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产铀矿石硅酸盐全分析中铁对五氧化二磷的干扰校正方法

王
!

（广东海洋大学化学与环境学院，广东 湛江 ５２４０８８）

摘要：应用碱熔－磷钒钼黄光度法以检测波长４２０ｎｍ分析产铀矿石硅酸盐中Ｐ２Ｏ５时，样品中共存元素铁与
钒钼酸铵显色剂发生络合反应，显现与磷钒钼黄相同的黄色而同时被检测，产生正干扰使 Ｐ２Ｏ５测定结果偏
高。本文对碱熔－磷钒钼黄光度法测定产铀矿石硅酸盐 Ｐ２Ｏ５的检测波长进行波长校正消除铁干扰。
以Ｆｅ２Ｏ３作为硅酸盐全分析中铁的考核量，变换检测波长从４００ｎｍ到４８０ｎｍ，考察Ｆｅ２Ｏ３不同添加量（０．００～
０．７０ｍｇ／ｍＬ）分别对０．２０μｇ／ｍＬ、２．００μｇ／ｍＬ和８．００μｇ／ｍＬＰ２Ｏ５吸光值的影响。实验表明：①当 Ｐ２Ｏ５检测
波长从国家标准方法４２０ｎｍ变换到４５０ｎｍ，校正了产铀矿石中铁对Ｐ２Ｏ５分析结果产生的正干扰。以产铀岩
石国家标准物质 ＧＢＷ０４１１７～ＧＢＷ０４１２２为验证样品，样品中 Ｆｅ２Ｏ３和 Ｐ２Ｏ５的含量均在校正范围内。
②在４５０ｎｍ下对产铀岩石、玄武岩、泥质灰岩国家标准物质 Ｐ２Ｏ５进行分析，其结果符合误差要求，方法精密
度（ＲＳＤ）在１．１％ ～１５．７％之间。可以满足硅酸盐样品、产铀矿石等相似基体样品 Ｐ２Ｏ５检测要求。
③此波长校正方法操作简单易行，为碱熔－磷钒钼黄光度法测定产铀矿石硅酸盐Ｐ２Ｏ５提供了方法补充。
关键词：产铀矿石；硅酸盐；五氧化二磷；磷钒钼黄光度法；铁；干扰校正

要点：

（１）以４５０ｎｍ为检测波长可以校正Ｆｅ对Ｐ２Ｏ５分析结果产生的正干扰。
（２）在４５０ｎｍ校正波长下，样品中Ｆｅ２Ｏ３和Ｐ２Ｏ５的含量均在校正范围内。
（３）该校正方法操作简单易行，为光度法准确测定产铀矿石硅酸盐Ｐ２Ｏ５提出了方法补充。
中图分类号：Ｏ６５７．３；Ｏ６１３．６２；Ｏ６１４．８１１ 文献标识码：Ｂ

硅酸盐是构成岩矿的主要物质，在自然界中分

布非常广泛，按质量计地球外壳组成的８５％以上都
是硅酸盐。对产铀矿石中的硅酸盐成分进行分析，

研究产铀矿石的组成、成矿过程［１］，特别是在１∶５
万、１∶２０万地球化学普查工作中，为铀矿找矿和勘
探开发发挥了重要作用［２］。

在产铀矿石硅酸盐成分中，磷作为成矿元素以

正磷酸盐的形态出现，含量以五氧化二磷（Ｐ２Ｏ５）表
示［３－４］，质量分数在０～１．５％之间。随着现代仪器
技术的发展，Ｐ２Ｏ５的分析逐渐被分析速度快

［５－７］、测

定结果更加准确的现代分析技术如 Ｘ射线荧光光
谱法［８－１２］、电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－

ＯＥＳ）［１３－１５］等替代。ＩＣＰ－ＯＥＳ法虽然速度快，但是
在溶矿过程中常采用毒性大、腐蚀性强的氢氟酸［１６］

作为溶矿介质，对人员和环境造成一定污染。因此，

硅酸盐经典分析方法［１７］中的 Ｐ２Ｏ５分析一直沿用分
光光度法［１８－１９］，其中以磷钒钼黄比色法［２０－２２］和磷

钼蓝比色法［２３－２５］应用较多。相比之下，磷钼蓝比色

法对还原条件要求较苛刻，显色物不够稳定，受砷、

硅干扰严重。而磷钒钼黄比色法主要利用正磷酸盐

试液在４％～８％的硝酸溶液中，与钼酸铵和偏矾酸
铵反应，生成稳定、可溶性的磷钒钼黄色络合物，其

颜色深浅与磷含量成正比。由于此方法显色稳定，

重现性好，目前较广泛地应用于矿石中磷的测
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定［２２］。其反应式如下：

２Ｈ３ＰＯ４＋２２（ＮＨ４）２ＭｏＯ４＋２ＮＨ４ＶＯ３＋
４６ＨＮＯ３→Ｐ２Ｏ５·Ｖ２Ｏ５·２２ＭｏＯ３·ｎＨ２Ｏ＋
４６ＮＨ３ＮＯ３＋（２６－ｎ）Ｈ２Ｏ

由于黄色磷钒钼黄络合物的最大吸收波长为

３１５ｎｍ，灵敏度随波长的增大而降低，国家标准方法
中均选择在４２０ｎｍ处测量。但是在实际检测中发
现，应用碱熔－磷钒钼黄比色法检测产铀矿石硅酸
盐全分析中Ｐ２Ｏ５时，在检测波长４２０ｎｍ下，国家标
准物质如产铀岩石ＧＢＷ０４１１７～ＧＢＷ０４１２２、玄武岩
ＧＢＷ０７１０５以及泥质灰岩ＧＢＷ０７１０８的测定值高于
其标准值。《岩石矿物分析》（第四版）［２６］指出应用

该方法检测硅酸盐全分析中Ｐ２Ｏ５，矿样中的三价铁
离子也会发生络合反应生成黄色络合物干扰测定，

从而对分析结果造成正干扰使磷的测定结果偏高。

陆杰芬［２７］也指出，当２５ｍＬ待测液中 Ｆｅ３＋的含量超
过７ｍｇ，就能使测定值偏高。如果将试样在高铝坩
埚中用过氧化钠熔融、热水提取，可以使磷转入溶液

而与铁分离，在波长４６０ｎｍ处测量其吸光度。但这
种方法得出的熔融物冷却后用热水浸取很费时。李

蓉等［２８］应用钒钼黄分光光度法检测食品中的磷时，

发现在波长４４０ｎｍ下所得检测数据的准确性高，重
复性好。因此，通过校正波长，在适量铁存在下，调

整国家标准方法中原定检测波长４２０ｎｍ，可以消除
铁对产铀岩石中硅酸盐全分析 Ｐ２Ｏ５分析结果产生
的正干扰。

与普通岩矿石不同的是，产铀矿石中硅酸盐全

分析不仅涉及硅、钙、镁、铝、钾、钠等常规分析元素，

还有伴生元素，如铌、钽、钼、钨等。伴生元素的存在

使得硅酸盐中磷含量升高。由于组成硅酸盐的各元

素含量不一，在分析过程中，需采用屏蔽、分离以及

分解等方法以保证分析效率的前提下满足各个元素

的最低检出限，同时避免测定结果受到其他干扰元

素的影响，这为准确测定产铀矿石中硅酸盐成分增

加了难度。本实验从校正铁的干扰出发，以Ｆｅ２Ｏ３作
为硅酸盐中铁的考核量，以 Ｆｅ２Ｏ３吸光度和添加了
Ｆｅ２Ｏ３后Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５吸光度变化为研究对象，通过波
长校正，重新确定消除碱熔－磷钒钼黄光度法在分析
产铀岩石硅酸盐全分析Ｐ２Ｏ５中铁干扰的最佳检测波
长，并探讨校正波长之后的方法精密度和准确度。

１　实验部分
１．１　仪器和设备

双光束紫外可见分光光度计（ＴＵ－１９０１，北京

普析通用仪器有限责任公司）。

平板电热炉（北京市光明医疗仪器厂），马弗炉

（上海实验电炉厂），Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ２１０Ｓ分析天平（北京
赛多利斯天平有限公司）。

１．２　实验样品
以产铀岩石成分分析标准物质 ＧＢＷ０４１１７～

ＧＢＷ０４１２２为实验样品。此系列标准物质由天然岩
石加工而成，主要用于分析同类岩石、矿石、土壤中

分析仪器的校正、分析方法的验证、评价和质量控

制。包含铀、钍、二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁

［全铁，Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）］等１７～２５个组分，其 Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）
含量和Ｐ２Ｏ５含量可以覆盖常规硅酸盐中 Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）
和Ｐ２Ｏ５的含量分布。

此外，选择中国地质科学院地球物理地球化学

勘查研究所研制的 Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）含量较高的岩石成分
分析 标 准 物 质 ＧＢＷ０７１０５系 玄 武 岩 基 体 和
Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）含量较低的岩石成分分析标准物质
ＧＢＷ０７１０８系泥质灰岩基体作为补充实验样品。
ＧＢＷ０７１０５中Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）标准值高达１３．４％，Ｐ２Ｏ５标
准值为０．９４６％。ＧＢＷ０７１０８中 Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）标准值为
２．５２％，Ｐ２Ｏ５标准值为０．０５３％。
１．３　实验试剂

高纯磷酸二氢钾（９９．９％，天津市科密欧化学
试剂开发中心），三氧化二铁（９９．９９％，上海试剂一
厂），钼酸铵（分析纯，天津市化学试剂四厂），偏钒

酸铵（分析纯，上海强顺化学试剂有限公司）。

氢氧化钠、浓盐酸、浓硝酸均为分析纯。

实验用水为蒸馏水。

１．４　溶液配制
１．４．１　标准溶液

Ｐ２Ｏ５标准储备溶液：称取预先在１１０℃烘干２ｈ
的高纯磷酸二氢钾０．９５８６ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加
水溶解，然后移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻
度，摇匀。此溶液１ｍＬ含０．５０ｍｇ五氧化二磷，即五
氧化二磷浓度为０．５０ｍｇ／ｍＬ。

Ｐ２Ｏ５标准工作溶液：移取２０ｍＬ五氧化二磷标
准储备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，
摇匀。此溶液１ｍＬ含１００μｇ五氧化二磷，即五氧化
二磷浓度为１００．００μｇ／ｍＬ。

Ｆｅ２Ｏ３标准储备溶液：称取１．００００ｇ于１０５℃烘
干 ２ｈ的三氧化二铁，置于 ２００ｍＬ烧杯中，加入
４０ｍＬ浓盐酸，加热使其溶解，冷却，移入５００ｍＬ容量
瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液１ｍＬ含２．００ｍｇ
三氧化二铁，即三氧化二铁浓度为２．００ｍｇ／ｍＬ。
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１．４．２　钒钼酸铵显色剂
１０％钼酸铵溶液：称取 １０．００ｇ钼酸铵溶解于

１００ｍＬ５０～６０℃的蒸馏水中。
０．３％钒酸铵溶液：称取０．３０ｇ偏矾酸铵溶解于

５０ｍＬ水中，加３０％硝酸５０ｍＬ，搅拌使其溶解。
钒钼酸铵显色剂：将上述配制好的１０％钼酸铵

溶液倒入上述配制好的０．３％钒酸铵溶液中，边加
边搅拌，再加入浓硝酸１８ｍＬ，搅拌均匀。现用现配。
１．５　实验方法

称取０．１０ｇ矿样于银坩埚中，加入６～８倍样品
量的氢氧化钠，搅匀，表面再覆盖一薄层，放入预先

升温至７２０℃的马弗炉中熔融２０ｍｉｎ，取出冷却，放
入２５０ｍＬ烧杯中，加入 ７０ｍＬ沸水提取，盖上表面
皿，在恒温电热板上加热煮至刚沸，取下，用稀硝酸

和蒸馏水洗出坩埚。向剩余溶液中快速加入２０ｍＬ
浓硝酸，边加边搅拌，再放置在恒温电热板煮沸

３～５ｍｉｎ使溶液变清亮，取下冷却后将溶液转入
２００ｍＬ容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀，待用。

从定容好的溶液中移取上层清液 ２０ｍＬ于
５０ｍＬ容量瓶中，加入２．５０ｍＬ浓硝酸、１０ｍＬ钒钼酸
铵显色剂，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀，放置３０ｍｉｎ。
于４２０ｎｍ处用１ｃｍ比色皿测量吸光度。

按同样方法做样品空白。

１．６　Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５标准溶液吸光度的测定
准确移取 １００μｇ／ｍＬ的 Ｐ２Ｏ５标准工作溶液

０．１０、１．００、４．００ｍＬ各１３份置于３组５０ｍＬ容量瓶
中（Ｐ２Ｏ５的浓度分别为０．２０、２．００、８．００μｇ／ｍＬ），再
向每组容量瓶中依次加入２．００ｍｇ／ｍＬ的Ｆｅ２Ｏ３标准
储备溶液０．００、０．５０、１．２５、２．５０、３．７５、５．００、６．２５、
７．５０、８．７５、１０．００、１２．５０、１５．００、１７．５０ｍＬ，使 Ｐ２Ｏ５
溶液中Ｆｅ２Ｏ３的浓度分别为０．００、０．０２、０．０５、０．１０、
０．１５、０．２０、０．２５、０．３０、０．３５、０．４０、０．５０、０．６０、０．７０
ｍｇ／ｍＬ。再依照 １．５节方法，从波长 ４００ｎｍ到
４８０ｎｍ，每隔 ５ｎｍ测量一次吸光度，且平行测定
三次。

１．７　Ｆｅ２Ｏ３标准溶液吸光度的测定
依次移取 ２．００ｍｇ／ｍＬ的 Ｆｅ２Ｏ３标准储备溶液

０．００、０．５０、１．２５、２．５０、３．７５、５．００、６．２５、７．５０、
８．７５、１０．００、１２．５０、１５．００、１７．５０ｍＬ于 ５０ｍＬ容量
瓶中，使Ｆｅ２Ｏ３溶液的浓度分别为０．００、０．０２、０．０５、
０．１０、０．１５、０．２０、０．２５、０．３０、０．３５、０．４０、０．５０、
０．６０、０．７０ｍｇ／ｍＬ，再依照 １．５节方法，从波长
４００ｎｍ到 ４８０ｎｍ之间，每隔 ５ｎｍ测量一次吸
光度。

１．８　标准曲线的绘制
分别移取１００．００μｇ／ｍＬ的 Ｐ２Ｏ５标准工作溶液

０．００、０．１０、０．２０、０．４０、０．６０、０．８０、１．００、２．００、
３．００、４．００ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，即 Ｐ２Ｏ５的浓度分
别为：０．００、０．２０、０．４０、０．８０、１．２０、１．６０、２．００、
４．００、６．００、８．００μｇ／ｍＬ，再依照１．５节方法测量其
吸光度。

２　结果与讨论
２．１　检测波长对不同浓度 Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５吸光度的

影响
图１ａ对比了添加不同浓度（０．０～０．７０ｍｇ／ｍＬ）

Ｆｅ２Ｏ３时０．２０μｇ／ｍＬＰ２Ｏ５的吸光度。发现与未添加
Ｆｅ２Ｏ３的Ｐ２Ｏ５吸光度相比，在同一检测波长下，添加
了Ｆｅ２Ｏ３的Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液吸光度与溶液中添加
的Ｆｅ２Ｏ３浓度成正比例关系。进而在不改变 Ｆｅ２Ｏ３
添加量的情况下，增加 Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液中 Ｐ２Ｏ５的
浓度，将Ｐ２Ｏ５浓度分别增加到２．００μｇ／ｍＬ（图１ｃ）
和８．００μｇ／ｍＬ（图１ｅ），其 Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液吸光度
的变化趋势与图１ａ所示相同。溶液中的铁与钒钼
酸铵显色剂络合，显现出黄色被检测，造成溶液吸光

度增加，对Ｐ２Ｏ５的分析结果产生正干扰。但是随着
检测波长从４００ｎｍ增加到４８０ｎｍ，Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液
吸光度均慢慢趋近于未添加Ｆｅ２Ｏ３时的Ｐ２Ｏ５溶液吸
光度。最后所有添加了 Ｆｅ２Ｏ３的 Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液
吸光度均逐渐与未添加 Ｆｅ２Ｏ３的 Ｐ２Ｏ５吸光度重合。
检测波长的增加，有利于削弱在测试过程中 Ｆｅ２Ｏ３
对Ｐ２Ｏ５分析结果的正干扰。相似的结果也出现在
用ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定矿石中磷的实验中［２９］。王铁

等［３０］用ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定钒钛磁铁矿中的磷，发现
铁会给Ｐ２Ｏ５分析结果带来基体干扰。当采用离峰
扣背景校正法可以消除此背景干扰。同时，当溶液

中铁的含量小于１５ｍｇ／ｍＬ时，基体效应不明显。
早在１９５４年，Ｃａｖｅｌｌ［３１］应用磷钒钼黄比色方法

分析植物体内磷时发现共存元素铁对磷分析结果有

干扰。但是铁含量对磷分析结果的干扰有一定相互

关系。当植物体内铁的含量在０．１％之内，不对会
磷的分析结果产生干扰。基于此，本实验进一步研

究了检测波长对 Ｐ２Ｏ５分析结果的校正作用与样品
中Ｆｅ２Ｏ３和Ｐ２Ｏ５含量之间的关系。实验发现当检测
波长变换到４５０ｎｍ时，Ｆｅ２Ｏ３添加量在０．０２ｍｇ／ｍＬ以
内的Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液吸光度与未添加 Ｆｅ２Ｏ３的
Ｐ２Ｏ５溶液吸光度出现首度重合（图 １ｂ）。而对于
２．００μｇ／ｍＬ的Ｐ２Ｏ５，Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液吸光度与未
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Ｐ２Ｏ５的质量浓度分别为：ａ，ｂ—０．２０μｇ／ｍＬ；ｃ，ｄ—２．００μｇ／ｍＬ；ｅ，ｆ—８．００μｇ／ｍＬ。ａ、ｃ和ｅ中波长在４４０～４８０ｎｍ之间的谱图分别放大于ｂ、ｄ和ｆ。

图１　Ｆｅ２Ｏ３对不同质量浓度Ｐ２Ｏ５吸光度的影响

Ｆｉｇ．１　ＥｆｆｅｃｔｏｆＦｅ２Ｏ３ｏｎｔｈｅａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆＰ２Ｏ５ｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ．ＴｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＰ２Ｏ５ｉｓ０．２０μｇ／ｍＬ（ａａｎｄｂ），

２．００μｇ／ｍＬ（ｃａｎｄｄ），８．００μｇ／ｍＬ（ｅａｎｄｆ），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｓｐｅｃｔｒａｗｉｔｈｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｂｅｔｗｅｅｎ４４０ｎｍａｎｄ４８０ｎｍｉｎ
ａ，ｃａｎｄｅｗｅｒｅｍａｇｎｉｆｉｅｄａｔｂ，ｄａｎｄｆ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ

添加 Ｆｅ２Ｏ３的 Ｐ２Ｏ５溶液吸光度出现首度重合时
Ｆｅ２Ｏ３最大允许量为０．１０ｍｇ／ｍＬ（图１ｄ）。对于８．００
μｇ／ｍＬ的Ｐ２Ｏ５，Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液吸光度与未添加
Ｆｅ２Ｏ３的 Ｐ２Ｏ５溶液吸光度出现首度重合时Ｆｅ２Ｏ３的
最大允许量为 ０．３０ｍｇ／ｍＬ（图 １ｆ）。检测波长对
Ｐ２Ｏ５分析结果的校正作用与溶液中 Ｆｅ２Ｏ３的含量密
切相关，当溶液中Ｆｅ２Ｏ３含量较低时，波长校正的作
用也越明显。

２．２　检测波长对Ｆｅ２Ｏ３吸光度的影响
从图２可以看出，随着检测波长的增加，Ｆｅ２Ｏ３

吸光度呈递减趋势，并逐渐趋近于吸光度的零点。

而且随着Ｆｅ２Ｏ３浓度越来越低，通过调节检测波长，
Ｆｅ２Ｏ３吸光度越容易在较低检测波长下接近于吸光
度的零点。检测波长越大，Ｆｅ２Ｏ３吸光度下降越
显著。

２．３　Ｐ２Ｏ５在４５０ｎｍ下的标准曲线
Ｐ２Ｏ５在 ４５０ｎｍ下的标准曲线相关系数 Ｒ

２＝
０．９９９９，线性方程：ｙ＝０．０００５ｘ－０．０００８。以图 １ａ
为例，添加了不同浓度 Ｆｅ２Ｏ３（０．０２～０．７０ｍｇ／ｍＬ）
的Ｆｅ２Ｏ３－Ｐ２Ｏ５溶液在４５０ｎｍ处的吸光度分别为：
０．００３、０．００３、０．００４、０．００４、０．００４、０．００４、０．０１２、
０．０１２、０．０１２、０．０２２、０．０３３、０．０４９、０．０６７，其吸光度
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ａ中波长在４４０～４８０ｎｍ之间的谱图展示放大于ｂ。

图２　不同波长下Ｆｅ２Ｏ３的吸光度对比

Ｆｉｇ．２　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆＦｅ２Ｏ３ａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｏｆ４００－４８０ｎｍ．Ｓｐｅｃｔｒａｗｉｔｈｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｂｅｔｗｅｅｎ４４０ｎｍａｎｄ

４８０ｎｍｉｎａｗａｓｍａｇｎｉｆｉｅｄｉｎｂ

正好落在曲线的最佳分析位置，即曲线的１／３～２／３
处，得到的数据合理准确。

２．４　方法验证
以产铀岩石国家标准物质 ＧＢＷ０４１１７～

ＧＢＷ０４１２２中Ｐ２Ｏ５与Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）的标准值为对照
［３２］

（表１）。其中 Ｐ２Ｏ５质量浓度是将 Ｐ２Ｏ５含量换算成
称取０．１０ｇ样品定容于 ５０ｍＬ容量瓶中的质量浓
度，Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）质量浓度是将 Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）含量换算成
称取０．１０ｇ样品定容于５０ｍＬ容量瓶中的Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）
质量浓度。以ＧＢＷ０４１１７为例，Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）质量浓度
为０．０６９ｍｇ／ｍＬ，远远小于图 １ｅ中的 ０．３０ｍｇ／ｍＬ，
Ｐ２Ｏ５质量浓度为２．４４μｇ／ｍＬ远小于图１ｆ中的８．００
μｇ／ｍＬ，符合图１中ｅ和ｆ的结论。通过逐一对比产
铀岩石国家标准物质 ＧＢＷ０４１１７～ＧＢＷ０４１２２中
Ｐ２Ｏ５与Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）的质量浓度，其值均在图１实验结
论范围之内。以４５０ｎｍ为检测波长，样品中 Ｆｅ２Ｏ３
和Ｐ２Ｏ５含量均在校正范围内，可以获得准确结果。

表１　Ｐ２Ｏ５与Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）含量对比

Ｔａｂｌｅ１　 ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆＰ２Ｏ５ ａｎｄ
Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）

标准物质

编号

Ｐ２Ｏ５含量

标准值

（％）

Ｐ２Ｏ５

质量浓度

（μｇ／ｍＬ）

ＴＦｅ含量

标准值

（％）

Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）

含量标准

值（％）

Ｆｅ２Ｏ３（Ｔ）

质量浓度

（ｍｇ／ｍＬ）

ＧＢＷ０４１１７ ０．１２２ ２．４４ ２．４３ ３．４７ ０．０６９

ＧＢＷ０４１１８ ０．０１２ ０．２４ ０．６９ ０．９９ ０．０２０

ＧＢＷ０４１１９ ０．１４１ ２．８２ ０．９１ １．３０ ０．０２６

ＧＢＷ０４１２０ ０．０６７ １．３４ １．３９ １．９９ ０．０４０

ＧＢＷ０４１２１ ０．０２７ ０．５４ ３．７３ ５．３３ ０．１１０

ＧＢＷ０４１２２ ０．０３１ ０．６２ １．２９ １．８４ ０．０３７

２．５　方法精密度和准确度
为了进一步验证检测波长校正后方法的准确

度，对检测波长校正前后的碱熔 －磷钒钼黄光度法
与ＩＣＰ－ＯＥＳ法［１６，２９－３０］分别测定国家标准物质

ＧＢＷ０４１１７ ～ ＧＢＷ０４１２２（产 铀 岩 石）以 及
ＧＢＷ０７１０５（玄武岩）、ＧＢＷ０７１０８（泥质灰岩）的结
果进行对比。所有样品均独立处理并平行测定

３次，对比结果列于表２。从表２中看出，磷钒钼黄
光度法在４２０ｎｍ处的测定值均高于标准值。而在
４５０ｎｍ下所得测定值更加贴近于标准值，与标准值
的误差也均在误差范围内，ＲＳＤ在１．１％ ～１５．７％
之间。但是从数据中也发现，国家标准物质

ＧＢＷ０４１１８的 ＲＳＤ较大为 １５．７％。这是由于
ＧＢＷ０４１１８的标准值较低仅为０．０１２％，测试过程中
仪器等微小偏差都会造成测定结果大的差值，因此

ＲＳＤ较大。综上所述，通过改变检测波长到４５０ｎｍ，
可以消除溶液中Ｆｅ２Ｏ３对Ｐ２Ｏ５分析结果产生的正干
扰，数据可靠，可用于日常分析实验工作。同时，通

过ＧＢＷ０７１０５（玄武岩）、ＧＢＷ０７１０８（泥质灰岩）的
结果验证，此检测波长下得到的分析结果满足硅酸

盐样品、产铀矿石等相似基体样品的 Ｐ２Ｏ５检测
要求。

３　结论
以碱法熔矿－磷钒钼黄光度法分析产铀矿石硅

酸盐分析中的Ｐ２Ｏ５，铁有强烈正干扰。本研究从校
正铁干扰出发，通过检测波长校正，将检测波长从国

家标准方法４２０ｎｍ变换到４５０ｎｍ，校正了产铀矿石
中铁对 Ｐ２Ｏ５分析结果产生的正干扰，方法精密度
（ＲＳＤ）在１．１％ ～１５．７％之间，比在４２０ｎｍ测得的
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表２　不同分析方法下Ｐ２Ｏ５测定结果比对
Ｔａｂｌｅ２　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＰ２Ｏ５ｉｎｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｔｈｅｃｏｌｏｒｉｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄｓａｎｄＩＣＰ－ＯＥＳ

标准物质编号
Ｐ２Ｏ５标准值
（％）

ＩＣＰ－ＯＥＳ法Ｐ２Ｏ５
测定值（％）

检测波长４２０ｎｍ下
Ｐ２Ｏ５测定值（％）

检测波长４５０ｎｍ下Ｐ２Ｏ５测定值

三次分次测定值（％） 测定平均值（％） ＲＳＤ（％）

ＧＢＷ０４１１７
（产铀岩石）

０．１２２ ０．１２０ ０．２３０ ０．１２３　０．１３１　０．１１５ ０．１２３ ６．５

ＧＢＷ０４１１８
（产铀岩石）

０．０１２ ０．０１２ ０．０３２ ０．０１０　０．０１０　０．０１３ ０．０１１ １５．７

ＧＢＷ０４１１９
（产铀岩石）

０．１４１ ０．１４３ ０．１５７ ０．１３７　０．１４７　０．１３３ ０．１３９ ５．２

ＧＢＷ０４１２０
（产铀岩石）

０．０６７ ０．０６５ ０．０７９ ０．０６９　０．０６４　０．０７１ ０．０６８ ５．３

ＧＢＷ０４１２１
（产铀岩石）

０．０２７ ０．０２６ ０．０４４ ０．０２９　０．０３０　０．０２９ ０．０２９ ２．０

ＧＢＷ０４１２２
（产铀岩石）

０．０３１ ０．０３１ ０．０３９ ０．０３４　０．０３６　 ０．０３５ ０．０３５ ２．９

ＧＢＷ０７１０５
（玄武岩）

０．９４６ ０．９４６ ０．９５１ ０．９４０　０．９５７　０．９６０ ０．９５２ １．１

ＧＢＷ０７１０８
（泥质灰岩）

０．０５２ ０．０５１ ０．０５３ ０．０５３　０．０４９　０．０５１ ０．０５１ ３．９

测定值更加接近于标准值。同时，以产铀岩石国家

标准物质 ＧＢＷ０４１１７～ＧＢＷ０４１２２为验证样品，样
品中Ｆｅ２Ｏ３和Ｐ２Ｏ５的含量均在校正范围内。为应用
磷钒钼黄光度法准确测定产铀矿石硅酸盐分析中

Ｐ２Ｏ５含量提出了方法补充，并重新确定了最佳检测
波长为４５０ｎｍ。方法简单、易操作。与此同时，此检
测波长下得到的分析结果满足硅酸盐样品、产铀矿

石等相似基体样品的Ｐ２Ｏ５检测要求。
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２０１５，２３（４）：１２２－１２３．

［１９］　胡璇，匡玉云，石磊．对 ＹＳ／Ｔ２７３．９—２００６冰晶石中
五氧化二磷测定方法的改进［Ｊ］．理化检验（化学分
册），２０１９，５５（９）：１０７０－１０７２．
ＨｕＸ，ＫｕａｎｇＹＹ，ＳｈｉＬ．Ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒ
ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｐｅｎｔｏｘｉｄｅｉｎｃｒｙｏｌｉｔｅｉｎ
ＹＳ／Ｔ２７３．９—２００６［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１９，５５（９）：
１０７０－１０７２．

［２０］　严四甫，皮业华．磷钒钼黄法测定高磷铁矿中磷分析
结果偏低的原因探讨［Ｊ］．资源环境与工程，２００７，２１
（５）：６１５－６１６．
ＹａｎＳＦ，ＰｉＹＨ．Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｎｔｈｅｃａｕｓｅｏｆｌｏｗｅｒ
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ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｖａｎａｄｉｕｍｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｙｅｌｌｏｗｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏ
－ｍｅｔｒｙｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＲｅｓｏｕｒｃｅｓＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｎｄ
Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２００７，２１（５）：６１５－６１６．

［２１］　夏炳训，宋晓丽，丁琳，等．微波消解 －磷钒钼黄光度
法测定海洋沉积物中总磷［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０
（５）：５５５－５５９．
ＸｉａＢＸ，ＳｏｎｇＸＬ，ＤｉｎｇＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌ
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ｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０
（５）：５５５－５５９．

［２２］　王晓英，王小林，张源，等．磷含量测定研究进展［Ｊ］．
染料与染色，２０１７，５４（２）：５１－５６．
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Ｃｏｌｏｒａｔｉｏｎ，２０１７，５４（２）：５１－５６．

［２３］　许维，雷坚．碱熔－钼蓝分光光度法测定赤铁矿中二
氧化硅和磷［Ｊ］．化工技术与开发，２０２０，４９（４）：
５１－５３．
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ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０２０，４９（４）：５１－５３．

［２４］　刘保献，史鑫源，栾晓佳，等．抗坏血酸还原 －钼蓝分
光光度法测定环境空气中五氧化二磷［Ｊ］．分析试验
室，２０１５，３４（４）：４５０－４５３．
ＬｉｕＢＸ，ＳｈｉＸＹ，ＬｕａｎＸＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
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［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１５，３４
（４）：４５０－４５３．

［２５］　孛丽娟．磷钼蓝光度法测定五氧化二磷［Ｊ］．新疆有
色金属，２０１５（６）：７８－７９．
ＢｏＬ Ｊ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｐｅｎｔｏｘｉｄｅｂｙ
ｐｈｏｓｐｈｏｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｘｉｎｊｉａｎｇ
ＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０１５（６）：７８－７９．

［２６］　《岩石矿物分析》编委会．岩石矿物分析（第四版
第三分册）［Ｍ］．北京：地质出版社，２０１１．
Ｔｈｅｅｄｉｔｏｒｉａｌｃｏｍｍｉｔｔｅｅｏｆ《Ｒｏｃｋａｎｄｍｉｎｅｒａｌａｎａｌｙｓｉｓ》．
Ｒｏｃｋａｎｄｍｉｎｅｒａｌａｎａｌｙｓｉｓ（Ｔｈｅｆｏｕｒｔｈｅｄｉｔｉｏｎ，Ｖｏｌ．Ⅲ）
［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２０１１．

［２７］　陆杰芬．碱熔－磷钒钼黄法测定铁、锰矿中的磷［Ｊ］．
矿产与地质，２００１，１５（４）：３０１－３０２．
ＬｕＪＦ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ ｉｒｏｎ ａｎｄ
ｍａｎｇａｎｅｓｅｏｒｅｂｙａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ－ｐｈｏｓｐｈｏｖａｎｏ－
ｃｌｏｎｏｌｙｂｅａｔｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ
ａｎｄＧｅｏｌｏｇｙ，２００１，１５（４）：３０１－３０２．

［２８］　李蓉，曹向卉，杨伟，等．分光光度法测定不同食品中

磷含量及结果分析［Ｊ］．食品安全质量检测学报，
２０１８，９（７）：１７０６－１７１０．
ＬｉＲ，ＣａｏＸ Ｈ，ＹａｎｇＷ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｋｉｎｄｓｏｆｆｏｏｄｂｙｓｐｅｃｔｒｏ－
ｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙａｎｄａｎａｌｙｓｉｓｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＦｏｏｄＳａｆｅｔｙａｎｄＱｕａｌｉｔｙ，２０１８，９（７）：
１７０６－１７１０．

［２９］　刘思琪，王玉学，刘环．ＩＣＰ－ＯＥＳ法分析复杂岩石样
品中的硅酸盐九项以及磷元素的干扰校正［Ｊ］．山东
化工，２０２０，４９（１５）：１０４－１０７．
ＬｉｕＳＱ，ＷａｎｇＹＸ，ＬｉｕＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｎｅｓｉｌｉｃａｔｅ
ｔｅｒｍｓｉｎｃｏｍｐｌｅｘｒｏｃｋｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
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ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｏｆｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ［Ｊ］．Ｓｈａｎｄｏｎｇ Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｉｎｄｕｓｔｒｙ，２０２０，４９（１５）：１０４－１０７．

［３０］　王铁，亢德华，于媛君，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定钒钛磁铁矿中氧化锰、磷、铜、五氧化

二钒、二氧化钛、氧化钙和氧化镁［Ｊ］．冶金分析，
２０１２，３２（１２）：４２－４６．
ＷａｎｇＴ，ＫａｎｇＤＨ，ＹｕＹＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍａｎｇａｎｅｓｅ ｏｘｉｄｅ， ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ， ｃｏｐｐｅｒ， ｖａｎａｄｉｕｍ
ｐｅｎｔｏｘｉｄｅ， ｔｉｔａｎｉｕｍ ｄｉｏｘｉｄｅ， ｃａｌｃｉｕｍ ｏｘｉｄｅ ａｎｄ
ｍａｇｎｅｓｉｕｍｏｘｉｄｅｉｎｖａｎａｄｉｕｍｔｉｔａｎｏ－ｍａｇｎｅｔｉｔｅｏｒｅｂｙ
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［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（１２）：４２－４６．

［３１］　ＣａｖｅｌｌＡＪ．Ａｒａｐｉｄｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
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ｍａｔｅｒｉａｌｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆｔｈｅＳｃｉｅｎｃｅｏｆＦｏｏｄａｎｄ
Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅ，１９５４（５）：１９５－２００．

［３２］　王斌，李强．电感耦合等离子体原子发射光谱法测定
铀矿石中全铁［Ｊ］．冶金分析，２０１６，３６（４）：６６－７０．
ＷａｎｇＢ，ＬｉＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌｉｒｏｎｉｎｕｒａｎｉｕｍｏｒｅ
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