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碱熔融－电感耦合等离子体发射光谱法测定高硫铝土矿中的硫

胡璇，石磊，张炜华

（国家轻金属质量监督检验中心，河南 郑州 ４５００４１）

摘要：应用电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定高硫铝土矿（硫含量≤８％）中的硫时，由于硫存
在－２、＋４和＋６等多种价态，常用的酸溶法和碱熔法处理高硫铝土矿时往往无法完全氧化硫而导致硫测定
结果偏低。本文用过氧化钠熔融、热水浸取和盐酸酸化提取高硫铝土矿中的硫，使用基体匹配法绘制校准曲

线补偿铝和钠对硫测定的光谱干扰，以 Ｓ１８２．０３４ｎｍ（１８４ｎｍ）作为分析谱线，采用 ＩＣＰ－ＯＥＳ对硫进行测
定。结果表明：３ｇ过氧化钠在７００℃下熔融１０ｍｉｎ，可以较好地氧化高硫铝土矿中的硫；校准曲线的线性相
关系数为０．９９９９，方法检出限为０．０２５μｇ／ｍＬ，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝６）小于５％；与碳硫仪的测定结果相
比较，两种方法无显著性差异。本方法溶样彻底，无样品损失，为今后实现应用 ＩＣＰ－ＯＥＳ同时测定高硫铝
土矿中的硫和其他元素奠定了基础。
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我国的铝土矿资源丰富，其中一水硬铝石高硫

铝土矿储量约５．６亿吨，占总储量的１１．０％［１］，这

类矿石以高铝、中－低硅、高硫、低－高铁、中－高铝
硅比为主要特征，其中全硫含量大于０．７％。贵州
属工业划分的高硫铝土矿超过１亿吨，６０％以上属
于高品位铝土矿（以一个年产６０万吨的氧化铝厂
计，可以使用７０年）［２－３］，但由于高含量的硫（平均
硫含量为１％左右）在氧化铝的生产中造成极大的
危害如增加碱耗、降低氧化铝溶出率、增大铁含量、

腐蚀设备等［４－６］，必须经过脱硫处理才能得以利用，

因此简单、快速测定高硫铝土矿中的硫含量乃当务

之急。

高硫铝土矿中的硫元素存在 －２、＋４和 ＋６多
种价态，采用Ｘ射线衍射定性分析和硫的化学物相
定量分析发现高硫铝土矿中的硫有８０％ ～９０％以
硫化铁状态存在，其主要矿物成分是黄铁矿、胶黄铁

矿和磁黄铁矿等［１］，还有石膏一类硫酸盐矿物［７］。

目前测定铝土矿中的硫，主要采用的燃烧 －碘量法

（ＹＳ／Ｔ５７５．１７—２００７，硫含量≤３．０％）和红外吸收
法 （ＹＳ／Ｔ５７５．２４—２００９，硫 含 量 为 ０．０２％ ～
１２．０％），均无法做到与铝土矿中其他元素（如铁、
硅、钛、钙、镁等）的快速同时检测，导致分析效率较

低。电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）已
广泛用于冶金行业中，文献报道的应用 ＩＣＰ－ＯＥＳ
法测定矿石中的硫，采用的溶样方法主要有酸溶

法［８－１０］、微波消解法［１１－１３］和碱熔法［１４］，这些溶样方

法测定高硫铝土矿中的硫时，由于无法将多种价态

的硫完全氧化，导致硫的测定结果偏低。

考虑到高硫铝土矿中硫存在形式的复杂性，本

实验采用强氧化性熔剂过氧化钠高温熔融、热水浸

取和盐酸酸化法将高硫铝土矿中不同价态的硫全部

氧化成硫酸根［１５－１６］，溶样彻底，无样品损失，同时使

用基体匹配法绘制校准曲线消除基体效应，采用

ＩＣＰ－ＯＥＳ进行测定可准确分析硫的含量。该方法
也为今后与铝土矿中其他元素（如铁、硅、钛、钙、镁

等）的同时检测奠定了基础。
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１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＩＲＩＳＩｎｔｒｅｐｉｄ型电感耦合等离子体发射光谱仪
（美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。仪器工作参数：射频功
率１１５０Ｗ，雾化器压力 １７２ｋＰａ，冷却气流量 １５
Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量０．５０Ｌ／ｍｉｎ，冲洗泵速１００ｒ／ｍｉｎ
（１．８５ｍＬ／ｍｉｎ），分 析 泵 速 １００ｒ／ｍｉｎ（１．８５
ｍＬ／ｍｉｎ），积分时间２０ｓ，清洗时间１５ｓ，观测方式：
垂直。氩气纯度＞９９．９９５％。

电子分析天平（ＡＥ－２００型，瑞士梅特勒
公司）。

１．２　主要试剂
硫标准溶液（以硫计）：１ｍｇ／ｍＬ。准确称取

４４３１０ｇ无水硫酸钠（１０５～１１０℃下烘２ｈ），用蒸
馏水溶解，定容至１０００ｍＬ，摇匀。

基体溶液：称取６７５ｇ六水氯化铝和１３０４ｇ氢
氧化钠于２５０ｍＬ烧杯中，用少量水溶解，加入７０ｍＬ
５０％的盐酸，移入１０００ｍＬ容量瓶中，定容，摇匀。

盐酸、过氧化钠、高纯铝、氯化钠均为分析纯试

剂，实验用水为二次蒸馏水。

１．３　实验方法
１．３．１　分析试样的制备

参照ＧＢ／Ｔ２００７．１—１９８７《散装矿产品取样 制
样通则 手工取样方法》和 ＧＢ／Ｔ２００７．２—１９８７《散
装矿产品取样 制样通则 手工制样方法》制样，分析

试样过７５μｍ筛网（２００目筛），并在１０５～１１０℃烘
箱内烘约２ｈ，置于干燥器内，冷却，备用。
１．３．２　试样溶解

称取１５ｇ过氧化钠均匀铺在镍坩埚底部，然
后称取约０１５ｇ试样平铺其上，再称取１５ｇ过氧
化钠完全覆盖试样，置于７００±１０℃的马弗炉中熔
融１０ｍｉｎ（空白熔融５ｍｉｎ），取出，冷却，用热水抽
取移入预先盛有２０ｍＬ５０％盐酸的２５０ｍＬ容量瓶
中，再用３０ｍＬ５０％盐酸洗涤镍坩埚两次，冷却至室
温，定容，摇匀。分取 １０００ｍＬ于 １００ｍＬ容量瓶
内，补加１０ｍＬ５０％盐酸，定容，摇匀。
１．３．３　标准溶液的配制

分别移取０、００５０、０１０、０３０、０５０ｍＬ硫标准
溶液于５支１００ｍＬ容量瓶中，加入１０ｍＬ５０％盐酸
和１０ｍＬ基体溶液，定容，摇匀，即硫的浓度分别为
０、０５、１０、３０、５０μｇ／ｍＬ。

２　结果与讨论
２．１　仪器工作条件的选择

选择合适浓度的硫标准溶液，考察硫的发射强

度随功率的变化规律。实验表明，功率增大，硫的发

射强度增大，但背景也随之增大；同时，功率过大容

易导致炬管熔化［１０］并降低功率管的寿命。综合考

虑，本实验选择最佳功率为１１５０Ｗ。
同理，依次进行冷却气流量、辅助气流量和雾化

器压力的单因素实验。结果表明，合适的冷却气流

量对于稳定硫的发射强度和保护炬管起着重要的作

用；随着辅助气流量和雾化器压力的增大，硫的发射

强度均出现先增大后减小的变化趋势。综合考虑，

本实验选择冷却气流量为１５Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量为
０５０Ｌ／ｍｉｎ，雾化器压力为１７２ｋＰａ。

硫有 ３条常见的分析线，即 １８０７３１ｎｍ
（１８５ｎｍ）、１８０７３１ｎｍ（１８６ｎｍ）和 １８２０３４ｎｍ
（１８４ｎｍ），其中的１８０７３１ｎｍ（１８５ｎｍ）和１８０７３１
ｎｍ（１８６ｎｍ）两条谱线存在 Ｃａ的干扰，故实验时选
择１８２０３４ｎｍ（１８４ｎｍ）谱线，其灵敏度高且无明显
的光谱干扰。同时，由于硫的分析线在紫外区，因此

在测试前需用氩气吹扫光路系统４～６ｈ［８］，以避免
空气中的氧气对紫外的吸收而导致测试结果偏低。

２．２　样品分解条件的选择
２．２．１　溶样方法的选择

合适的溶样方法是准确测定元素含量的前提。

实验选取了硫含量分别为０５％、１％和２％三个水
平的高硫铝土矿样品，对每个样品均尝试４种溶样
方法，用ＩＣＰ－ＯＥＳ分别测试样品液中的硫含量，结
果见表１。

从表１中的数据可以看出，与碳硫仪测定结果
相比，用盐酸＋硝酸 ＋氢氟酸 ＋高氯酸和单独的氢
氧化钠溶解试样，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定的硫含量均偏低，
相对误差至少为１１％；用氢氧化钠 ＋过氧化钠溶解
的试样，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定的硫含量有所升高，但也偏
低，相对误差为８％左右；用过氧化钠溶解的试样，
ＩＣＰ－ＯＥＳ与碳硫仪测定的结果基本相符，相对误差
为２％左右，在合理范围内。这是因为过氧化钠是
强氧化性熔剂，对高硫铝土矿有很强的分解能力，可

以将铝土矿中低价态的硫全部氧化成 ＋６价，而盐
酸＋硝酸＋氢氟酸＋高氯酸或者单纯的氢氧化钠没
有如此强的氧化性，这与相关文献［１５－１６］采取过氧化

钠高温碱熔的结论一致，因此实验选择过氧化钠作

为熔剂。

２．２．２　熔剂用量的选择
熔剂用量是影响分析结果的重要因素。熔剂加

入量过多，燃烧太剧烈；熔剂加入量过少，样品溶解

不彻底。实验考察了０１５ｇ高硫铝土矿分别与１ｇ、
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表 １　不同溶样方法的比较
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｕｌｆｕｒｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

溶样方法 溶解状况

硫含量ＩＣＰ－ＯＥＳ测定结果

样品１ 样品２ 样品３

平均值（％） 绝对误差（％） 平均值（％） 绝对误差（％） 平均值（％） 绝对误差（％）

盐酸＋硝酸＋氢氟酸＋高氯酸 未溶清 ０．５０ －０．０７ １．４８ －０．２０ ２．００ －０．２８
氢氧化钠 溶清 ０．４９ －０．０８ １．４６ －０．２２ １．９８ －０．３０

氢氧化钠＋过氧化钠 溶清 ０．５２ －０．０５ １．５５ －０．１３ ２．１０ －０．１８
过氧化钠 溶清 ０．５５ －０．０２ １．６４ －０．０４ ２．２２ ０．０６

　　　　　　　　　　　　　　　　碳硫仪测定结果 ０．５７ － １．６８ － ２．２８ －

注：绝对误差＝ＩＣＰ－ＯＥＳ测定值－碳硫仪测定值。

２ｇ、３ｇ、３５ｇ过氧化钠的熔融状况。实验结果表
明：当过氧化钠用量为 ２ｇ时，就可将试样完全溶
清，考虑到过氧化钠在马弗炉里反应剧烈导致的溢

出损失，因此实验选择３ｇ过氧化钠为宜，即熔剂用
量是样品量的２０倍，与文献［１５］的结论是一致的。
２．２．３　熔融温度的选择

熔融温度直接影响着样品的分解率。温度过

低，样品分解率低；温度过高，加大熔剂对坩埚的腐

蚀性。实验将０１５ｇ高硫铝土矿与３ｇ过氧化钠分
别在６００℃、６５０℃、７００℃和７５０℃下熔融，考察不同
的熔融温度对结果的影响。实验结果表明：在

６００℃、６５０℃、７００℃和７５０℃温度下熔融，测定结果
差异不大，考虑到温度大于７００℃时过氧化钠对坩
埚腐蚀较为严重［１６］，因此实验选择熔融温度７００℃
为宜。

２．２．４　熔融时间的选择
熔融时间也是影响样品分析结果准确性的重要

因素。熔融时间过短，样品分解不彻底；熔融时间过

长，样品挥发损失较多。实验将０１５ｇ高硫铝土矿
与３ｇ过氧化钠在７００℃温度下分别熔融１０ｍｉｎ、
１５ｍｉｎ和２０ｍｉｎ，考察不同的熔融时间对硫测定结
果的影响。实验结果表明：在 ７００℃温度下熔融
１０ｍｉｎ和１５ｍｉｎ时，测定结果差异不大，而熔融２０
ｍｉｎ时间稍久，已将铝土矿蒸至浆状。因此，实验选
择熔融时间为１０ｍｉｎ。
２．３　基体及共存元素的干扰

由于高硫铝土矿溶液中含有大量的铝和钠，为

了考察基体对硫测定的影响，设计了铝和钠对硫测

定的干扰试验。即配制０、１５、２０、２５、３０μｇ／ｍＬ的
铝基体溶液于５支１００ｍＬ容量瓶内，在每个容量瓶
内均加入０１０ｍＬ硫标准溶液，蒸馏水定容，摇匀，
即硫浓度为１μｇ／ｍＬ，再用 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定溶液中
硫的浓度，结果见图１。从图１可以看出，铝基体溶

图 １　不同浓度的铝对１μｇ／ｍＬ硫测定的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆａｌｕｍｉｎｕｍ ｏｎ

１μｇ／ｍＬｓｕｌｆｕｒ

液中硫的测定浓度均比不含铝基体溶液中硫的测定

浓度高，且硫的测定浓度随铝基体浓度的增大而减

小，说明高硫铝土矿溶液中大量的铝基体对硫的测

定有一定的干扰。

用同样的方法考察了 ０、６００、６５０、７００、７５０
μｇ／ｍＬ的钠基体对１μｇ／ｍＬ硫测定的影响，其变化
趋势与铝基体对硫测定的影响趋势相类似，说明熔

剂中大量的钠基体对硫的测定也有一定的干扰。

高硫铝土矿中还含有一定量的铁、钙、硅和钛，

由于待测液是经过分取而得，铁的含量在 ２５
μｇ／ｍＬ以下，钙、硅和钛的含量在１５μｇ／ｍＬ以下，
这些共存元素含量较少，对硫的干扰可以忽略不计。

为保证高硫铝土矿中的硫测定结果的准确性，本实

验采用基体匹配法绘制校准曲线，即保持系列标准

溶液中的基体与待测液中的铝和钠基体较一致的方

法来降低基体干扰。

２．４　分析技术指标
２．４．１　校准曲线、线性范围、检出限和定量限

依次对１．４节标准溶液中的硫进行测定，得出
硫的浓度与其发射强度的对应关系，其校准曲线的
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线性回归方程为 ｙ＝４２１９ｘ＋３９８３，相关系数
Ｒ２＝０９９９９；标准溶液中硫的浓度在 ０～５μｇ／ｍＬ
范围内，其浓度与发射强度有良好的线性关系，即高

硫铝土矿中硫的含量≤８％；重复测定空白溶液１１
次，取３倍标准偏差所对应的浓度值为元素的检出
限，其检出限为００２５μｇ／ｍＬ，以５倍检出限为定量
限，其定量限为０１２μｇ／ｍＬ。
２．４．２　短期稳定性、长期稳定性和方法精密度

由于硫的发射谱线在紫外区，测试前需用氩气

驱气４～６ｈ，如果驱气不充分，测试结果偏低。按实
验方法对硫含量为１％水平的高硫铝土矿待测溶液
重复测定 １０次，其结果的相对标准偏差 ＲＳＤ１＝
０７８％即为短期稳定性；对同一高硫铝土矿待测溶
液每隔１０ｍｉｎ测定１次，连续测定６次，其结果的
相对标准偏差ＲＳＤ２＝２６５％即为长期稳定性；同时
称取６份同一高硫铝土矿样品进行测定，其结果的
相对标准偏差 ＲＳＤ３＝３９４％即为方法的精密度。
用同样方法考察硫含量为０５％和２％水平的高硫
铝土矿样品，上述结果均在合理范围内（ＲＳＤ
＜５％），说明该方法具有一定的稳定性，可以满足
测试的需求。

３　结论
应用 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定矿物结构复杂、稳定的基

体样品中的高含量硫，由于硫的氧化不充分，也不能

与其他元素进行同时测定，分析效率低。本文采用

过氧化钠熔融、热水浸取和盐酸酸化提取高硫铝土

矿中的硫，解决了常规酸溶法和碱熔法无法完全氧

化硫而导致硫含量测定结果偏低的问题。该方法溶

样彻底，无样品损失，采用基体匹配法绘制校准曲

线，消除了基体铝和钠对硫测定的光谱干扰，实现了

ＩＣＰ－ＯＥＳ法对高硫铝土矿中硫元素的准确、快速测
定，为今后实现一次溶样同时测定铝土矿中的硫及

铁、硅、钛、钙、镁等元素奠定了基础。

由于目前没有高硫铝土矿标准样品，无法与标

准物质进行结果比对，只能使用燃烧碘量法或红外

吸收法等其他方法确认结果的再现性；另外电感耦

合等离子体发射光谱仪的稳定性也是实验中重要的

方面，真空光室和液氩的配备可以有效避免硫测定

的不稳定性，对于这两点将在今后的实验中得到

解决。

４　参考文献
［１］　杨权平，吕鲜翠．高硫铝土矿生产冶金级氧化铝的工

业实践［Ｊ］．轻金属，２０１２（７）：１０－１２．
ＹａｎｇＱＰ，ＬüＸＣ．Ｔｈｅｉｎｄｕｓｔｒｉａｌｐｒａｃｔｉｃｅｏｆｐｒｏｄｕｃｉｎｇ
ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｇｒａｄｅａｌｕｍｉｎａｆｒｏｍｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅ［Ｊ］．
ＬｉｇｈｔＭｅｔａｌｓ，２０１２（７）：１０－１２．

［２］　ＨｕＸＬ，ＣｈｅｎＷ Ｍ，ＸｉｅＱＬ．Ｓｕｌｆｕｒｐｈａｓｅａｎｄｓｕｌｆｕｒ
ｒｅｍｏｖａｌｉｎ ｈｉｇｈ ｓｕｌｆｕｒｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ｂａｕｘｉｔｅ［Ｊ］．
ＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓｏｆＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓＳｏｃｉｅｔｙｏｆＣｈｉｎａ，
２０１１，２１（７）：１６４１－１６４７．

［３］　付世伟．贵州高硫铝土矿开发利用前景分析［Ｊ］．矿产
勘查，２０１１，２（２）：１５９－１６４．
ＦｕＳＷ．Ｐｒｏｓｐｅｃｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆｈｉｇｈ
ｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅｏｆＧｕｉｚｈｏｕ［Ｊ］．ＭｉｎｅｒａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，２０１１，
２（２）：１５９－１６４．

［４］　 ＹｉｎＪＧ，ＨａｎＭ Ｒ，ＹａｎｇＷ Ｑ，ｅｔａｌ．Ｒｏａｓｔｉｎｇ
ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｏｆｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅｗｉｔｈｌｏｗｍｅｄｉａｎｇｒａｄｅ
ｉｎＣｈｏｎｇｑｉｎｇ，Ｃｈｉｎａ［Ｍ］．ＬｉｇｈｔＭｅｔａｌｓ，２０１５：１１－１４．
ＤＯＩ：１０．１００２／９７８１１１９０９３４３５．ｃｈ２．

［５］　ＧｅＬ，ＧｏｎｇＸＺ，ＷａｎｇＺ，ｅｔａｌ．Ｓｕｌｆｕｒｒｅｍｏｖａｌｆｒｏｍ
ｂａｕｘｉｔｅｗａｔｅｒｓｌｕｒｒｙ（ＢＷＳ）ｅｌｅｃｔｒｏｌｙｓｉｓｉｎｔｅｎｓｉｆｉｅｄｂｙ
ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ［Ｊ］．ＵｌｔｒａｓｏｎｉｃｓＳｏｎｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，２６（９）：
１４２－１４８．

［６］　ＬｉｕＺＷ，ＬｉＷＸ，ＭａＷＨ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｄｉｇｅｓｔｉｏｎ
ｂｅｈａｖｉｏｒｏｆｓｕｌｆｕｒｉｎｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅ［Ｍ］．Ｌｉｇｈｔ
Ｍｅｔａｌｓ，２０１５：３９－４３．ＤＯＩ：１０．１００２／９７８１１１９０９３４３５．
ｃｈ７．

［７］　胡小莲．高硫铝土矿中硫在溶出过程中的行为及除硫
工艺研究［Ｄ］．长沙：中南大学，２０１１：１６－２０．
ＨｕＸＬ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｂｅｈａｖｉｏｒｏｆｓｕｌｆｕｒｄｕｒｉｎｇｔｈｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｂａｕｘｉｔｅａｎｄｏｎ
ｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｓｕｌｆｕｒｒｅｍｏｖａｌ［Ｄ］．Ｃｈａｎｇｓｈａ：Ｃｅｎｔｒａｌ
ＳｏｕｔｈＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２０１１：１６－２０．

［８］　唐华应，方艳，刘惠丽．电感耦合等离子体原子发射光
谱法测定钒铁中硫含量［Ｊ］．冶金分析，２０１３，３３（９）：
７０－７２．
ＴａｎｇＨＹ，ＦａｎｇＹ，ＬｉｕＨＬ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｕｌｆｕｒｉｎ
ｆｅｒｒｏｖａｎａｄｉｕｍ ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，
３３（９）：７０－７２．

［９］　苏凌云．低温逆王水溶样－电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定铁矿中硫和磷［Ｊ］．冶金分析，２０１４，３４
（１１）：６９－７２．
ＳｕＬＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｕｌｆｕｒａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｉｒｏｎ
ｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ａｆｔｅｒｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｉｎｖｅｒｓｅａｑｕａｒｅｑｉａｉｎｌｏｗ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（１１）：
６９－７２．

［１０］　薛静，李清昌．电感耦合等离子体发射光谱法测定矿
物中的常量硫［Ｊ］．有色矿冶，２０１３，２９（３）：９５－９７．

—７２１—

第２期 胡璇，等：碱熔融－电感耦合等离子体发射光谱法测定高硫铝土矿中的硫 第３６卷



ＸｕｅＪ，ＬｉＱ Ｃ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｏｎｓｔａｎｔｓｕｌｆｕｒｉｎ
ｍｉｎｅｒａｌｂｙＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｉｎｉｎｇａｎｄ
Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０１３，２９（３）：９５－９７．

［１１］　杜米芳，任红灿，岑治宝，等．微波消解 －电感耦合等
离子体发射光谱法同时测定白云石中铁铝钙镁钾钠

硫［Ｊ］．岩矿测试，２００６，２５（３）：２７６－２７８．
ＤｕＭ Ｆ，ＲｅｎＨ Ｃ，ＣｅｎＺＢ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅ，Ａｌ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｋ，Ｎａ，Ｓｉｎｄｏｌｏｍｉｔｅ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰＡＥＳｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００６，２５（３）：２７６－２７８．

［１２］　陈广志，苏明跃，王昊云．微波消解 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定煤中磷［Ｊ］．岩矿测试，２０１１，３０
（４）：４７７－４８０．
ＣｈｅｎＧ Ｚ，ＳｕＭ Ｙ，ＷａｎｇＨ Ｙ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｃｏａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３０（４）：
４７７－４８０．

［１３］　年季强，顾锋，朱春要，等．微波消解 －电感耦合等离
子体原子发射光谱法测定萤石中硅铁镁钾钠磷硫

［Ｊ］．冶金分析，２０１５，３５（４）：３９－４３．
ＮｉａｎＪＱ，ＧｕＦ，ＺｈｕＣＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎ，
ｆｅｒｒｉｃ，ｍａｇｎｅｓｉｕｍ，ｐｏｔａｓｓｉｕｍ，ｓｏｄｉｕｍ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓａｎｄ
ｓｕｌｐｈｕｒｉｎｆｌｕｏｒｉｔｅｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ

ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（４）：３９－４３．

［１４］　王琰，孙洛新，张帆，等．电感耦合等离子体发射光谱
法测定含刚玉的铝土矿中硅铝铁钛［Ｊ］．岩矿测试，
２０１３，３２（５）：７１９－７２３．
ＷａｎｇＹ，ＳｕｎＬＸ，ＺｈａｎｇＦ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｉ，
Ａｌ，ＦｅａｎｄＴｉｉｎｂａｕｘｉｔｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（５）：７１９－７２３．

［１５］　金献忠，谢健梅，梁帆，等．碱熔融 －电感耦合等离子
体原子发射光谱法测定铬矿石中铬铝铁镁硅［Ｊ］．
冶金分析，２０１０，３０（１）：２９－３３．
ＪｉｎＸ Ｚ，ＸｉｅＪＭ，ＬｉａｎｇＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ，ａｌｕｍｉｎｕｍ，ｉｒｏｎ，ｍａｇｎｅｓｉｕｍ ａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｉｎ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ ｏｒｅ ｂｙ ａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（１）：２９－３３．

［１６］　高小飞，倪文山，姚明星，等．电感耦合等离子体原子
发射光谱法测定黑钨精矿中痕量硫磷［Ｊ］．冶金分
析，２０１２，３２（６）：３０－３３．
ＧａｏＸＦ，ＮｉＷＳ，ＹａｏＭＸ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｓｕｌｆｕｒａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｗｏｌｆｒａｍｉｔｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（６）：３０－３３．

—８２１—
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Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆＳｕｌｆｕｒ ｉｎ Ｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒ Ｂａｕｘｉｔｅ ｂｙ ＡｌｋａｌｉＦｕｓｉｏｎ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＨＵＸｕａｎ，ＳＨＩＬｅｉ，ＺＨＡＮＧＷｅｉｈｕａ
（ＣｈｉｎａＮａｔｉｏｎａｌＱｕａｌｉｔｙＳｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎａｎｄＩｎｓｐｅｃｔｉｏｎＣｅｎｔｅｒｆｏｒＬｉｇｈｔＭｅｔａｌ，Ｚｈｅｎｇｚｈｏｕ４５００４１，Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ

· Ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｃａｎｏｘｉｄｉｚｅａｌｌｔｈｅｌｏｗｖａｌｅｎｃｅｓｏｆｓｕｌｆｕｒｔｏｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔｖａｌｅｎｃｅｏｆ＋６．

· Ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄｈａｓａｎａｄｖａｎｔａｇｅｏｆｎｏａｎｙｌｏｓｓｏｆｓａｍｐｌｅ．

· Ｍａｔｒｉｘｍａｔｃｈｉｎｇｍｅｔｈｏｄｃａｎｃｏｍｐｅｎｓａｔｅｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｏｆａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｓｏｄｉｕｍｏｎｓｕｌｆｕｒ．

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｗｈｅｎ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌ
ＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＯＥＳ）ｉｓｕｓｅｄｔｏａｎａｌｙｚｅｔｈｅ
ｓｕｌｆｕｒｃｏｎｔｅｎｔｏｆｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒ（Ｓ≤８％）ｂａｕｘｉｔｅ，ｃｏｍｍｏｎｌｙ
ｕｓｅｄａｃｉｄｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇａｎｄａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓｃａｎｎｏｔｏｘｉｄｉｚｅ
ｓｕｌｆｕｒｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ，ｌｅａｄｉｎｇｔｏａｆａｌｓｅ（ｌｏｗｅｒ）ｒｅｓｕｌｔｏｆｓｕｌｆｕｒ
ｄｕｅｔｏｍｕｌｔｉｐｌｅｖａｌｅｎｃｅｓｏｆｓｕｌｆｕｒ（－２，＋４，＋６）．Ｉｎｔｈｉｓ
ｓｔｕｄｙ，ｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｆｕｓｅｄｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ
ｈｙｄｒｏｘｉｄｅａｎｄｌｅａｃｈｅｄｏｕｔｂｙｈｏｔｗａｔｅｒａｎｄｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃ
ａｃｉｄ，ａｎｄｔｈｅｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｃｕｒｖｅｗａｓｐｌｏｔｔｅｄｔｈｒｏｕｇｈａｍａｔｒｉｘｍａｔｃｈｉｎｇｍｅｔｈｏｄｔｏｃｏｍｐｅｎｓａｔｅｆｏｒｔｈｅｓｐｅｃｔｒａｌ
ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｏｆａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｓｏｄｉｕｍｏｎｓｕｌｆｕｒ．Ｓ１８２．０３４ｎｍ（１８４ｎｍ）ｗａｓｓｅｌｅｃｔｅｄａｓｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｌｉｎｅ，ａｎｄ
ｓｕｌｆｕｒｗａｓａｎａｌｙｚｅｄｂｙＩＣＰＯＥＳ．Ｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｔｈａｔｓｕｌｆｕｒｉｎｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅｓａｍｐｌｅｓｉｓｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｏｘｉｄｉｚｅｄｗｉｔｈ
３ｇｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｔ７００℃ ｆｏｒ１０ｍｉｎ．Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｏｆｔｈｅｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｃｕｒｖｅｗａｓ０．９９９９，ｔｈｅ
ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｗａｓ０．０２５μｇ／ｍＬ，ａｎｄｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ，ｎ＝６）ｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ５％．Ｃｏｍｐａｒｅｄ
ｗｉｔｈｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃａｒｂｏｎｓｕｌｆｕｒａｎａｌｙｓｉｓ，ｔｈｅｒｅａｒｅｎｏｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｔｗｏｍｅｔｈｏｄｓ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄ
ｈａｓｔｈｅａｄｖａｎｔａｇｅｏｆｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｄｅｃｏｍｐｏｓｉｎｇｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｏｕｔａｎｙｌｏｓｓ，ｗｈｉｃｈｗｉｌｌｌａｙｔｈｅｆｏｕｎｄａｔｉｏｎｓｆｏｒｔｈｅ
ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｕｌｆｕｒａｎｄｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｈｉｇｈｓｕｌｆｕｒｂａｕｘｉｔｅｂｙＩＣＰＯＥＳ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｂａｕｘｉｔｅ；ｓｕｌｆｕｒ；ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

—９２１—

第２期 胡璇，等：碱熔融－电感耦合等离子体发射光谱法测定高硫铝土矿中的硫 第３６卷




