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偏硼酸锂碱熔 O电感耦合等离子体发射光谱法
测定硫化物矿中硅酸盐相的主成分
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摘要! 通过实验发现偏硼酸锂不能有效分解硫化物矿!但可有效分解其中以氧化物存在的造岩元素!从而

可测定硫化物矿中硅酸盐相的二氧化硅"三氧化二铝"氧化钙"氧化镁"氧化钾"氧化钠"二氧化钛"氧化锰"

五氧化二磷共 # 个主要组分# 实验确定了用电感耦合等离子体发射光谱法测定硫化物矿的分解条件及

测定条件# 对铜"铅"锌$银%矿石与精矿成分分析标准物质 VRc"N$=! ?VRc"N$=< 以及硫化物单矿物

标准物质VRc"N!=N ?VRc"N!N" 进行分析测定!方法精密度$,7%% gNP!准确度$,4% g>P!能够满

足样品分析中各元素定量分析的要求# 同时向定值不全的硫化物标准物质中加岩石标样 VRc "N$"> 做

流程加标试验!回收率大部分在 #"P ?$$"P#

关键词! 偏硼酸锂& 电感耦合等离子体发射光谱法& 硫化物矿& 造岩元素
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++地质研究中!矿产评价%选矿%矿产品检验异常

要求分析硫化物矿石%精矿等中的造岩元素& 以前

这类矿物的分析多采用酸溶或碱熔分解试样后!用

繁冗的化学分析来完成)$*

& 近年来大型多元素分

析仪器日益普及!电感耦合等离子体发射光谱

#3.XO047$技术为硫化物矿物中的造岩元素快速

可靠的分析提供了手段& 应用 3.XO047 法进行

矿物矿石多元素分析的首要问题是分解样品& 目
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前常用的酸溶分析方法是氢氟酸 O硝酸 O盐酸 O

高氯酸溶解!该法的最大缺陷是不能分析 7F& 碱熔

多采用碳酸钠O过氧化钠或其他氧化性熔剂熔融!

由于熔剂与试样比大而引入大量的盐类!酸化提取

后的溶液不能直接上机测定!需要进一步分离!或

采用高倍稀释!这样影响了分析的准确度及较低含

量元素的测定限!且无法测定1E&

偏硼酸锂#5FR-

!

$属于高熔点的非氧化性熔

剂!对试样有很强的分解能力& 自 $#=A 年

3IQE(&::W报道了偏硼酸锂是一个很好的助熔剂!其

应用得到了较快发展!不仅在硅酸盐岩石全分析中

获得了成功!而且有效地分解了一些难熔的岩石和

矿物)! O#*

"但至今未见偏硼酸锂碱熔用于分解硫化

物矿分析的相关报道&

通过实验发现!偏硼酸锂不能有效分解硫化物

矿!但可有效分解其中以氧化物存在的造岩元素!

从而可测定硫化物矿中的 7F-

!
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等 # 个主要组分& 本

文采用偏硼酸锂碱熔分解铁%铜%铅%锌硫化物矿样

品!超声波振荡提取熔盐!3.XO047法测定其硅酸

盐相的主成分!以测定硫化物矿标准物质验证了方

法的准确度和精密度& 样品分解方法简单!熔盐提

取快速!生产成本低廉!环境污染很小!能够满足硫

化物矿中主量造岩元素分析的要求&

EF实验部分
EREF仪器及工作参数

Th0O3,37 O0] ÊI[EQ&电感耦合等离子体光

谱仪#美国 TH&*(9公司$!同心雾化器和旋流雾

室& 仪器工作参数为'3.X射频功率 $ $>" c!辅助

气流量 ";> 5Y(FI!雾化气压力 $<=;! ZXE#!N

\WF$!冷却气流量 $>;" 5Y(FI!曝光时间'短波!" W!

长波 $" W& 溶液提升量 ! (5Y(FI&

/iO!>"%4型数控超声波清洗器#昆山市超

声仪器有限公司$& 高温马弗炉&

用光谱纯石墨棒车制的小石墨坩埚 #内径

$A ((!壁厚 B ((!高 B" ((的小坩埚$和瓷坩埚&

ERGF标准溶液和主要试剂
铜%铅%锌#银$矿石和精矿标准物质'多金属

贫矿石VRc"N$=!%多金属矿石VRc"N$=B%富铜

#银$矿石VRc"N$=A%富铅锌矿石VRc"N$=>%铜

精矿VRc"N$==%铅精矿VRc"N$=N%锌精矿VRc

"N$=< 和单矿物黄铁矿 VRc "N!=N%黄铜矿 VRc

"N!=<%方铅矿VRc"N!=#%闪锌矿VRc"N!N"&

空白溶液'称取 $!> (Q5FR-

!

!溶解于 !> (5

比色管中!准确加入 $;" (5!>"

!

QY(5.] 溶液!

定容至 !> (5!摇匀!备用&

标准溶液'用标准样品 VRc "N$"> 与样品同

时进行化学处理!以制备的标准样品溶液浓度作为

校正曲线的高点&

内标溶液'含.] !>"

!

QY(5的溶液&

e.:%e1-

B

为优级纯!5FR-

!

/<e

!

-#分析纯$'

在铂金皿中脱水!磨碎后备用&

高纯水'蒸馏水经 2F:FOi纯化系统纯化!

电导率 $< 2

+

/'(&

ERHF元素分析谱线的波长
利用仪器的性能对每个元素选定 ! ?B条不同级

次的谱线进行测定!然后分析观察每条谱线的发射强

度!再考虑元素的检出限%共存元素对其干扰和该元

素的线性范围!选择测定元素的最佳谱线波长!并校

准谱线& 各元素分析谱线的波长和级次见表 $&

表 $+元素的分析波长和谱线级次
TE):&$+TH&̀ Ê&:&IQ[H EI] W\&'[*E::&̂&:_9*&:&(&I[W

元素 分析波长
#

YI( 谱线级次 元素 分析波长
#

YI( 谱线级次

0: B#=;$>! 2<>3 2I !=";>=# 2$!#3

.E B$N;#BB 2$">3 1E ><#;>#! 2>N3

U& !A";A<< 2$A"3 X !$B;=$< 2$>N3

/ N==;A#" 2AA3 7F !$!;A$! 2$><3

2Q B<B;<!= 2<N3 TF BBA;#A$ 2$""3

ERIF实验方法
E;I;EF样品分解

称取 A"" (Q无水 5FR-

!

置于 $" (5石墨坩埚

中!再准确称取 $"";"" (Q样品!与无水5FR-

!

混匀!

石墨坩埚放入瓷坩埚中!将坩埚置于 $">"k高温炉

中熔融 $> (FI& 取出坩埚!立即将赤热的熔珠倒入

已备好的有 B" (5左右的
'

j>P#体积分数!下同$

的王水 $"" (5烧杯中!熔融物立即炸裂为细小的微

粒& 将烧杯放入超声波振荡器!待熔盐完全溶解清

亮后#约 $> (FI$!移入 >" (5容量瓶中!用 >P的王

水稀释至刻度"从容量瓶中分取 $>;"" (5溶液于

!>;"" (5比色管中!准确加入$;" (5!>"

!

QY(5的

.]溶液!用 >P的王水稀释至刻度!摇匀备用&

E;I;GF上机测定

点燃等离子体并稳定 $ H 后!用标准工作溶液

对仪器进行标准化& 以配制的空白溶液作为低点!

用一个或多个与样品同样预处理的标准样品作为

高点!以两点或多点建立校准曲线!然后对样品溶

液进行测定& 测定过程中!每隔几个样品测定一个

标准样品!对检测结果进行监控&

(=B>(

第 = 期
+岩+矿+测+试+

H[[\'

!

`̀ ;̀MZ'W;E';'I

!""# 年



GF结果与讨论
GREF熔样条件实验
GREREF熔融条件

文献报道!熔剂与样品比例#质量比$一般为>S!

?N S$

)! OB*

!根据实验确定熔剂S样品为 A S$"5FR-

!

熔剂的熔点较高!熔融温度为 #"" ?$$""k!熔融时间

很少超过 !" (FI!通过实验确定熔融温度为$">"k!

熔融时间 $> (FI"5FR-

!

熔矿一般在铂坩埚)A*或石墨

坩埚中进行!但考虑到此处用铂坩埚可能发生硫化物

矿中的U&%.9%2I等元素被萃入铂坩埚中而被损坏!

实验采用价格较低廉的石墨坩埚&

G;E;GF提取熔样的方法选择

样品分解后有多种提取方法& 利用将熔融物

倒入压片机中对滚压成几微米厚的薄片!将薄片放

入装有 $> (5>P王水的烧杯中!迅速搅拌使薄片

溶解)>*

& 这种方法容易使样品丢失&

张惠君)B*

%谢华林)= ON*和王龙山等)<*是将从高

温炉中取出熔珠冷却至室温后!再将冷却的熔块夹

入盛有酸的烧杯中!采用超声波%机械搅拌的方法使

之溶解& 溶样后的玻璃熔珠不易被溶解!所以提取

时间比较长!都在 B" (FI 以上!而且容易出现白色

沉淀物!测定的 7F量偏低& 古丽冰等)#*就关于样品

熔融后玻璃熔珠酸溶解问题进行了专题研究&

本实验采用直接从高温炉取出的瓷坩埚!立刻

将其中石墨坩埚中赤热的熔珠倒入事先准备好的

盛有 !> (5左右 >P王水的 $"" (5烧杯中!放入

超声波水浴中!$> (FI 以内即可完全溶解!出炉和

提取同时进行!大大提高了工作效率&

G;E;HF称样量与提取时间的关系

实验过程中发现!与 5FR-

!

分解硅酸盐矿物相

比!硫化物熔融物经超声溶解后!最终的溶液中有

残渣& 这些残渣除了悬浮的石墨微粒外!还有用该

熔融法不能完全分解的硫化物!不易观察熔融物是

否溶解完全!所以本提取实验先用土壤标准样品

VRc"NA"A 进行!得到称样量与提取时间的关系

来进行 5FR-

!

碱熔硫化物矿试验!实验分 > 组!称

样量 B";"" ?B"";"" (Q!每组 ! 个平行样&

准确称取 B";"" ?B"";"" (Q多金属矿石标准

物质VRc"N$=B!根据称样量置于 $" ?!" (5石

墨坩埚中#事先已加入与标样质量比约为 $ SA 的

无水5FR-

!

熔剂 ";$! ?$;!" Q$!与无水 5FR-

!

混

匀!将该石墨坩埚放入瓷坩埚中!置于 $">"k高温

炉熔融 $> (FI& 取出坩埚!立即将熔融物倒入已备

好的 $> ?<" (5#根据称样量$>P王水的 $"" (5

烧杯中& 将烧杯放入数控超声波水浴!> ?!> (FI

使溶液溶解清亮& 移入比色管或容量瓶中!称样量

大的分取溶液最后定容至 !> (5!准确加入 $;" (5

!>"

!

QY(5的.]溶液!用 >P的王水稀释至刻度!

摇匀备用& 具体熔样条件见表 !!测量结果见表 B&

表 !+熔矿和提取条件"

TE):&!+X*&_&*E):&&J\&*F(&I[E:'9I]F[F9IW9_WE(\:&

]FWW9:K[F9I EI] &J[*E'[F9I

检测

编号

称样量

>样Y(Q

5FR-

!

熔剂量

>

5FR-

!

YQ

提取时间

.提取Y(FI

\Y(5

定容 $ 分取溶液 定容 !

$ B!;!$ ";$! > !>;""

! B";>N ";$! > !>;""

B >";$B ";!" < >";"" !>;""

A >$;$< ";!" < >";"" !>;""

> $"";!N ";A" $! >";"" $>;"" !>;""

= ##;#> ";A" $! >";"" $>;"" !>;""

N !"$;=< ";<" !" $"";"" $>;"" !>;""

< !"B;>A ";<" !" $"";"" $>;"" !>;""

# B"";"= $;!" !> $"";"" $";"" !>;""

$" B$N;>= $;!" !> $"";"" $";"" !>;""

+

"

标准化信息'用 VRc "N$"> 标准化!称样量 B$;#A (Q!定容

体积!>;"" (5!内标元素.]浓度为 $"

!

QY(5&

表 B+标准物质分析
TE):&B+0IE:M[F'E:*&WK:[W9_'9(\9I&I[WFI 1E[F9IE:7[EI]E*] ,&_&*&I'&WE(\:&W

检测编号
8

R

YP

7F-

!

0:

!

-

B

TU&

!

-

B

.E- 2Q-

/

!

- 1E

!

- TF-

!

2I-

X

!

-

>

$ A<;$" $$;!! $$;=# A;=< $;BB B;"> ";$# ";>B ";A< ";$A

! AN;!B $";<! $$;<B A;=A $;BB !;#B ";$# ";>B ";A< ";$B

B AN;>A $";<A $$;#" A;N! $;B> !;#! ";$# ";>B ";A< ";$B

A AN;N< $";## $$;#" A;== $;BN !;## ";!" ";>B ";A# ";$B

> AN;>< $";N# $$;<> A;>< $;B$ !;#! ";!" ";>! ";A< ";$B

= AN;B" $";NB $!;$B A;A! $;$$ !;<N ";!$ ";>$ ";A< ";$B

N AN;A# $";N> $$;#= A;>B $;!A !;<< ";!$ ";>! ";A< ";$B

< AN;>! $";N> $$;#N A;>" $;$# !;#" ";!" ";>B ";A< ";$B

# AN;"< $";=$ $!;"A A;A< $;$N !;<N ";!" ";>B ";A< ";$B

$" AN;AN $";<$ $$;N$ A;=" $;!< !;#> ";!" ";>B ";A< ";$B

平均值 AN;>$ $";<> $$;#! A;>< $;!N !;#B ";!" ";>! ";A< ";$B

,7%YP ";=A $;=B $;"N !;!A =;<N !;"> B;#" $;$< ";># B;"A

标准值 AN;# p";B" $$;!" p";B" $!;"$ p";AB A;N" p";!" $;B# p";"N B;$" p";B" ";!A p";"A ";>! p";"$ ";A# p";"> O

,4YP ";=B $;=$ $;"< !;$B =;AN $;#A A;$N $;#! ";=$ O

(NB>(
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++从表 B 可以看出!5FR-

!

碱熔!3.XO047 测定

硫化物矿中的 7F-

!

%0:

!

-

B

%.E-%2Q-%/

!

-%1E

!

-%

TF-

!

%2I-%X

!

-

>

!结果基本与标准值吻合!不同称

样量的 $" 次测定结果的相对标准偏差#,7%$都小

于 NP& 在表 ! 提供的提取时间内!硫化物矿中的

造岩元素 7F%0:%.E%2Q%/%1E%TF%2I%X!用 5FR-

!

碱熔后可完全提取!而提取后溶液中的残渣不影响

主要组分的分析&

一般对粒度小于 NA

!

(#!"" 目$的样品测试!

取样量 $"" (Q可以保证取样代表性& 就仪器测定

来说!称样量 $";"" ?!";"" (Q也可以实现分析测

定!但硫化物矿的加工特点有时仅能达到 $AN

!

(

#$"" 目$& 为了保证取样的代表性!常常要求加大

取样量& 该方法可以溶解 B";" ?B"";" (Q硫化物

矿!如果石墨坩埚足够大!还可以加大取样量!同时

按比例增加无水5FR-

!

熔剂的量&

GRGF测定
按开机操作规程点燃等离子体!在等离子体光

谱仪达到最佳工作状态下稳定 $ H!以溶解相同质

量的5FR-

!

熔剂的空白溶液作为低点!与样品同时

熔融的标准物质 VRc "N$"> 作为高点!得到各元

素两点校准曲线& 测定过程中!每测定 $" 个样品!

测定 $ 个标准物质!以对可能产生的仪器漂移进行

监测和校正& 如果有漂移 As以上就应该重新标

准化& 开始测定未知样品之前!应该对同样品同时

熔融的标准物质进行测定!结果与标准值基本一致

的前提下!方可测定未知样品& 所以在溶解样品的

同时!应该尽可能多带几个标准物质&

内标法在 3.XO047 中被用于补偿基体效应

以及信号漂移& 5FR-

!

碱熔只分解硫化物矿中的硅

酸盐相!而矿物中的 .] 几乎没有熔出!而且在同

组实验测定过程中!内标强度变化浮动很小& 所测

标准物质.]内标强度及其标准定值见表 A&

表 A+内标?9强度和标准定值的比较
TE):&A+.9(\E*FW9I 9_FI[&*IE:W[EI]E*] FI[&IWF[MEI]

W[EI]E*] Ê:K&9_.]

标准物质编号 .]内标强度
.]的标准值

8Y#

!

Q/Q

O$

$

VRc"N$=! <!<;#! B! p!

VRc"N$=B <!<;B $N! p<

VRc"N$=A <!!;## N;A p";<

VRc"N$=> <!!;>> A"" p$>

VRc"N$== <$>;>= #A$

VRc"N$=N <!$;NN #" p>

VRc"N$=< <B#;N$ $!#" p>"

VRc"N!=N <!";AN ";N$ p";"<

VRc"N!=< <!N;!# !";! p$;"

VRc"N!=# <!A;!A $=;> p!;<

VRc"N!N" <!!;$$ ";$> p";"$

++由表 A 可以看出!内标 .] 强度没有因为标准

物质中 .] 的含量而变化!所以继续沿用实验室

5FR-

!

碱熔!3.XO047法测定硅酸盐矿物方法中的

内标.]& 本方法用 .] 作内标元素!在各待测样

品%空白溶液和标准溶液中加入 $;" (5!>"

!

QY(5的.]标准溶液&

GRHF检出限
对与样品同时熔融处理的5FR-

!

熔剂 $!>;" (Q

的空白溶液!准确加入 $;" (5!>"

!

QY(5的.] 标

准溶液!用 >P的王水稀释至刻度 !> (5!摇匀!进行

$"次测定计算标准偏差!$" 倍标准偏差再乘以稀释

倍数 <""计算方法检出限#1

%

$

)$"*

!结果见表 >&

表 >+方法检出限
TE):&>+TH&]&[&'[F9I :F(F[W9_&:&(&I[W

组分 1

%

YP 组分 1

%

YP 组分 1

%

YP

7F-

!

";$"" 2Q- ";"!N

TF-

!

";"A"

0:

!

-

B

";"N"

/

!

-

";$>" 2I- ";"$"

.E- ";$""

1E

!

-

";!!"

X

!

-

>

";">"

GRIF精密度和准确度
通过矿化程度不同的矿石%精矿%较纯矿物的

国家一级标准物质!对方法的可靠性进行了验证&

实验所用标准物质的性质见表 =&

表 =+实验所用标准物质的性质
TE):&=+TH&\*9\&*[F&W9_[H&1E[F9IE:7[EI]E*] ,&_&*&I'&

WE(\:&WKW&] FI [H&&J\&*F(&I[

标准物质编号 标准物质矿种 造岩元素是否定值 8#7$YP

VRc"N$=! 多金属贫矿石 较全 !;=N

VRc"N$=B 多金属矿石 较全 =;NA

VRc"N$=A 富铜#银$矿石 较全 >;#>

VRc"N$=> 富铅锌矿石 部分定值 !#;"

VRc"N$== 铜精矿 较全 BB;<

VRc"N$=N 铅精矿 部分定值 !B;<

VRc"N$=< 锌精矿 部分定值 B!;"

VRc"N!=N 黄铁矿 无 >!;N!

VRc"N!=< 黄铜矿 无 BA;=#

VRc"N!=# 方铅矿 无 $B;B"

VRc"N!N" 闪锌矿 无 B!;BB

++本方法的精密度!进行两种不同的统计估量&

首先根据一个样品 VRc "N$=B 的 $" 次不同称样

量的分析结果!统计了其平均相对标准偏差#,7%$

gNP#表 B$&

根据 >次不同时间对铜%铅%锌#银$矿石与精矿

标准物质中造岩元素定值全的标准物质VRc"N$=!

?VRc"N$=<进行熔矿!在不同的时间进行测定!统

计其相对标准偏差和相对误差#,4$!结果见表 N&

(<B>(
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表 N+精密度和准确度试验
TE):&N+X*&'FWF9I EI] E''K*E'M[&W[W9_[H&(&[H9]

标准物质编号 项目 7F-

!

0:

!

-

B

U&

!

-

B

.E- 2Q-

/

!

- 1E

!

- TF-

!

2I-

X

!

-

>

VRc"N$=!

VRc"N$=B

VRc"N$=A

VRc"N$=>

VRc"N$==

8标YP

=B;"" p";!" $A;$" p";A" =;=# p";!$ $;>! p";$! $;>> p";$$ B;<> p";$B ";=< p";"> O ";$! p";"$ O

8测YP

=B;"! $A;$N =;=< $;=A $;A# B;N< ";== ";= ";$! ";$=

,7%YP ";#$ !;!# ";<! A;N# B;!N !;N$ B;BA $;N# $;!N !;><

,4YP ";"A ";>" O";!" N;N= OB;N$ O$;<N OB;!B O ";"" O

8标YP

AN;# p";B" $$;!" p";B" $!;"$ p";AB A;N" p";!" $;B# p";"N B;$" p";B" ";!A p";"A ";>! p";"$ ";A# p";"> O

8测YP

AN;=" $$;"! $$;=# A;N= $;B" !;#B ";!$ ";>B ";AN ";$A

,7%YP ";B> ";<A $;$= ";=> $;"= $;=N =;>! B;A> ";NA N;NN

,4YP O";=! O$;>< O!;=< $;B= O=;=> O>;=$ O$$;"< $;<A OB;N= O

8标YP

A";= p";!"" N;<" p";B" $=;B" p";!" $N;!" p";!" !;BB p";$" $;N# p";$A ";>A p";"> O ";B$ p";"$ O

8测YP

A$;>$ <;"= $=;!$ $=;N# !;!< $;N! ";>A ";B< ";B" ";$!

,7%YP $;"" $;>= ";=A $;"$ !;A< $;<$ $;A$ $;B! ";#" <;N#

,4YP !;!> B;B$ O";>N O!;B< O!;!N OB;#B O";AB O O!;"B O

8标YP

$A;$ p";A !;> !<;"! p";!< =;> p";! ";># p";"< ";N< p";"< ";"B O ";"<> p";"$B O

8测YP

$B;NA !;A< !!;N# =;!N ";>N ";N! ";"!> ";$! ";"<B ";"A

,7%YP ";AN ";#> !;!N ";=N $;$ ";## !;"N ";=A ";=! !;A

,4YP O!;>> O";< O$<;=N OB;>A OB;B# ON;=# O$=;=N O O!;B> O

8标YP

B;N< p";!A $;!> p";$N A!;B! p";AB $;#= p";$= ";B$ p";"B ";B! p";"> ";"> p";"$ O ";"$B p";""B O

8测YP

B;N= $;$# !!;BA $;<# ";B ";!< ";"NA ";$N ";"$= ";"#A

,7%YP ";N# $;$ $;"N $;N= $;BN $;!A $;N# ";#= $;$N !;!!

,4YP O";>B OA;< OAN;!$ OB;>N OB;!B O$!;> A!;B$ O !B;"< O

++表 B 和表 N 表明!5FR-

!

碱熔!3.XO047 测定

硫化物矿中的 7F-

!

%0:

!

-

B

%.E-%2Q-%/

!

-%1E

!

-%

TF-

!

%2I-%X

!

-

>

!结果基本与标准值吻合!> 次测量

结果的,7%和,4大部分小于 >P"个别值在检出

限附近或低于检出限的#如2I-和1E

!

-$!其精密

度和准确度试验结果比较差& 由于硫化物相中的

U&不能完全分解!本法不适合测定U&

!

-

B

&

GRNF加标回收试验
对于造岩元素定值不全或定值很少的标准物

质!进行了加标回收试验!用回收率进行考核& 这

类标准物质中矿化度高!造岩元素含量往往很低&

采用向该类标准物质中加岩石标准物质 VRc

"N$">做流程加标试验& 分别称取标准物质 VRc

"N$">加入到标准物质铅精矿 VRc "N$=N%锌精矿

VRc "N$=< 和黄铁矿 VRc "N!=N%黄铜矿 VRc

"N!=<%方铅矿VRc"N!=#%闪锌矿VRc"N!N" 中!置

于备好 ";A"" Q5FR-

!

熔剂的石墨坩埚中!混合均匀!

放入瓷坩埚!按同样的实验方法熔矿%测量& 具体称

样量和标准物质加入量见表 <!测量结果及回收率见

表 #!该类矿物回收率大部分在 #"P?$$"P&

HF结语
与5FR-

!

溶解硅酸盐矿物相比!最终的溶液中

有残渣或沉淀& 这些残渣除了悬浮的石墨微粒外!

表 <+称样量和加标量
TE):&<+2EWW9_[H&W[EI]E*] WE(\:&WEI] [H&W\FZ&] W[EI]E*]W

标准物质

编号

>YQ

称样量 加标量

标准物质

编号

>YQ

称样量 加标量

VRc"N$=N ";"<==" O VRc"N!=< ";"NN!B O

";"<NB" ";"$$=< ";"<>!! ";"$"$"

VRc"N$=< ";"<>"" O VRc"N!=# ";$$=$" O

";"N=N$ ";"$""N ";"<$BN ";"$"A>

VRc"N!=N ";"<##" O VRc"N!N" ";"<BAA O

";"<A<B ";"$"A$ ";"NBB$ ";"$BA>

还有用该熔融法不能完全分解的硫化物& 5FR-

!

不能

有效分解硫化物矿!但可有效分解其中以氧化物存在

的造岩元素!从而可测定硫化物矿中硅酸盐相的

7F-

!

%0:

!

-

B

%.E-%2Q-%/

!

-%1E

!

-%TF-

!

%2I-%X

!

-

>

等

#个主要组分& 存在于硫化物相的U&不能完全熔出!

所以不能用于测定硫化物矿的主要组分U&

!

-

B

!但不

影响其他主要组分的分析& 测定结果基本都在标准

值的允许误差范围内& 方法具有样品分解简单%熔盐

提取快速%生产成本低廉%环境污染很小的特点&

高熔点的非氧化性熔剂5FR-

!

熔解硫化物矿!仅

分解了其中的硅酸盐相!而存在于硫化物相中的元素

.]未能熔出!所以不影响测定中用.]溶液作内标&

硫化物矿中的 7F%0:酸溶很难解决!但是采用

5FR-

!

碱熔%等离子体发射光谱法测定的方法可简

单而容易地解决该问题&

(#B>(
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表 #+加标回收试验"

TE):&#+TH&*&'9̂&*M[&W[W9_[H&W\FZ&] W[EI]E*]W

标准物质编号+++++++++项目+++++

7F-

!

0:

!

-

B

.E- 2Q-

/

!

- 1E

!

- TF-

!

2I-

X

!

-

>

VRc"N$=N

#铅金矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 $

m

加标 !

m

未加标

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

";=AA ";$## ";!"N ";"B" ";"=N ";"!! ";"!B ";""< ";""$

=;>># !;"A$ $;B>< $;"AB ";B#> ";A>A ";BBA ";"B$ ";$!=

";">= ";"$N ";"$< ";""B ";""= ";""! ";""! ";""$ ";"""

";>NB ";$N< ";$$# ";"#$ ";"BA ";"A" ";"!# ";""B ";"$$

";>!! ";$=! ";$"B ";"#$ ";"!N ";"B# ";"!< ";""! ";"$$

##;$ ##;= #N;< #N;A $">;N #>;> #<;! $"";$ #<;"

VRc"N$=<

#锌金矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 B

m

加标 A

m

未加标

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

B;B$> ";>>N ";<!A ";"NA ";$=" ";"AA ";"B< ";"B" ";""<

#;B!> !;AAA !;$$# $;$!> ";A<< ";AN< ";B=! ";">B ";$B=

";!<! ";"AN ";"N" ";""= ";"$A ";""A ";""B ";""B ";""$

";N$> ";$<N ";$=B ";"<= ";"BN ";"BN ";"!< ";""A ";"$"

";A>" ";$B# ";"<# ";"N< ";"!B ";"BA ";"!A ";""! ";"$"

#=;A $"";= $"A;B $"!;! $"!;" #=;= $"!;# <<;N $"$;N

VRc"N!=N

#黄铁矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 >

m

加标 =

m

未加标

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

";AB" ";B># ";"B# ";""" ";"$B ";"!= ";"BN ";"!A ";"""

=;"$! !;$$A $;$!# ";#=B ";B!< ";A>B ";BB$ ";"B# ";$!$

";"B# ";"B! ";""A ";""" ";""$ ";""! ";""B ";""! ";""$

";>$" ";$N# ";"#= ";"<! ";"!< ";"B< ";"!< ";""B ";"$"

";A=> ";$AA ";"#! ";"<$ ";"!A ";"B> ";"!> ";""! ";"$"

#N;= $"$;A $"!;! $"";= $"";# $$";B $"!;> $"";! =A;=

VRc"N!=<

#黄铜矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 N

m

加标 <

m

未加

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

";$B" ";"!A ";B"> ";!=A ";"B> ";"!N ";""A ";"$A ";"""

>;A$A $;=#> $;BNN $;$<N ";!#> ";A$" ";!#= ";"BB ";$$>

";"$" ";""! ";"!A ";"!" ";""B ";""! ";""" ";""$ ";"""

";A=$ ";$AA ";$$N ";$"$ ";"!> ";"B> ";"!> ";""B ";"$"

";A>$ ";$A" ";"<# ";"N< ";"!B ";"BA ";"!A ";""! ";"$"

##;= $"";$ $"!;$ $">;A $"!;# #>;< #=;$ $"A;$ $"B;B

VRc"N!=#

#方铅矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 #

m

加标 $"

m

未加标

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

";$<$ ";""# ";">B ";""> ";"$B ";"$B ";""! ";""" ";"""

>;#B" $;<"N $;!"# ";##N ";BB# ";AAB ";B$< ";"!! ";$!!

";"!$ ";""$ ";""A ";""" ";""$ ";""$ ";""" ";""" ";"""

";A<B ";$>A ";$"B ";"<> ";"!# ";"B< ";"!N ";""! ";"$"

";A=N ";$A> ";"#! ";"<$ ";"!A ";"B> ";"!> ";""! ";"$"

$"";= #<;# $"=;$ $"N;> $"A;! $$A;# $"A;" $"#;$ $"A;<

VRc"N!N"

#闪锌矿$

测定值8

R

YP

换算绝对量>YQ

未加标 $$

m

加标 $!

m

未加标

加标

VRc"N$">

回收率 9YP

";N$< ";"B< ";>"< ";""< ";"!# ";"!= ";""! ";"$= ";"""

<;<$= !;>!= !;$$" $;A"= ";A># ";=<A ";AB> ";"A> ";$NA

";"=" ";""B ";"A! ";""$ ";""! ";""! ";""" ";""$ ";"""

";=A= ";$<> ";$>> ";$"B ";"BA ";">" ";"B! ";""B ";"$B

";="$ ";$<= ";$$< ";$"> ";"B$ ";"A> ";"B! ";""! ";"$B

#N;= #N;< #A;< #<;" $"";B $">;> ##;A <B;< ##;<

+

"

9YP j)#加标绝对量O未加标的绝对量$Y#VRcN$">$的绝对量* n$""P&
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