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ICP—AES测定铝土矿中低含量氧化钙一酸溶和碱熔

预处理方法比较

潘钢，肖 静，邹丽萍
(中国地质科学院矿产综合利用研究所，四川 成都610041)

摘要：研究了硝酸一盐酸一高氯酸一氢氟酸酸溶和氢氧化钠碱熔两种测定铝土矿中氧化钙的预处理方法，

利用电感耦合等离子体发射光谱(ICP—AES)进行测定。对熔矿条件、分析谱线和等离子体参数进行讨论，在

选定较佳条件下，对铝土矿国家标准物质样品GBW07179．GBW07182和GBW070036进行测定，并进行加标回

收试验，得到该方法对氧化钙的检出限为0．0922¨g／mL，回收率在92．86％～104．17％之间，对氧化钙的相对

标准偏差(n=6)为1．01％-4．52％之问，该方法对铝土矿中的低含量的氧化钙的测定有很好的效果，并能快

速准确得到测试结果。
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铝土矿是生产金属铝的最佳原料，也是其主要

的应用领域，其用量占世界铝土矿总产量的90％以

上。随着国家经济的高速发展对铝的需求量的不断

加大，相应的对铝土矿的需求量也越来越高。在对

铝土矿的选冶处理过程中，氧化钙的指标对铝土矿

选冶产品样的级别影响较大⋯，高含量的氧化钙一

般采用EDTA容量法滴定，但是铝土矿中的氧化钙

含量都比较低旧J，故需要用有效的方法对铝土矿中

低含量的氧化钙做出准确的测定。本文采用酸溶和

碱熔两种方法进行前处理，然后用ICP-AES法测定

铝土矿中低含量的氧化钙，并对这两种方法得到的

数据进行分析。分析结果标明，采用酸溶，ICP—AES

法测定铝土矿中的氧化钙，能够得到理想的结果，实

现了铝土矿中低含量氧化钙的快速准确测定。

1 试验部分

1．1仪器及试剂

仪器：Optima-5300v电感耦合等离子体发射光

谱(美国PerkinElmer公司)；所有器皿均用体积分

数20％硝酸浸泡6—8h后用超纯水清洗3次备用。

试剂：盐酸，硝酸，氢氟酸，高氯酸；氢氧化钠；过

氧化钠；铝土矿国家一级标准物质GBW07179-

GBW07 1 82，GBW070036。

1．2仪器工作条件

高频发射器工作条件为1000W，载气流量控制

在0．84～0．89L／Min，辅助器流量为0．2L／Min。观

测高度15mm，冲洗时间15s。氧化钙的测定分析线

为nm。

1．3样品前处理

(1)酸溶：准确称取0．29样品于聚四氟乙烯坩

埚内，加入10mL盐酸，2．5mL硝酸，5mL氢氟酸和

3mL高氯酸，于电热板上加热冒高氯酸烟至小体积，
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拿下冷却后加入5mL盐酸用少量水冲洗坩埚壁后

放在电热板上待盐类溶解后冷却转入50mL容量瓶

中摇匀待测。

(2)氢氧化钠碱熔：准确称取0．29样品于银坩

埚中加入少量过氧化钠并称取49氢氧化钠于坩埚

内，置于低温马弗炉中从低温缓慢升温至500℃后

拿出摇匀后放回继续升温至750℃熔融30min，取出

稍冷后置于lOOmL烧杯中用50mL(1：1)盐酸提取

坩埚冷却后定容于250mL容量瓶中待测。

2结果与讨论

2．1分析谱线

试验对仪器推荐的氧化钙分析线进行扫描，比

较同一元素几条分析线的特点，同时考虑共存元素

的相互干扰，从中选择灵敏度高，背景低，基体对测

定不干扰或者干扰尽量小的谱线为分析线。试验选

定氧化钙的分析线为mm。

2．2仪器工作参数

2．2．1 高频发生器功率的选择

改变高频发生器功率，在仪器工作条件下测定

背景等浓度值，结果表明：功率越大，温度越高，信背

比将降低，导致检出限增高，降低了检出能力；采用

较低的功率信背比增加，但基体效应较明显。由于

铝土矿中的氧化钙含量都在1％以下，在满足测定

条件的前提下选择较低功率以获得较好的检出限。

试验选择高频发生器的功率为1000W。

2．2．2载气流量选择

改变载气流量，在一起工作条件下测定背景等

效浓度值，结果表明：随着载气流量增加，溶液喷雾

量及气溶胶数量增大，待测物在等离子体中通道停

留时间减少；当载气流量为0．85L／min时，氧化钙信

背比较高，试验选择气流量为0．85L／min。

2．2．3观测高度的选择

改变观察的高度，在仪器工作条件下测定背景

等效浓度值，结果表明：观测高度的增加，光源背景

发色强度减弱，当观测高度为13mm时，光源背景发

射强度最弱，试验选择观测高度为13mm。

2．3前处理方法的选择及方法精密度和准确度

按照两种前处理方法对国家标准样品用相同的

仪器条件进行品行测定6次，对所得数据进行比较

结果见表1，并对国家标准样品进行加标回收试验

结果见表2。

表1 标准样品进行酸溶和碱熔结果

Table 1 Comprarison analytical results of CaO with

the methods of acid dissolution and alkali fusion

表2 方法回收率

Table 2 Recovery test of the method

由表1可以看出测定结果的相对标准偏差

(RSD)在1．01％-4．52％之间，碱熔处理进行测定

的结果明显低于标准值，而酸溶的试样的结果与标

准值基本相符，表2数据显示方法回收率在92．

86％～104．17％之间。

3 结 论

应用电感耦合等离子体发射光谱法测定铝土矿

中低含量的氧化钙，采用常规的硝酸一盐酸一高氯酸

一氢氟酸酸溶法和NaOH碱熔法对样品进行预处

理。并对这两种方法的对比分析，结果表明用酸溶

体系的结果更加准确可靠。方法检出限为0．

0922ug／mL，灵敏度高，准确度好，具有分析实用价

值，也可为其他岩石样品中低含量氧化钙的测定提

供借鉴意见。
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3 结 论

(1)该矿石中可供选矿回收的组分为铅和锌，

其品位为1．323％和3．592％，铅的氧化率16．86％

锌的氧化率80．94％，属难选氧化矿。

(2)矿石矿物以菱锌矿、闪锌矿、方铅矿为主，

少量硅锌矿、黄铁矿等。脉石主要为白云石、石英。

(3)白云石占总矿物83％～85％，石英仅有

4％～7％。矿石硬度低、脆性强。虽然主要铅锌矿

物嵌布粒度较粗，易单体解理，但是白云石矿石脆性

强，在磨矿过程中易过磨而泥化。

(4)矿石类型以氧化矿为主，矿石构造较为复

杂。
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Study on Process Mineralogy of Nanmushu Lead-zinc Ore in Shaanxi
WU Jun-jie，GOU Ming—liang，CHEN Wen—ke，WANG Jian—bin

(Shaanxi Institute of Geology and Mineral Resources Experiment，Xi’an，Shaanxi，China)

Abstract：The ore reserve of Nanmushu lead—zinc ore in Hanzhong Shaanxi is nearly 2，000，000，among which the

grade of zinc is about 4％and that of lead about 1％．In order to fully utilize the resources of the lead—zinc ore．the

research on chemical composition，mineral composition，particle size of smithsonite and ore structure was carried on

by various means，which provides theoretical and reference data for the choice of mineral processing technology and

exploitation of the oxide lead—zinc ore．
一
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Determination of Calcium Oxide in Bauxites by ICP-AES——Comparison of

Sample Pretreatment Methods between Alkali Fusion and Acid Dissolution
PAN Gang，XIAO Jin，ZOU。Li—ping

(Institute of Multipurpose Utilization of Mineral Resources，CAGS，Chengdu，Sichuan，China)

Abstract：The two kinds of pretreatment methods of nitric acid，hydrochloric acid，Perchloric acid and hydrofluoric

acid solution and sodium hydroxide melting was studied for the determination of calcium oxide ifl bauxite using i11．

ductively coupled plasma optical emission spectroscopy．Such factors as smelting condition，analysis spectrum and

plasma parameters were discussed．Under the optimum condition．the national standard samples of GBW07 1 79一

GBW071 82 and GBW070036 were determined and the recovery test was carried on．obtaining that the detection lim—

it iS 0．0922ug／mL，the recovery iS from 92．86％t0104．17％and the relative standard deviation of calcium oxide(n

=6)iS from 1．01％t04．52％．The method for determination of calcium oxide with 10W content of bauxite of has good

effect．Meanwhile，the test results can be obtained quickly and accurately．

Key words：Inductively coupled plasma optical emission spectroscopy；Bauxite；Low content；Calcium oxide
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