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摘要!建立载金树脂物料中的铝#镁#锰#锶 = 种元素的分析检测方法$ 采用盐酸B硝酸B氢氟酸加热体系对试样进行溶解"

并通过电感耦合等离子体原子发射光谱法同时测定铝#锰#镁#锶元素的含量$ 实验结果表明"() &C:的载金树脂物料中铝#锰#

镁#锶元素的质量分数分别为 = )*=#* #)(#*W!ZA#*)WZA

!

&C&"精密度实验的相对标准偏差为 *Z)X[ ]!Z(W["加标回收率为

WAZ))[ ]*)=Z=)[$ 该方法快速#准确#稳定"适用于载金树脂物料中铝#锰#镁#锶元素的测定$
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<<近年来"中亚各国在提取黄金的过程中生产出一

些副产物"以(树脂)等名义出口"频繁出现在新疆维

吾尔自治区的各个口岸"最终"这些初级冶炼或粗加

工的树脂类混合矿物被确定为(载金树脂物料)

**+

$

目前"黄金的提炼大多是在加工锌和铜的过程

中采用树脂矿浆提金工艺进行*(+

"提取黄金后的树

脂物料中含有许多离子和杂质"包括银#铂等贵重金

属"铝#镁#锰#锶等有价值成分"及铅#镉#汞#砷等有

害物质*(+

$ 载金树脂物料中的铝#镁#锰#锶 = 种元

素"不仅可作添加剂#精炼剂*!+

"还可用作制备复合

材料*= B#+

"具有抗拉伸#耐腐蚀#降噪音#电磁波屏蔽

等多项优越的性能"成为当今工业化生产中必不可

少的材料$ 关于铝#镁#锰#锶等元素的分析检测"目

前主要采用的技术方法有原子吸收光谱法*W+

#原子

发射光谱法**)+

#质谱法*** B*!+

#电感耦合等离子体原

子发射光谱法**= B*A+等"但尚未见有关载金树脂物料

中铝#镁#锰#锶 = 种元素的分析检测报道$

为了满足进口口岸对载金树脂物料中有价值成

分的分析检测要求"笔者采用81OB$P? 法测定载金

树脂物料中的铝#镁#锰#锶的含量"并进行了方法学

考察$

;<实验部分

;=;<主要仪器和试剂

8g8? $Kn$JG$eP全谱直读等离子体光谱仪"

美国热电仪器公司生产$

铝标准储备溶液!* )))

!

&C3k"e?Me"())"/

W)&*!)*'"国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院生产

&批号 *=)#*#*('%镁标准储备溶液!* )))

!

&C3k"

eMo&P')#)*(""中国计量科学研究院生产&批号

*!)W='% 锰标准储备溶液! *))

!

&C3k" e?M e

"()=!/W)&A*)*'"国家钢铁材料测试中心钢铁研

,XW*,
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究总院生产 &批号 **)!((X('%锶标准储备溶液!

*))

!

&C3k"eMo&P')#)(=("中国计量科学研究院

生产&批号 *(*)*'%氢氟酸&批号 =)*('!优级纯"西

陇化工股份有限公司生产%盐酸&批号 ()*=)*)"'!

优级纯" 西安 化 学 试 剂 厂 生 产% 硝 酸 &批 号

()*=)**X'!优级纯"国药集团化学试剂有限公司生

产%实验用水为二次去离子水$

;=><仪器工作条件

仪器工作条件如表 * 所示$

表 ;<仪器工作条件

输出

功率C

o

雾化器

压力

O?8

辅助

气C&k,

340

B*

'

进样清

洗时间C

9

积分时间C9

短波长 长波长

蠕动泵

转速C&/,

340

B*

'

提升

量C3k

**A) !)Z* )ZA =) *A *) *)) *Z#A

;=?<分析线的选择

对铝#镁#锰#锶 = 种元素同时进行多条特征谱

线测定"选择共存元素谱线干扰少#背景低#灵敏度

高#精密度好和信噪比高的谱线作为分析谱线"最

终"分别选择 !)WZ(X*#(XWZAA!#(AWZ!X!#=(*ZAA( 03

作为铝#镁#锰#锶 = 种元素的分析谱线$

;=@<标准溶液的制备

依次取不同体积的 * )))

!

&C3k$7#+&标准储

备溶液和 *))

!

&C3k+0# ?/标准储备溶液于

*)) 3k的容量瓶中"用去离子水定容"配制成不同

质量浓度的标准溶液"如表 ( 所示$

表 ><标准溶液的制备

元素
储备液质量浓度C

&

!

&,3k

B*

'

选取体积C3k

标准溶液质量浓度C

&

!

&,3k

B*

'

$7 *)))

)Z))")Z)A"*Z))"

)Z*A")Z()")Z(A

)Z))"(Z))"=Z))"

"Z))"#Z))"*)Z)

+& *)))

)Z))")Z)(A")Z)A"

)Z)XA")Z*")Z*(A

)Z))"*Z))"(Z))"

!Z))"=Z))"AZ))

+0 *))

)Z))")Z)XA")Z*A"

)Z((A")Z!")Z!XA

)Z))")Z()")Z=)"

)Z")")Z#)"*Z))

?/ *))

)Z))")Z)A")Z*)"

)Z*A")Z()")Z(A

)Z))")Z!)")Z")"

)ZW)"*Z()"*ZA)

;=N<供试品溶液的制备**X B*#+

准确称取 )Z*)) ) &试样于 A) 3k的聚四氟乙

烯烧杯中"用少量蒸馏水润湿后"加入 *A 3k盐酸"

放在电热板上 &温度为 *))^左右' 加热 *) ]

*A 340"除去大量硫化氢$ 将 A 3k硝酸#A 3k氢氟

酸加入聚四氟乙烯烧杯$ 继续加热至蒸干"温度为

*")^左右"赶尽氢氟酸$ 再将 *) 3k盐酸&* *̀'

加入聚四氟乙烯烧杯中$ 在电热板上加热至微沸状

态"溶解盐类"取下冷却至室温$ 将溶液移入

*)) 3k容量瓶中"用水定容至刻度"摇匀"即得供试

品溶液$

><结果与讨论

>=;<仪器工作参数的优化

以背景等效浓度值为参考指标"考察输出功率#

载气流量#雾化器压力#观测高度等参数对仪器分析

性能的影响"从中选出各元素灵敏度高#背景强度低

的工作参数"结果如表 * 所示$

>=><校准曲线

在设定的仪器工作条件下"对 *Z= 中所述的标准

系列溶液进行测定并绘制校准曲线$ 实验测得铝的

校准曲线的线性回归方程为Oc)ZWW= X9̀ )Z)W! !"

线性范围为 ) ]*(

!

&C3k"Fc)ZWWW (%镁的校准曲

线的线性回归方程为 Oc*Z))! W9̀ )Z))X"线性范

围为 ) ]"

!

&C3k"Fc)ZWWW !%锰的校准曲线的线性

回归方程为Oc*Z)*" !9B)Z))# ("线性范围为 ) ]

(

!

&C3k"Fc)ZWWW (%锶的校准曲线的线性回归方

程为 Oc)ZWAA W9`)Z)*A ""线性范围为 ) ]

*Z(

!

&C3k"Fc)ZWWW *$ 线性范围可满足对铝#镁#

锰#锶测定的要求$

>=?<样品前处理方法

样品的前处理主要有微波消解#高温灰化#电热

板加热消解等**"+

$ 高温灰化法利用高温破坏有机

介质后加酸溶解灰分"温度过低则灰化不彻底"而温

度过高易损失待测元素$ 微波消解样品一次消解个

数有限"使用危险性较高"消解后冷却的时间较长"

另外"采用氢氟酸消解"还需要赶酸$ 而电热板加热

消解一次消解样品个数多"可以连赶酸一起完成"相

对比较安全"方法传统经典可靠$ 因此"选择电热板

加热#盐酸B硝酸B氢氟酸加热体系对试样进行

消解$

>=@<样品测试

样品测试结果如表 ! 所示$

由表 ! 可知"金质量分数为 () &C:的载金树脂

物料中"铝元素的平均质量分数为 = )*=

!

&C&"相对

标准偏差为 !Z(W[%镁元素的平均质量分数为

* #)(

!

&C&"相对标准偏差为 (Z=([%锰元素的平均

质量分数为 *W!ZA

!

&C&"相对标准偏差为 *Z)X[%

锶元素的平均质量分数为 *)WZA

!

&C&"相对标准偏

差为 (ZW=[$ 即金质量分数为 () &C:的载金树脂

物料中"铝的质量分数最高"随后依次是镁#锰#锶$

,#W*,
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表 ?<样品测试结果
!

&,&

B*

元素 $7 +& +0 ?/

测定值 * =)(( *#!X *WAZA **=Z(

测定值 ( =)"A *#)X *W!Z) *)#Z*

测定值 ! =(X! *#)" *W"Z( **(Z)

测定值 = !WX" *X(( *W*Z! *)AZ)

测定值 A !W*" *#== *W!Z" *)WZ"

测定值 " !W#" *XWA *W*Z( *)#Z!

平均值 =)*= *#)( *W!ZA *)WZA

相对标准偏差C[ !Z(W (Z=( *Z)X (ZW=

>=N<加标回收率实验

称取金质量分数为 () &C:的载金树脂物料

)Z* &"放置在 A) 3k聚四氟乙烯烧杯中"依次按照

表 ( 中平均值加入国家标准储备液"其中加入铝标

准储备液 = )))

!

&C&"镁标准储备液 ( )))

!

&C&"锰

标准储备液 ())

!

&C&"锶标准储备液 *))

!

&C&$ 加

入少量蒸馏水润湿"依照样品处理方法处理后"用

81OB$P?测定铝#镁#锰#锶的加标回收率$ 做 " 次

平行试验"结果如表 = 所示$

表 @<加标回收率实验

元素
样品值C

&

!

&,&

B*

'

加入量C

&

!

&,&

B*

'

测定值C

&

!

&,&

B*

'

回收率C[

$7 =)*= =)))

XW()"X##W"XW#("

XW*X"X#(A"XW#)

WXZ"="W"Z#""WWZ))

WXZA#"WAZ(""WWZ*A

+& *#)( ()))

!#AX"!#!)"!#=)"

!#*)"!##*"!#=W

*)(ZXX"*)*Z=)"*)*ZW*"

*))Z=!"*)!ZW#"*)(Z!A

+0 *W!ZA ())

!W*Z#"!#WZ("!##Z)"

!W!ZX"!#!ZA"!#AZW

WWZ*""WXZ##"WXZ(#"

*))Z*)"WAZ))"W"Z*W

?/ *)WZA *))

()=ZA"(*(Z""()"Z""

()WZW"(*!ZW"()AZ)

WAZ)*"*)!Z*)"WXZ)""

*))Z!#"*)=Z=)"WAZ=W

由表 = 可知"铝元素的加标回收率在 WAZ("[ ]

WWZ()["镁元素的加标回收率在 *))Z=![ ]

*)!ZW#["锰元素的加标回收率在 WAZ))[ ]

*))Z*)["锶元素的加标回收率在 WAZ)*[ ]

*)=Z=)[$ 实验结果表明"该方法&酸溶法'测定

铝#镁#锰#锶元素时准确度高"分析数据准确可靠$

>=R<检出限

按照标准酸溶样法进行空白溶液测定"测定次

数为 ** 次"计算标准偏差 2V及检出限$ 得到铝元

素的检出限为 )Z)(( A

!

&C3k"镁元素的检出限为

)Z))W )

!

&C3k"锰元素的检出限为 )Z))) "

!

&C3k"

锶元素的检出限为 )Z)() =

!

&C3k$

?<结论

建立了快速测定载金树脂物料中铝#镁#锰#锶

质量分数的方法$ 利用酸溶法处理样品"用 81OB

$P?进行检测"该方法分析速度快"检出限低"样品

消耗少"测定结果平行"回收率高"精密度与准确度

好$ 结果表明"该方法简便#快速#可靠"适用于载金

树脂物料中铝#镁#锰#锶质量分数的快速测定$
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