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摘要
:
传统高硅矿石使用动物胶凝聚重量法来测硅

,

滤液中少量硅须使用比 色法来进行测定
,

且大部分情况下还需使用溶量法来测铝
,

步骤繁冗
,

效率较低
。

本法采用 }CP 一八曰技术可同时测定滤液中的硅和铝
,

对三氧化二铝 (。
.

5 %一 2 500)/
、

滤液中二氧化硅 (0
.

5% 一 15 00)/
,

相对标准偏差均小于 5%
,

有效减少 了实验步骤
,

使操作更为简便
、

快捷的同时测定结果更为准确
。

关健词
:
高硅矿

;
等离子电感藕合发射光谱法

; 铝 ;
滤液中的硅
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一
、

实验部分
1

.

主要仪器导试剂

等离子体光谱仪
:

CI p一 6 3 0 0 型
,

配有中阶梯光栅
,

二

维阵列 ( CI D ) 检测器
,

玻璃同心雾化器
,

美国热电公司 ;

三氧化二铝标准溶液
:

1
.

00 0 m g / m L ;

二氧化硅标准溶液
:

准确称取 0
.

1 0 0 0 9高纯二氧化硅

于铂堵祸 中
,

加 3 一 4 9 无水碳酸钠混匀
,

并且再盖上一层无

水碳酸钠
,

于 1 0 0 0℃熔融 3 一 s m 旧
,

呈红色流体状
,

取出冷

却
,

以热水浸取熔融物 ( 如发现溶液混浊
,

应重新称二氧化

硅熔融 )
,

移入 10 0 0 m l容量瓶中
,

用水定容
,

摇匀
。

此溶

液含 S 一0 2

为 1 0 0 0 9 /m l
。

实验所用试剂为优级纯 ; 实验用水为去离子水
。

2
.

仪器导工作条件

高频发射功率
:

1 15 0 W
; 冷却气流量

:

12 L / m 旧 ;

辅助气流量
:

0
.

5 L / m 旧 ; 雾化器压力
:

0
.

2 M aP ; 观察

高度
:

12 m m ; 冲洗泵速
:

5 0 「 / m 旧 ; 分析泵速
:

5 0

「 / m 旧 ; 样品提升量
:

1
.

5 m L / m 旧 ; 样品冲洗时间
:

3 0 5

; 积分时间
:

短波 7 5 ,

长波 5 50

3
.

实验方法

称取试样 0
.

5 0 0 0 9于镍堵祸 中
,

酒精润湿
,

加 4 一 5 9氢

氧化钾 ( 或氢氧化钠 )
,

在马弗炉中从低温升起至 7 0 0℃熔

融呈红色液体
,

取出稍冷
,

放入 2 5 0 m l烧杯中
,

热水浸取
,

洗出堵祸
,

搅拌下加入 2 5 m l盐酸
,

在 电热板上蒸发至湿盐

状
,

继续加入 3 O m l盐酸
,

加热至 7 0 一 8 0℃
,

加 1 Om l动物胶

溶液 ( 1 0 9 /L ) 搅拌 3 一 s m 旧
,

加热水 5 0 ml
,

使盐类完全溶

解
,

以慢速定量滤纸过滤于 2 5 0 ml 容量瓶中
,

先用热盐酸溶

液5[ % ( V周 ) ]洗涤烧杯和沉淀 3 一 4 次
,

擦净烧杯
,

将沉淀

完全转移到滤纸上
,

继用热水洗涤至无氯离子 ( 用硝酸银溶

液检查 )
。

沉淀连同滤纸放入瓷堵祸 中
,

低温灰化
,

9 5 0 -

1 00 0℃灼烧 2 0 一 3 0 m 旧
,

取出
,

放干燥器中冷却 3 0 m 旧后称

至恒重
。

滤液用水定容
,

摇匀
,

用于测余硅和铝
。

同步做空

白试验
。

移取 1 0
.

0 0 m L 试样溶液于 10 0 m L 容量瓶中
,

加

盐酸 4 m L
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
,

供 IC p 一 A E S法测定
。

4
.

工作 曲线的绘制

按不同类型硅矿石成分的特点绘制工作曲线
,

工作曲线

浓度范围视样品中待测元素的含量而定
,

并进行基体匹配
。

按实验方法
,

移取 1 0
.

0 0 m L空 白溶液于 1 0 0 m L 容量瓶中
,

加不同体积的三氧化二铝标准溶液 (1
.

00 0 m g / ml ) 及二

氧化硅标准溶液
,

保持酸度一致
,

以水稀释至刻度
,

摇匀
。

见表 1

表 1标准溶液及其对应浓度

标标准溶液液 加入量 /mlll 相应含量 /%%%

三三氧化二铝标准溶溶 0
.

0 0 0
.

5 000 0
.

0 0 2
.

5 000

液液 ( l m g /m L ))) 1
.

0 0 2
.

0 000 5
.

0 0 1 0
.

0 000

33333
.

0 0 4
.

0 000 1 5
.

0 0 2 0
.

0 000

55555
.

0 000 2 5
.

0 000

二二氧化硅标准溶液液 0
.

0 0 1
.

0 000 0
.

0 0 0
.

5 000

((( 10 0 , g /m l ))) 2
.

0 0 5
.

0 000 1
.

0 0 2
.

5 000

11111 0
.

0 0 2 0
.

0 000 5
.

0 0 10
.

0 000

33333 0
.

0 000 1 5
.

0 0
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二
、

结果与讨论
1

.

试样分解 方法的选择

对于普通矿样中三氧化二铝 的快速测定
,

最常用的是用

盐酸
一

硝酸
一

氢氟酸
一

高氯酸熔样法在聚四氟乙烯堵祸中

溶矿
,

高氯酸只加 1 m L
,

先在 1 10 ℃控温溶矿 Z h
,

升温到

150 ℃再溶 Z h
,

由于温度低
,

重晶石等矿物难以分解
,

最后

升温到 2 0 0℃ 冒尽高氯酸烟
,

再用稀盐酸溶液浸取
,

但高硅

矿石中硅含量高
,

还含有一些难以氧化的杂质
,

样品溶解不

完全
,

因此容易导致铝含量偏低
。

而使用碱熔法
,

即采用

氢氧化钠碱熔的方法处理样品
,

可以有效的避免上述问题
。

2
.

分析元 素谱线选择

对仪器所提供的各待测元素分析线进行谱线扫描
,

根据

信噪比及受干扰的情况分别选择多条分析线
。

首先选其灵敏

线进行考察
,

以单元素溶液 (分别含 lA
、

iS )作谱峰描迹
,

每

个元素选择两条谱线
,

以提高分析的准确度
,

见表 1
。

5 10

6 5
.

8 6

6 5
.

2 4

6 5
.

1 8

6 5
.

4 9

6 4
.

9 8

6 5
.

2 1

6 5
.

3 5

6 5
.

4 2

6 5
.

5 8

6 4
.

9 2

6 5
.

5 2

6 5
.

6 1

4 8
.

7 3

4 8
.

5 9

4 8
.

8 8

4 8
.

5 9

4 8
.

8 9

4 8
.

6 3

4 8
.

7 2

4 8
.

7 9

4 8
.

5 2

4 8
.

5 4

4 8
.

6 1

4 8
.

6 9

重量法

0
.

9 2

0
.

9 5

1
.

0 5

0
.

9 1

1
.

0 0

1
.

0 6

0
.

9 7

0
.

9 5

0
.

8 9

1
.

0 3

0
.

9 2

0
.

8 8

2
.

12

2
.

0 0

2
.

0 2

2
.

15

1
.

9 7

2
.

0 6

2
.

0 5

2
.

0 2

2
.

16

2
.

2 3

2
.

17

2
.

15

液中的含曰一里

澡澡雾薯霸忌一
~~~ A 111 S 111

11111 30 9
.

222 2 5 1
.

666

22222 16甲
.

000 2 1 2
.

444

统计 出万法的相对标准偏差为 ( % )
:

51 0 , 0
.

02 %
,

A 12 0 3 0
.

16 %和 S 一0 , O%
,

A 12 0 3 0
.

1 1%
,

均小于 5%
。

本

方法与化学法的准确度对照分析结果列于表 4

表 4准确度对照分析结果 (%)

表 2分析元素的光谱线

通过试验最终确定了信噪比大
、

不受干扰的各待测元素

分析线
,

即
:

A 13 O g
.

2 / n m
,

S 一2 5 1
.

6 / n m
。

3
.

干扰及校正 方法

( 1 ) 基体干扰

本法用氢氧化钠溶样引入 了大量的钠基体进而产 生干

扰
,

因此需进行钠基体的匹配以消除基体干扰
。

经过实验发

现
,

钠可作为
“

缓冲剂
” ,

在一定程度上减少了铝元素对待

测硅元素的干扰
。

由于样品碱熔时
,

带入了较多盐分
,

容易

引起仪器进样管堵墨
,

所以在稀释溶液进行测定的同时
,

使

用 5% 的稀盐酸代替清水冲洗
。

( 2 ) 溶液酸度的选择和稀释倍数

按实验方法
,

试样溶液稀释 10 倍后测定
,

试验考察了

盐酸酸度对发射强度的影响
,

结果表 明
,

从 3% 到 5% 变化

时
,

发射强度没有明显变化
,

实验选择 4% 盐酸介质
。

三
、

精密度与准确度试验

按此法对编号 G BW O3 1 1 6标准样品 ( S
一0 2 = 6 6

.

2 5 %
,

1A 2 O 3 = 1 8
.

63 % ) 和一个高硅矿样分别做了 6 次标准试验

实验结果见于表 3

表 3标准样品 BG WO 31 1 6和高硅矿石实验结果

讼讼之\\\
G B协 /0 3 1 1666 高硅矿样样

本本本方法法 化学法法 本方法法 化学法法

AAA 12 0 333 18
.

6 999 18
.

6 333 17
.

4 222 17
.

4 666

6666666666666666666 5
.

3 333 6 5
.

4 000 4 8
.

7 222 4 8
.

6 444555 10 222 重量法法 0
.

9 888 0
.

9 444 2
.

0 555 2
.

1333

滤滤滤液中中中中中中

的的的含量量量量量量

结论

使用基于碱熔法的 IC p 一 A E S法可在检测二氧化硅含量

的同时兼测三氧化二铝
,

减少了滴定铝和对硅进行比色的步

骤
,

实验流程得到有效简化
。

分析结果表明
,

该方法既可以

减少劳动强度
,

又可 以提高工作效率
,

从分析质量和分析周

期上均能满足工作需要
,

较之各项传统分析方法存在显著优

势
。

\\\\\
G BW O3 1 1 6 ( % ))) 高硅矿样 ( % )))

化化化学法法 本方法法 化学法法 本方法法

AAA 12 0 333 1 8
.

7 222 1 8
.

6 000 1 7
.

5 555 1 7
.

5 888

11111 8
.

6 222 1 8
.

5 999 1 7
.

3 333 1 7
.

3 222

11111 8
.

7 111 1 8
.

5 666 1 7
.

5 999 1 7
.

6 222

11111 8
.

7 000 1 8
.

7 555 1 7
.

3 666 1 7
.

4 666

11111 8
.

6 666 1 8
.

6 444 1 7
.

4 000 1 7
.

4 888

11111 R 7 999 1 R 6 666 1 7 只 111 1 7 只 111
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