
第
!

卷第
"

期

#$!!

年
!#

月!!!!!

中国无机分析化学
%&'()*)+,-.(/0,12(,.

3

/('45(/0

6

7'4/0%&)8'*7.

6

!!!!!

9,0:!

!

;,:"

""

!

"C

!"#

!

$%&'()(

"

*

&+,,-&.%(/0$%'/&.%$$&%1&%%$%

微波消解
>

原子吸收光谱法测定矿石中的铁
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应用微波消解
>

原子吸收光谱法测定矿石中全铁含量!利用
@%0

#

@;B

G

#

@V

混合酸!在
<$$]

的微波功率!利用二步消解程序!终温
!D$Y

并维持
!$8'(

即可将矿石消解完全$与传统消解方式及

化学法进行了比较!其测定结果基本一致!相对标准偏差均小于
!FGg

$节约分析成本#提高工作效率!

同时还可减少分析产生的废液等三废造成的环境污染问题$

关键词
!

微波消解'原子吸收光谱法'化学分析'矿石'全铁

中图分类号!

BCDEFG!

#

H@E""F!#

!!

文献标识码!

5

!!

文章编号!

#$ID>!$GD

$

#$!!

%

$">$$"">$G

!6:63C+-7:+4-4<#34-+-"36E

@

V+=34G7>6

!+

5

6,:+4-0D:4C+=DE,43

B

:+4-9

B

6=:34C6:3

@

f2b @-'M,(

3

!

5̂;J'/,

6

'(

3

!

a@Bba&'R'(

%

S'

@

-.$A'"$(

)

:5'A%#$.

3

-"/:5'A%+-,4'+5"(,(

23

!

:5("

2U

%"

2

!"#$%$&$'(

)

M+%'"+'-"/

4'+5"(,(

23

!

:5("

2U

%"

2

"$!GG!

!

:5%"-

&

DE,:37=:

!

['4.,Q/N)M'

3

)*7',(>/7,8'4/R*,.

O

7',(*

O

)47.,8)7.

6

Q/*/

OO

0')M7,M)7).8'()7,7/0'.,(*'(,.)F

H&),.)4/(R)4,8

O

0)7)0

6

M'

3

)*7)MQ'7&7&)8'L7-.),1@%0

!

@;B

G

/(M@V/4'M/77&)8'4.,Q/N)

O

,Q).

,1<$$]F57Q,>*7)

O

M'

3

)*7',(

O

.,4)M-.)Q/*-*)MFV'(/07)8

O

)./7-.)Q/*!D$Y/(M&,0M1,.7)(8'>

(-7)*F%,8

O

/.)MQ'7&7./M'7',(/08)7&,M/(M4&)8'4/0M'

3

)*7',(8)7&,M

!

7&).)*-07*,15̀ ?8)7&,MQ).)

4,(*'*7)(7Q'7&7&)8FH&).)0/7'N)*7/(M/.MM)N'/7',(Q/*0)**7&/(!FGgFH&)5̀ ?8)7&,M*/N)*/(/0

6

*'*

4,*7/(M'8

O

.,N)*Q,.T'(

3

)11'4')(4

6

!

Q&'0).)M-4'(

3

)(N'.,(8)(7/0

O

,00-7',(

O

.,R0)8*4/-*)MR

6

Q/*7)

0'

P

-'M/(M,7&).Q/*7)*

3

)()./7)MM-.'(

3

/(/0

6

*'*

O

.,4)**)*F

F6

@

G438,

!

8'4.,Q/N)M'

3

)*7',(

'

/7,8'4/R*,.

O

7',(*

O

)47.,8)7.

6

'

4&)8'4/0/(/0

6

*'*

'

,.)

'

7,7/0'.,(

收稿日期!

#$!!>$<>#D

!!

修回日期
#$!!>!$>$<

作者简介!邱会东!男!副教授!主要从事分析化学的教学与研究工作$

A>8/'0

"

P

&MG#"

"

!CG:4,8

$

!

前言

矿石中全铁含量分析的方法(

!>E

)主要有化学分

析法和仪器分析法!通常认为化学分析法主要适合

高含量组分分析!仪器分析法适合微量组分分析!两

种分析方法适用范围不同!随着仪器技术的不断发

展!这种局限性也越来越被淡化$实际在分析程序

中!对矿石前处理工作一直是矿石原料整个分析测

定过程中最费时#费力!也最容易引进误差的一个环

节$现在逐步推广的微波消解处理法与化学法处理

铁矿石样品相比较!在所用试剂#时间#操作步骤等

方面具有明显的优势!通过实验研究发现微波消解

处理好的试样结合仪器分析手段!基本与国家标准

方法分析结果相当!可以满足企事业单位对矿石中

全铁的分析要求$
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主要仪器与实验材料

原子吸收分光光度计
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%北京谱析通用

仪器&'微波消解系统
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实验 材 料 为 云 南 某 钢 铁 厂 样 品"精 矿 粉
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&#原 矿 %
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&#球 团 矿
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&!纯水%密理博超纯水系统制备一级
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实验方法及仪器工作条件

准确称取粒度为
$F!D88

的样品
$F#$

3

%精确

至
$F$$$!

3

&于聚四氟乙烯反应罐中!滴加少量纯水

润湿 样 品!然 后 加 入 浓 盐 酸
IF$ 8W

!浓 硝 酸

GF$8W

!氢氟酸
#F$8W

!加纯水约
!$8W

!使溶液

体积小于
G$8W

!旋紧反应罐!置于微波消解系统消

解后!溶液经赶酸处理后稀释定容!乙炔为燃烧气

体!空气为助燃气!按照原子吸收光谱条件进行仪器

分析!仪器分析条件如表
!

所示$

表
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原子吸收分光光度法测定铁光谱分析条件
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结果与讨论

'H$

!

微波消解试剂选择

用微波消解的常用
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试剂对试样分解!实验控制微波功率为
<$$]

!温度

!D$Y

!保持时间
C$8'(

$准确称取
$F#$$$

3

样

品!分别对常用单种酸或混合酸消解各种矿石样品!

试验发现单种酸和任意两种酸都无法将矿石试样溶

解完全!容器底部始终有少量白色或黑色沉淀物!而

只有利用
@;B

G

的酸性及氧化能力!

@%0

的对难溶

金属离子配位能力以及
@V

溶解硅酸盐的能力!三

种酸混合后才能将试样溶解完全!溶液澄清透明$

'H.
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微波消解试剂用量的选择

准确称取
$F#$$$

3

样品!固定微波消解条件

%功率为
<$$]

!温度
!D$Y

!保持时间
C$8'(

&$以

@%!j@;B

G
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为消解体系进行酸用量试验!随

着酸用量的增加!样品分解得越完全$在
@%!

用量

为
IF$8W

!

@;B

G

用量为
GF$8W

!
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用量为
#F$8W

时试样%除氧化铁矿外&基本都溶解完全!氧化铁矿需

要
!DF$8W@%!

!

DF$8W@;B

G

和
#F$8W@V

才能

溶解完全$
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微波消解程序的选择

为快速溶解各种矿石样品!结合微波消解系统

的特点!固定各种矿石样品称样量及消解试剂用量!

分别采用一步消解#二步消解试验!试验发现在

G$8'(

内就可将各种矿石样品消解完全!微波消解

程序如表
#
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!

原子吸收光谱法工作曲线的绘制及样品测定

分别移取
$F$$

#

!F$$

#

!FD$

#

#FD$

#

GFD$8W

铁

标准溶液%

D$

$

3

,

8W

&于
D$8W

比色管中用超纯水

稀释定容!摇匀待测$按照仪器工作条件绘制铁的

工作曲线!回归方程为
BX$F$E"CPj$F$$$"

!

K

#

X

$FIIII

!工作曲线如图
!
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表
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微波消解各种铁矿石消解程序
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原子吸收法测铁工作曲线
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将微波消解方法分解的各种矿石样品溶液各移

取
$FD$8W

于
D$8W

的比色管!用超纯水分别稀释

定容!摇匀!按照工作曲线的光谱条件分别测定各种

矿石样品中的全铁含量!试验结果见表
G

$

'H/

!

化学分析与仪器分析测定全铁的方法比较

由于国家标准方法分析矿石中全铁非常经典!

对其从样品制备到全铁含量测定不再详述$但是通

过微波消解法对矿石样品处理!原子吸收光谱法测

定试样中全铁的含量试验可知!两种方法所得矿石

中全铁结果基本一致!但是两种方法过程中所用试

剂种类与用量#分析速度等却存在很多差别!比较情

D"

第
"

期
! !!!!!!!!!!!

邱会东等"微波消解
>

原子吸收光谱法测定矿石中的铁



况见表
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表
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两种分析方法的比较
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样品
主要试验试剂种类

化学法 仪器法

试样消解速度

传统方式 微波法

测定结果,
g

国家标准 仪器分析法

精矿粉

原矿

球团矿

钒钛精矿

锰矿

原矿

氧化铁
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氯化汞指示剂

等
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余种试剂

@%0

@;B

G

@V

铁标液

等
D

种试剂

C$8'( G$8'(

DCF"I DCFD<

"#FGE "#FG<

DGF!G DGFGC

D#FE< D#F<<

GF"G GFDE

DGFG" DGFG<

E#FI# EGF!E
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通过试验及表
G

可知!微波消解法处理矿石样

品!原子吸收光谱法测定全铁含量的仪器分析方法!

从试样溶解速度#试验试剂种类#各种试验试剂用

量#分析人员的分析环境#分析速度等多方面均优于

传统分解方式及化学分析方法!并且仪器化分析方

法试样溶液用量非常少!可以利用一个试样溶液对

矿石进行全分析$同时通过试验分析发现两种分析

方法所测各种矿石中全铁含量基本一致$

为了验证分析方法的精确度!分别选取了原

矿#精矿粉和锰矿三种样品按照实验方法的步骤

进行精密度实验!方法分析结果精密度良好!结果

见表
"

$

表
1

!

方法精密度实验
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试样 国家标准法测定值
55?

法测定值 平均值 相对标准偏差

原矿

精矿粉

锰矿

"#FGE

D#FE<

GF"G

"#F!G

D#FI<

GFDG

"#FGE

D#FGI

GFC#

"#FCD

DGF#<

GFDE

"#FG<

D#F<<

GFDE

$FC!

$F<C

!FG!

1

!

结语

通过不同试验方法的比较!微波消解溶样无人

值守#试剂用量少#速度快#损失小#多样品同时消解

%可同时消解
"$

个&!结合仪器分析技术对矿石中全

铁分析!分析结果可以满足企事业单位要求!矿石中

的全铁及其它离子的分析基本上可以实现仪器化手

段!解决一些企业分析人员短缺给分析带来的问题!

从长期效益评价有利于企业节约分析成本#提高工

作效率!同时还可减少分析产生的废液等三废造成

的环境污染问题$

参考文献

(

!

)赵雷!邱会东
:

铁矿石中全铁分析方法研究现状(

+

)

:

重

庆科技学院学报"自然科学版!

#$!$

!

!#

%

G

&"

<G><D:

(

#

)黄宝贵!张志勇!杨林!等
:

中国化学物相分析研究的新

成就%下&(

+

)

:

中国无机分析化学!

#$!!

!

!

%

G

&"

<>!D:

(

G

)罗学辉!张勇!艾晓军!等
:

熔融玻璃片
>

波长色散
J

射线

荧光光谱法测定铁矿石中全铁及其它多种元素的分析

进展(

+

)

:

中国无机分析化学!

#$!!

!

!

%

G

&"

#G>#C:

(

"

)梁庆勋!朱霞萍!尹继先
:

重铬酸钾滴定法测定钛铁时钒钛

磁铁矿试样的微波消解研究(

+

)

:

冶金分析!

#$!$

!

G$

%

E

&"

"">"E:

(

D

)刘毅生!林秀华
:

铬铁矿的
2%=>5A?

法分析(

+

)

:

理化检

验"化学分册!

!II#

!

#<

%

#

&"

<$><$

!

<#:

(

C

)黄雪生
:

重铬酸钾滴定法连续测定钛铁矿中二氧化钛及

总铁(

+

)

:

理化检验"化学分册!

#$$!

!

GE

%

G

&"

!GC>!GC

!

!G<:

(

E

)叶彬!孙涛!万爱福!等
:J

射线荧光光谱法测定高锰铁

矿石中铁(

+

)

:

理化检验"化学分册!

#$$<

!

""

%

!$

&"

!$!!>

!$!!

!

!$!C:

C"

中国无机分析化学
!!!!!!!!!!!!!!!!

#$!!

年


