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摘要! 红土镍矿分析没有统一的国家标准!行业标准于 ?#%! 年初刚制定!其应用处于起步阶段!且行业标准

中红土镍矿各元素主要采用化学分析法测定!操作程序繁琐耗时!工作量大!分析效率低# 本文建立了电感

耦合等离子体发射光谱测定红土镍矿中镍"钴"镁"铝和铁含量的方法# 红土镍矿样采用王水溶解!加入氢氟

酸和高氯酸!加热至高氯酸烟冒尽!再用盐酸溶解盐类!对消解后溶液中镍"钴"镁"铝和铁等目标元素选择了

合适的分析谱线消除干扰# 方法检出限镍为 ?*CS

"

)e)!钴为 %*B#

"

)e)!镁为 %*BS

"

)e)!铝为 !*&C

"

)e)!

铁为 C*̂?

"

)e)&方法精密度$3>N!$ i%%%为 %*̂D A?*?D&加标回收率为 CB*#D A%#?*̂D# 国家标准物

质分析的测定值与标准值和外检值吻合较好# 该方法简便快速!单元素不需分别处理!提高了分析效率!能

够满足红土镍矿冶炼生产和地质探矿样品测定及时性的要求#

关键词! 红土镍矿& 镍& 钴& 镁& 铝& 铁& 酸溶&电感耦合等离子体发射光谱法

中图分类号! <B%S*B!& B̀^&*!% 文献标识码! \

镍的资源类型通常分为硫化镍矿和氧化镍矿#

即红土镍矿二类!%"

$ 从世界范围来看#目前约有

&#D的镍是从硫化镍矿中提取的#但赋存于红土镍

矿中的镍占镍储量的 B^D A&#D$ 随着世界镍需

求不断上升和硫化镍矿资源日益枯竭#镍工业的发

展资源开发重心将逐渐从硫化镍矿转到红土镍

矿!?"

$

镍矿石和镍精矿部分元素测定有一些标准!! @B"

#

但国内外对红土镍矿品质检验研究不多$ 对于红土

镍矿中各元素的检测#?#%!年 !月 %日颁布了相关行

业标准 ]>eRS?#(?#%?

!&"

#但行业标准中各元素主

要采用化学分析法测定#难以满足日常生产分析及时

性的要求$ 电感耦合等离子体发射光谱法&:;<@

H4>'广泛应用于岩石)矿物样品分析各个领域#已成

为实验室常用的技术手段$ 虽已有文献!S @%%"报道运

用火焰原子吸收光谱法或 :;<@H4> 研究红土镍矿

中镍)钴等有价金属#但对于红土镍钴矿冶炼生产中

的杂质元素铬)铁)镁)铝同步分析目前尚无报道$ 本

文研究建立了:;<@H4> 测定红土镍矿中镍)钴)镁)

铝和铁含量的方法#对红土镍矿采用王水溶解#加入

氢氟酸和高氯酸#加热至高氯酸烟冒尽#再用盐酸溶

解盐类#对消解后溶液中镍)钴)镁)铝)铁选择合适的

分析谱线消除干扰#实现了目标元素的准确测定$

F"实验部分
F*F"仪器及工作条件

H)(570.&?^ 全谱直读电感耦合等离子体光谱仪

&美国H)(570.公司'$ 通过选取不同的工作参数#即

不同的射频功率)等离子气流量)辅助气流量)雾室

压力)观测高度等等#可获得元素测定的最佳工作条

件#见表 %$

表 %"仪器工作条件
R,X57%"[/-T(0)9,-,I7.7-1/2.67(01.-OI70.

工作参数 设定条件 工作参数 设定条件

射频功率 %?## [ 冲洗时间 %# 1

等离子气流量 %^*## GeI(0 观测高度 %# II

辅助气流量 %*̂# GeI(0 泵速 %# -eI(0

雾室压力 ?## T<, 重复次数 !

:;<@H4>的等离子体光源中#光谱干扰不可忽

视$ 通过对各个干扰元素的干扰系数和测定元素的

信噪比的比较#可以选择受到干扰较小)信噪比高)

灵敏度适中的谱线作为待测元素的谱线$ 本方法选

择的分析谱线及检测范围见表 ?$

(!CS(



表 ?"分析谱线及测定范围
R,X57?"H0,5P.(J,5197J.-,55(071,0K I7,1O-7I70.-,0)7

元素
波长

#

e0I

测定范围

;eD

元素
波长

#

e0I

测定范围

;eD

Q( ?!%*B#$ #*%# A?*## H5 !C$*$#% #*%# A%#*##

;/ ??S*B%^ #*#^ A#*!# '7 ?!S*?#$ %#*## Â #*##

=) ?S#*?&# #*%# A%#*##

F*!"标准溶液和主要试剂
单元素标准储备溶液%Q();/)=))H5)'7标准储

备溶液均为国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院研

制#其质量浓度均为 %###*#

"

)eIG$

分别移取适量的标准储备溶液#以水稀释至刻

度#保持酸度为 ^D&体积分数'#得到混合标准溶液

系列#见表 !$

表 !"混合标准溶液
R,X57!"=(F7K 1.,0K,-K 1/5O.(/01

元素
"

e&

"

)-IG

@%

'

>RN# >RN% >RN? >RN! >RN$ >RN^ >RNB

Q( # % ^ %# %^ ?# #

;/ # #*̂ %*# %*̂ ?*# ?*̂ !*#

=) # % ^ %# !# B# %##

H5 # % ^ %# !# B# %##

'7 # %## ?## !## $## ^## #

制备溶液和分析用水均为去离子水#其电阻率

#

%S*? =

#

-JI$ 实验所用器皿均用 ^#D的盐酸

热处理后#用去离子水彻底清洗$

硝酸)盐酸)氢氟酸)高氯酸均为符合国家标准

的优级纯试剂$

F*$"实验方法
称取 #*%### )&精确至 #*###% )'试样#将试样

置于 ?^# IG聚四氟乙烯烧杯中#稍加少量水润湿试

样#加入 %# IG王水)^ IG氢氟酸)! IG高氯酸分

解至冒烟#并驱尽氢氟酸$ 用水吹洗杯壁#加入

^ IG盐酸#完全溶解盐类#取下冷却室温#移入 %##

IG容量瓶中#用水稀释至刻度#摇匀#静置澄清#在

:;<@H4>仪器上按选定的工作条件进行测定$ 随

同试样做空白试验$

!"结果与讨论
!*F"干扰试验

溶样用酸的性质及用量均能影响雾化效率#无机

酸的引入将增加样品的黏度#降低溶液的提升速度$

原矿化学成分分析结果表明%该红土镍矿的镍)钴含

量均较低#分别为 %*#!D和 #*#CD*R'7)'7

?

`

!

含量

则较高#R'7含量为 $#D Â#D#平均 $B*̂&D*=)含

量为 %*!^D*H5含量也较高#达到 !*̂#D*另外还有

少量的锰矿物$ 由于该种红土镍矿具有高铁低镁的

矿物特征#属于典型的褐铁矿类型的红土镍矿#宜采

用湿法处理#所以本方法中溶样用酸选择了黏度和沸

点较低的硝酸)盐酸)氢氟酸及高氯酸$

!*!"酸度影响
由于不同元素在不同酸度条件下#其光谱强度

均会发生变化#因此研究镍)钴)镁)铝)铁在不同酸

度条件下其光谱强度的变化就显得很有必要$ 实验

结果表明#各待测元素的谱线强度随溶液酸度的增

大而逐渐减弱#当酸度小于 %^D#对镍)钴)镁)铝)

铁的光谱强度影响不大#通常采用 ^D的酸度较为

合适$ 本方法酸度选择 ^D#样品试液的酸度与标

样溶液的酸度保持一致$

!*$"标准曲线和方法检出限
用混合标准溶液在 :;<@H4> 上进行测定#以

光强作>轴#分析元素的质量浓度作 A轴#绘制标

准曲线#计算相关系数见表 $$

选择 C^D的置信区间#置信因子 Oi!#在拟定

的实验条件下#对标准空白溶液进行 %% 次连续测

定#计算标准偏差1#所得结果按 G̀NiO1e

$

计算检

出限$ 各目标元素检出限列于表 $$ 相比于传统化

学法!!"具有更低的检出限$

表 $"标准曲线线性相关系数和方法检出限
R,X57$ " 375,.(E7J/722(J(70.1/2J,5(X-,.(/0 JO-E7,0K .67

K7.7J.(/0 5(I(.12/-.67757I70.1

元素 标准曲线的相关系数 检出限e&

"

)-)

@%

'

Q( #*CCCCS ?*CS

;/ #*CCCS$ %*B#

=) #*CCCC% %*BS

H5 #*CCS^! !*&C

'7 #*CCCBB C*̂?

!*%"方法准确度
通过对镍矿石国家标准物质 :V>?% 进行测定

&$ iS'#并送样至北京矿冶研究总院测试研究所检

测进行比对#由表 ^ 结果可见#测定值&取平均值'

与标准值及外检结果基本吻合#相对误差在允许范

围内#证明本方法可靠$

!*G"方法精密度
选取检测环管矿浆样#用本法进行 %% 份平行测

定#测试结果见表 B#方法精密度&3>N#$ i%%'为

%*̂D A?*?D#具有较好的稳定性$

($CS(

第 B 期
"岩"矿"测"试"

6..9%

!

888*PTJ1*,J*J0

?#%! 年



表 ^"方法准确度试验
R,X57̂ "HJJO-,JP.71.1/2.67I7.6/K ;eD

元素

本实验室

本法

测定值
标准值

相对

误差eD

北矿院外检

本法

测定值
标准值

相对

误差eD

Q( %*CB %*C& @#*̂% %*!C %*!S "#*&?

;/ #*#&% #*#BC "?*C# #*%# #*%# #

=) @ @ @ %*%B %*?# @!*!!

H5 @ @ @ ?*!$ ?*!$ #

'7 ?!*?C ?!*$# @#*$& $B*B! $&*&B @?*!&

注% 北 京 矿 冶 研 究 总 院 测 试 研 究 所 采 用 的 分 析 方 法 为

V\eRB&!#*̂(?##&&元素'7'#]>eRS?#*?#(?#%?&元素 H5'#

]>eRS?#*??(?#%?&元素 =)'#V\eR%$!^!*̂#B(?#%#&元素

Q();/'$

表 B"方法精密度试验
R,X57B"<-7J(1(/0 .71.1/2.67I7.6/K

元素
;eD

本法分次测定值 平均值
3>NeD

Q(

%*#%# %*#?# %*#?# %*#?!

%*#^^ %*#$^ %*#^# %*#!%

%*#?C %*#!^ %*#$C

%*#!! %*̂

;/

#*#SS #*#C? #*#S& #*#SC

#*#C# #*#C! #*#C% #*#C!

#*#SC #*#C? #*#C!

#*#C% ?*?

=)

%*!?% %*!!^ %*!!B %*!$!

%*!BC %*!&? %*!C! %*!$C

%*!$# %*!!^ %*!&&

%*!^? %*B

H5

!*!S$ !*$!# !*$$% !*$B%

!*B%? !*B%S !*̂$% !*̂&^

!*$C# !*$&$ !*$C?

!*̂#? ?*?

'7

$$*̂%? $^*#S! $^*#&$ $^*$S%

$B*̂^? $B*!B$ $B*B?% $B*̂BB

$^*̂&% $^*B#% $^*BCC

$^*&!C %*̂

!*K"方法加标回收率
按照实验方法在样品中加入适量分析元素#在选

定的仪器工作条件下#进行加标回收实验#结果列于

表 &$ 其回收率在 CB*#DA%#?*̂D#满足分析要求$

表 &"方法回收率试验
R,X57&"37J/E7-P.71.1/2.67I7.6/K

元素
加入量

%e

"

)

;eD

加标前浓度 加标后浓度
回收率eD

Q( %### %*#^! ?*#!S CS*̂

;/ %## #*#C# #*%C? %#?*#

=) %### #*&S! %*S#S %#?*̂

H5 ?### ?*!%& $*?!B CB*#

'7 $$^## $$*%C? SC*?S! %#%*!

$"结语
红土镍矿样品经盐酸)硝酸)氢氟酸)高氯酸

四酸消解#应用电感耦合等离子体发射光谱测定镍)

钴)镁)铝和铁#方法相对标准偏差&3>N#$ i%%'为

%*̂D A?*?D#加标回收率为 CB*#D A%#?*̂D$

本方法单元素不需分别处理#节省了样品处理时间#

提高了分析效率*通过选取合适的谱线消除干扰#获

得了准确的结果#能够满足红土镍矿冶炼生产和地

质探矿样品测定及时性的要求#具有较强的适用性

和推广性$

红土镍矿一般伴生钴)铁)铬等多种有价金属$

对于铬元素#用本方法酸溶难以消解完全#回收率

低#只能用过氧化钠碱熔消解#并采用硫酸亚铁铵氧

化还原滴定法测定$
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&'(')*+,-(+.,./Q+# @.# CR# :3-,=S'+,9-(')+('Q+6T'3P)'

78 <,=>6(+?'38 @.>A3'=B3-4*-;:(.*+61*+44+.,5A'6().*'()8

FC=N&0B%&3#

&GO0,016P,;/997-=(071<OX5(JG(I(.7K ;/I9,0P# ;6(0,Q/027--/O1=7.,5=(0(0);/*# G.K#

\7(o(0)"%###?C# ;6(0,'

:74()-6(% R67-7(10/O0(2/-I0,.(/0,5,11,P1.,0K,-K 2/-0(JT755,.7-(.7# ,0K .67(0KO1.-P1.,0K,-K 6,1/05P-7J70.5P

X770 71.,X5(167K (0 7,-5P?#%!*R67I,o/-757I70.1/20(JT755,.7-(.7(0 .67(0KO1.-P1.,0K,-K ,-7.71.7K XPJ67I(J,5

,0,5P1(18(.6 ,.(I7LJ/01OI(0)# 67,EP8/-T5/,K ,0K 5/8722(J(70JP86(J6 (1O0,X57./I77.-7dO(-7I70.1(0 5,.7-(.7

0(JT75/-71I75.(0)9-/KOJ.(/0*H078,0,5P.(J,5I7.6/K 6,1X770 71.,X5(167K ./K7.7-I(07Q(# ;/# =)# H5,0K '7(0

5,.7-(.70(JT75/-7XP:0KOJ.(E75P;/O957K <5,1I,LH./I(J4I(11(/0 >97J.-/I7.-P&:;<LH4>'*R671,I957187-7

K()71.7K XP,dO,-7)(,# 6PK-/25O/-(J,J(K ,0K 97-J65/-(J,J(K# ,0K 67,.7K O0.(5.6797-J65/-(J,J(K 2OI78,1

75(I(0,.7K# .670 K(11/5E7K XP6PK-/J65/-(J,J(K*R67/9.(IOI,0,5P.(J,5197J.-,55(07187-7J6/170 ,2.7-1.OKP(0).67

197J.-,5(0.7-27-70J712/-.671757J.7K 757I70.1./75(I(0,.7(0.7-27-70J7*4F97-(I70.,5-71O5.116/8.6,..67K7.7J.(/0

5(I(.1/2.67I7.6/K ,-7Q(?*CS

"

)e)# ;/%*B#

"

)e)# =)%*BS

"

)e)# H5!*&C

"

)e),0K '7C*̂?

"

)e)#

-7197J.(E75P*R67-75,.(E71.,0K,-K K7E(,.(/01&3>N# $ i%%' ,-7%*̂D@?*?D*R67-7J/E7-P-,.71/2Q(# ;/# =)#
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