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密闭微波消解D70aD+J同时测定电解金属锰阳极液中 *( 种元素"@.%aP%_3%\/%J&%0&%N3%0,%08%

0-%JP%d.#$内标铟"7/#和铋"[3#消除基体效应和仪器信号漂移' 结果表明$该方法具有较强的抗干扰性"相关系数Rn)YBBB

B#$加标回收率均为 B!YB!Z *̂)"Y*"Z$相对标准偏差KP<]!YCZ' 该方法操作简单%快速$适用于电解金属锰阳极液中多

种元素的同时检测'
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<<金属锰是国家重要战略资源$在国民经济中占

有重要地位(*)

' 目前获得金属锰的主要方法是电

解' 获得高纯度金属锰的首要条件是进入电解槽中

的硫酸锰溶液中杂质金属元素质量分数尽可能地

低' 纵观整个电解金属锰生产工艺流程$阳极液是

唯一作为循环液重新返回到生产工艺流程的液

体(()

' 所以阳极液中各元素质量分数影响电解金

属锰浸出化合%净化除杂等工序' 因此$结合电解金

属锰的生产要求建立一种快速%准确%简单的对阳极

液中多种元素同时测定的检测方法是亟待解决的

问题'

目前$对痕量金属元素的测试分析手段有很多$

但存在着诸多限制' 如原子吸收光谱法"$$J#单次

检测仅能分析 * 种元素$过程繁琐$周期较长&原子

荧光光谱法"$@J#的元素分析种类较少$且某些元

素"如aP#分析条件要求苛刻$检测过程繁琐(! D#)

&

电感耦合等离子体原子发射光谱法"70aD$LJ#谱

线干扰多且不易解决&而电感耦合等离子体发射光

谱法"70aDHLJ#和电感耦合等离子体质谱法"70aD

+J#相比$后者具有更低的检出限$且70aD+J 灵敏

度高$干扰性少$可同时分析多种元素等特点而得到

广泛应用(C D**)

' 此外$密闭微波消解因耗酸量小$

消解时间短$消解效果好$不易被污染等优点(*()

$常

作为样品预处理方法(*! D*C)

'
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酸体系处理$密闭微波

消解70aD+J测定电解金属锰阳极液中的 *( 种金

属元素质量分数'

;<实验部分

;>;<主要仪器

a3%.:Df3:.移液枪&?[D([数显控温不锈钢加

热板&N1.&2,L6.2./:56A= 70aD+J&+$>JDA%&.99

微波消解系统&Ndf*"+D

2

冷冻离心机&@fH+D@[\

超纯水机'

;>=<主要试剂

国家标准混合溶液 "m8563:;0,/:&,69:5/-5&-

(*#!*))
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ME2f&铟"7/#标准溶液!*))
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"[3#标准溶液!*))
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ME2f&过氧化氢![c
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;>B<实验方法

*Y!Y*<溶液配制
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"(#铟 "7/#和铋 "[3#内标溶液系列!用 (Z

T_H

!

稀释相应7/和[3标准溶液配制内标溶液$质

量浓度均为 ()

0

MEf'

"!#标准混合溶液系列!用 (Z T_H

!

逐级稀释

m8563:;0,/:&,69:5/-5&- (* 溶液$配制 *( 种检测元

素标准溶液$质量浓度分别为 )Y*%)YC%*Y)%CY)%

*)Y)%C)Y)%*))Y)%C))Y)

0

MEf'

*Y!Y(<测试步骤

预先用超纯水将消解罐洗净$向消解罐中加入

C 2fT_H

!

$放入消解仪中$在微波消解仪清洗程序

中清洗$待系统停止运行冷却至室温后$取出消解

罐$继续用超纯水清洗 ! "̂ 次$待用'

用移液枪向消解罐中精确加入 * 2f阳极液待

测样品%! 2fT_H

!

和 * 2fT

(

H

(

$摇匀$静置$拧

紧$放入微波消解系统'

密闭微波消解采用斜坡升温法$消解过程按以

下步骤进行!

!

升温 C 23/ 至 *#)h$保温 C 23/&

"

升温 ! 23/至 *C)h$保温 C 23/&

#

升温 ! 23/ 至

*W)h$保温 *) 23/'

消解程序完成后$打开消解系统$待消解罐冷却

至室温后$取出$打开$将其置于板面温度为 *()h

的电热板加热器上赶酸' 待消解罐中液体加热蒸发

至近 * 2f时$向消解罐中加入 * 2f超纯水继续赶

酸$赶酸次数为 " Ŵ 次' 赶酸完毕后$将消解罐中

液体转移至 *)) 2f的容量瓶中$并用 (Z T_H

!

将

其定容至 *)) 2f$该液体记为$试样' 用冷冻离心

机对$试样离心沉淀$转速为 = ))) &E23/$离心

! 23/' 用移液枪准确移取离心后的 $试样的上清

液 * 2f$并用 (Z T_H

!

将其定容至 *) 2f$此液体

记为[试样$留作上机检测'

在消解%赶酸%定容阳极液样品的同时$向阳极

液试样中加入相应的适量标准溶液作加标回收率实

验&以 (Z T_H

!

代替阳极液样品$采用完全相同的

处理步骤制备空白对比样品'

;>D<仪器工作参数

N1.&2,L6.2./:56A= 型70aD+J主要工作参数

如表 * 所示'

表 ;<#$QOA?的主要工作参数

项目 参数

入射功率EK *())

雾化室温度Eh !

重复测量次数 !

停留时间E29 ())

积分时间E9 )YC

进样流速E"2f-23/

D*

#

)YW

载流氩气流速E"2f-23/

D*

#

)Y"

辅助氩气流速E"2f-23/

D*

#

)YW

冷却氩气流速E"2f-23/

D*

#

*!YC

雾化气流速E"2f-23/

D*

#

)Y=C

=<结果与讨论

=>;<消解条件的确定

(Y*Y*<消解试剂的选择

电解金属锰阳极液成分种类较多$多为可溶性

金属盐类$在筛分实验中$选择目前湿法消解中常用

的酸体系' 在常用的消解酸中$硫酸因沸点较高$黏

度大$赶酸难度较大$高氯酸在密闭的环境中容易发

生爆炸(*")

$故采用 T_H
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酸体系消解电解金

属锰阳极液样品'

(Y*Y(<密闭微波消解酸体系的选择

常用的电热板敞口高温消解处理方法存在耗时

长$消解温度低导致消解不彻底$易挥发元素的损失

导致检测结果产生误差$消解时挥发的酸雾对实验

人员和仪器的损害等问题' 而密闭微波消解则是将

密闭消解罐置于微波消解仪中$微波消解仪按一定

的消解程序对其消解$大大提升了消解速率$避免了

样品污染和元素挥发等问题(*")

' 综合考虑$采用密

闭微波消解体系消解电解金属锰阳极液'

=>=<标准曲线线性方程及相关系数

检测 *( 种元素的标准混合溶液系列$其质量浓

-)W*-



()*" 年 # 月 周欢欢等!密闭微波消解70aD+J同时测定电解锰阳极液中 *( 种元素

度分别为 )Y*%)YC%*Y)%CY)%*)%C)%*))%C))

0

MEf$

并以 ()

0

MEf7/%[3国家标准溶液为内标溶液$校正

基体效应和仪器信号漂移$*( 种元素的线性方程及

相关系数如表 ( 所示' 由表 ( 可以看出$相关系数R

均大于 )YBBB B$满足分析要求'

表 =<电解金属锰阳极液中 ;= 种元素的线性方程和

相关系数

序号 元素 线性方程 相关系数"R#

* @. 8l!)W!YWWHb*""!(Y)" )YBBBB

( aP 8l(B=!Y#)Hb*!C"YW* *Y))))

! _3 8l=")Y!WHb*)()Y=) )YBBBB

# \/ 8l"*BY=WHb!##(Y(# )YBBBB

C J& 8l(WWYW"Hb(BBY(" )YBBBB

" 0& 8l(#=)Y*#Hb!CCCYB# )YBBBB

= N3 8l*#WYB*Hb(C"#YBW )YBBBB

W 0, 8l!!"*Y)#Hb=!!Y"( *Y))))

B 08 8l(*=#Y()Hb="CYWC )YBBBB

*) 0- 8l*!"(Y()Hb((W(= )YBBBB

** JP 8l""C(Y")Hb*BWY"* )YBBBB

*( d. 8l"B*Y=CHb!!(YW* *Y))))

=>B<精确度和准确度

对阳极液样品进行加标回收率实验$结果如表

! 所示' 由表 ! 可以看出$电解金属锰阳极液中 *(

种金属元素的加标回收率均在 B!YB!Z *̂)"Y*"Z

范围内$相对标准偏差 KP<]!YCZ$测定结果准确

可靠'

表 B<电解金属锰阳极液中 ;= 种元素的加标回收率和

相对标准偏差

序号 元素
测定值E

"

0

M-f

D*

#

加标

回收率EZ

相对标准偏差

KP<EZ

* @. *!Y)" BWY!W *Y()W

( aP *=Y=) BBY)W )Y==W

! _3 )Y(= BWYB! *Y)=*

# \/ *Y=* BBYW" *Y!B#

C J& =Y)( BWY=W )YC(B

" 0& *Y(! B=Y)# *YC*)

= N3 (YB# *)"Y*" *YB(!

W 0, )Y)) *)#Y"B *YC*"

B 08 )Y#" B"Y"# *Y)=(

*) 0- )Y** BCY(B !Y!"B

** JP )Y*# B!YB! !Y#(C

*( d. !CY)W *)#Y=" *Y#==

B<结论

"*#密闭微波消解是一种操作简单%快速%安

全%可靠的消解体系$具有消解速度快$消解彻底$可

避免元素挥发损失$不引入污染等特点'
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密闭微波消解体系D70aD+J

法同时测定电解金属锰阳极液中 *( 种元素的方法$

具有强抗干扰性$精确度和准确度高等特点$操作简

单%快速$适用于电解金属锰阳极液中多种元素的同

时检测'
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