5 g 样品于铂坩埚中，加入2g 过氧化钠，搅匀，上面再贾盖一层过氧化钠和1g氢氧化钠。将坩埚置于已升温至520 士10℃的马弗炉中熔融15-20 min。取出坩埚，冷却，放人250 mL 烧杯中，加约150 mL 热水提取。用水洗出坩埚，在低温电炉上煮沸10 min 驱除过氧化氢。冷却，用中速滤纸过滤，以1%氢氧化钠溶液清洗烧杯及沉淀7 -8 次，最后用水清洗2 一3 次。将沉淀物连同滤纸放回原烧杯中，加入5 mL 湿的阳离子交换树脂和2 .5 mL20%酒石酸溶液，搅拌，放置20 min。移入25 mL 比色管内，用水稀释至刻度，摇匀，千过
滤。用ICP-AES 法分别测定锆与铪。
注意事项：在酒石酸溶液中，锆和铪能与酒石酸形成稳定的配合物，该配合物不被阳离子交换树脂所吸附。利用该特性使干扰元素(铁、铝、钙、镁等)通过离子交换吸附在阳离子交换树脂上一步除去，而锆、铪富集在酒石酸溶液中。试样中的基体元素浓度较大，样品经碱熔融、水提取及过滤后，可除去大量的硅、钠、钾及部分铝.其他荃体成分如铁、钙、镁及剩余的铝可用离子交换分离法一步除去。否则，这些大量的基体元素将给锆、铪的侧定带来严重干扰。影响离子交换分离的因素有很多，溶液的酸度及酒石酸的浓度是其中的两个重要因素，下面分别进行讨论。
① 酸度的影响：试验结果表明，H型阳离子交换树脂从无酸性至含0.1 mo1/L HC1 的范围内，对Fe3+、Al3+、Ca2+、Mg2+等离子的交换吸附均无明显影响。当HCl浓度大于Q.1 mollL时，随着HCl浓度的增加，基体元素( Fe, Al. Ca, Mg等)在酒石酸溶液中的残留量迅速增加,可选择无HCl酸性的酒石酸介质。
② 酒石酸浓度的影响：采用不同浓度的酒石酸(0 . 5% -5%)的试验表明，Fe3+、Al3+、Ca2+、Mg2+等离子的交换吸附无明显变化，但随着酒石酸浓度的增加，溶液中残留的钛含量增加。考虑到酒石酸浓度过低会引起锆、铪的水解，酒石酸浓度过高，不利于ICP-AES法的测定，易造成雾化器的堵塞及在矩管的内管喷嘴头上积聚炭粒使测定的精度变差，所以采用了2 %酒石酸介质。 由于溶液的酸度及介质的浓度对离子交换和 ICP信号强度都会产生影响，因此在实验过程中必须保持样品溶液制备与标准系列制备操作的一致性。
11、测定黑色石材全组分元素
精确称取黑色石材样品 0.1g(准确至0.000lg)，偏硼酸锂0.4g 置石墨柑坩埚中(样品夹裹在偏硼酸锂中)，再将石墨坩埚放人高温炉中，直至生成一种清亮熔珠后取出，待熔体冷却至室温后，将熔珠倒入盛有50mL 5%硝酸的烧杯中，在电热板上加热至熔珠完全溶解后，取下冷却，转移至100mL 容量瓶中，用%消酸定容，溶液的酸度尽可能与各标准溶液的酸度一致，以消除酸度对分析结果的影响，同时配制空白溶液一份，待测。
注意事项：由于在实验过程中引入了大量碱金属Li，考察了碱金属Li 对待测元素的光谱干扰，结果表明，碱金属Li 作为基体在常规观测区域对待测元素Ca、Fe、Al 有明显的增感效应，粘土矿物中主量元素Si、A1、Ca、Mg 对待测元素的光谱干扰，试验结果表明，主量元素Si、Al、 Ca、 Mg 对待测元素在绘制校准曲线时进行基体匹配。粘土矿物中次量元素Fe、Ti、K、Na 元素间基本无干扰。
12、测定矿石及原料中痕量钒钛
称取 0. 5000g 待测试样，加人水和1 0mL 浓HCl ,5mL HF，低温加热溶解、然后加人10ml 浓硝酸，再加热后，加高氯酸5ml，加热冒烟成湿盐状。再加人水和浓HCl 各5mL.并加热溶解盐类，最后定容于100ml 容量瓶中待测。
注意事项：矿物中大量基体元素如 Ai、Ca、Mg等元素对钒310.230nm和钛的334. 940nm谱线不产生潜线重叠，干扰或旁峰干扰。但能引起基线强度的变化可采用基体匹配的办法消除干扰。
13、测定磷矿石中主量、痕量成分
称取 0.l000g 于l05℃烘2h 的矿样于铂金坩埚中，加入氢氟酸10 mL 和高氯 1 mL.，在低温电热板上加热分解至白烟冒尽，再加入高氯酸2ml，继续加热冒烟至近干，取下稍冷，加入盐酸(1+1)5ml 和适量的水，加热溶解可溶性盐类，冷却至室温后移入100ml 量瓶定容，转至聚乙烯瓶中，供ICP-AFS 测定。
注意事项：磷矿石样品前处理方法可分为碱熔融与酸分解法两类，碱熔法因加入碱类试剂对ICP-AE5 测定碱金属有一定影响，酸溶法通常采用盐酸和硝酸的混合酸，部分磷矿石不能被混合酸分解完全。实验表明，用混酸溶解样品，测定铝、钛、铁、镁的分析结果偏低，而对于酸溶法。以氢氟酸-高氯酸即可完全溶解样品，满足分析要求。磷矿石中主、痕量元素含量相差很大，待测元素间存在着验。实验表明主体元素干扰很小。可采用基体匹配法消除基体影响。利用离峰校正扣除主体元素的连续背景干扰。
14、测定铅精矿中的杂质元素
称取0.1-0.2g 样品于250mL 烧杯中，加少量水润湿，加15mL 硝酸，加热5min 左右，然后加2 - 50mg 氯酸钾，待样品完全溶解，再加硫酸(1+1}4mL,继续加热至近干，取下冷却，用少量水加热溶解盐类，放置20min。加硝酸（1+1)l0ml，加热煮沸，冷却，移人100mL 容量瓶中，用水稀释至刻度，待测。以同样操作制备空白溶液，将系列标准混合溶液，空白溶液，试液一起进行1CP 测定。
注意事项： 根据铅精矿的特点，采用以下3 种方式进行溶样，硝酸一硫酸，硝酸一高氯酸一硫酸，盐酸一硫酸。通过试验发现，硝酸一硫酸，盐酸一硫酸溶样后，试液中仍有黑色未溶物，只有硝酸一高氯酸一硫酸溶样的效果最好。铅精矿中主要含量为铅，在溶样过程中，加人硫酸后，产生硫酸铅沉淀，使试液中铅的含量大大降低，通过的干扰进行了试验，结果表明，余量铅对待测元素影响不大。氯酸钾的加人对实验没有影响。
15、测定铜精矿中有害元素
称取在 105ºC 烘干1h 的试样0. 5000g 置于聚四氟乙烯密封罐中，加人硝酸2m1,盐酸3m1，待剧烈反应停止后，加盖、套，置转盘中，放人炉腔内，连好温度(压力)传感器。用100%功率加热3min, 50%功率加热l0min，冷却，试液定容至50m1，静置后测定。
注意事项：铜精矿样品的溶解主要有电热板法和微波溶样法，对于多元素一次溶样同时分析时采用微波溶样的方法，有利于避免一些挥发性元素的损失，准确度、精密度好于电热板方法，速度快、用酸量少，基体干扰小，有利于多元素同时测定。
16、测定砂岩的化学成分
将试样研磨至通过孔径为 0.08mm 筛，贮存于带磨口的广口瓶中。称取约O.5g 在恒温干燥箱中于100 一108℃烘干1h 的试样于铂金皿中，用水润湿，加1.0mL 硫酸和5-8mL 氢氟酸于低温电炉上蒸发至冒三氧化硫白烟。重复处理一次，逐渐升高温度，驱尽三氧化硫白烟。冷却，加l0mL HC1(1 + 1)及适量水，加热溶解。冷却后，移人250mL 容量瓶，用水稀释至刻度。在100mL 容量瓶中，加人4mLHCl(1+1),用水定容，摇匀，作为空白试液。分别称取不同含量的砂岩标样，同未知样品做相同的处理，移人250mL 容量瓶，用水稀释至刻度，摇匀，作为标准溶液。
注意事项：砂岩中钾、钠较易电离，但钾、钠含量很低，离子干扰不太严重。因表面张力、粘度、密度和盐分等造成雾化器提升效率的差异而引起的物理干扰，我们利用基体匹配来消除。至于光谱干扰，通过改变波长选择、对样品浓度做适当的稀释来克服。
17、测定天青石中主次量元素
精确称取天青石样品 0. 1g(准确至0. 000lg)，偏硼酸锂0.4g 置石墨坩埚中(样品夹裹在偏硼酸锂中)，再将石墨坩埚祸放人高温炉中，直至生成一种清亮熔珠后取出，待熔体冷却至室温后，将熔珠倒人盛有50mL5%硝酸的烧杯中，在电热板上加热至熔珠完全溶解后，取下冷却，转移至100mL 溶量瓶中，用5%硝酸定容，溶液的酸度尽可能与各标准溶液的酸度一致，以消除酸度对分析结果的影响，同时配制空白溶液一份，待测。
注意事项：由于在实验过程中引人了大量碱金属Li，考察了碱金属Li 对待测元素的光谱干扰，结果表明，碱金属Li 作为基体在常规观测区域对待测元素Ca, Fe, A1 有明显的增感效应，因此必须在绘制校准曲线时进行基体匹配。
18、测定钼精矿中杂质元素
准确称取试样 0. 2000 g 置于250 mL 烧杯中，用水润湿，加浓硝酸10 mL，盖上表面皿，低温加热溶解约5 min 后，加浓盐酸10 mL，继续加热溶解10min，取下表面皿继续低温加热至干。加人浓盐酸10 mL，加热溶解盐类，冷却后过滤至100 mL 容量瓶中，用1%的盐酸洗涤残渣5 次，洗液并人容量瓶中。然后将残渣移人铂柑坩埚中灰化后，在500℃灼烧30min，取出冷却，加人(1+1)盐酸2 mL 和氢氟酸5 mL，加热溶解并蒸发至干，加入(1+1)盐酸5mL，加热溶解盐类，冷却后将溶液并人原容量瓶中，用(1+99)硝酸定容，待测(溶液的最终酸度控制在5%以内，以适宜ICP - AES 法的测定。
注意事项：采用硝酸加盐酸分解试样，盐酸溶解盐类，残渣中仍有5%左右的铜和铅残留，因而采用盐酸和氢氟酸挥发硅，残渣经回收并人原溶液，结果表明，该法完全回收了残渣中的铜和铅，测定结果准确。元素间的干扰分共存元素间的干扰和待测元素间的干扰。由于共存元素的干扰与其在样品中的含量有关，试验结果表明，共存元素的干扰主要来源于钼谱线的干扰，其它共存干扰元素含量均相当低，对待测元素的干扰非常小，我们通过标准溶液的匹配克服。在考察待测元素间的干扰时，分别测定了各元素标准溶液(10 μg/mL)及混合标准工作溶液的谱线强度变化，试验结果经t 检验，说明各待测元素间基本无干扰。
19、测定萤石中的主次成分
将样品置于称量瓶中，在 105℃下恒温烘干2h，移置干燥器中冷至室温，称取0.1g(准确至（0.0002g)分析试样于烧杯中，加人10%醋酸l0rnL，置于95℃恒温水浴中加热。驱尽二氧化碳，冷却至室温。用定量滤纸过滤、用水洗净。滤液定容于100mL容量瓶中，摇匀后测定钙，并计算碳酸钙合量。沉淀物连同定量滤纸放人铂坩埚中，加热使滤纸灰化，然后加2g混合熔剂（Na2CO3+Na2B4O7=2+1），搅拌均匀后。再覆盖1g,盖上坩埚盖，置于马弗炉中加热到950-1000℃ ,熔融20rnin，使熔物成为澄清、透明的液体。稍冷，将坩埚连同盖分别放人预先加有70rnL微沸盐酸(1 十2)的400mL聚四氟乙烯烧杯中，加热，使熔块完全溶解，溶液澄清透明，以水洗净坩埚及盖，将溶液移人250mL容量瓶中，以水定容，以备测铁、硅、钙，并计算三氧化二铁、二氧化硅及氟化钙含量。
注意事项：在配制标准溶液时配成两种，一种是按照基体浓度的大小混合配在一起，另一种则是分别配制待测元素单一的标准浓度，分别同时测定，所测结果表明，单一元素的标准溶液不同程度的低于与基体相匹配的混合标准溶液所测的数据。为此，试样标准溶液的配制必须与基体相匹配。
20、测定氟石中多种金属杂质元素
准确称取 1. 0000g 氟石样品置250mL 烧杯中，加入1g 硼酸，稍加混匀，加入25mL 盐酸(1+1)，微热溶解样品，小心加热蒸至近干，待冷却后，加入2mL 盐酸(1+1)和少量水溶解烧杯内盐状物，将溶液转至100mL 容量瓶中，以硝酸(1+19)定容至刻度，供ICP-AES 测定。若不溶沉淀物较多，则先过滤除去沉淀物后再定容。盐酸(1+1)和硝酸(1+19)的浓度，均为一体积的分析纯试剂加入对应体积的水配制而成。分析过程按通常的等离子检测方法，在给出的仪器工作条件下完成。
注意事项：样品含有大量易电离的钙，号除铜、铅外其余元素均不同程度地受基体钙的光谱抑止效应影响。因此，选择基体匹配的方式以消除基体的影响，实现对各元素的同时测定。考察硼酸对待测元素信号强度的影响。结果表明，硼酸的加入对待测元素的光谱背景无明显影响，只要扣除硼酸空白即可
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高温电热板                           防腐电热板
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赶酸电热板配套PFA溶样罐                防腐电热板配套四氟烧杯
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地质溶样罐                              PFA 溶样罐
[image: image7.jpg]


[image: image8.jpg]



消解器及微波罐                              四氟广口瓶
单位：南京瑞尼克科技开发有限公司
地址：江苏南京迈越路6号
联系人：胡小姐

电话：025-6883 7266   138 138 88374 
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