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摘要：试样经烘干处理后，利用酸溶法或碱融法制备稳定的分析溶液，然后利用原子吸收分光光度计于波长２３２．０

ｎｍ处，随同标准曲线测量镍含量，此方法简单、快捷，所选分析线干扰小、灵敏度高，稳定性和准确度均满足要求。
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　　我国自２００６年起开始大量进口红土镍矿，至今

进口量已达１亿ｔ以上，且逐年递增。由于国内国

际均没有统一的红土镍矿检验标准，在近几年的红

土镍矿进口贸易中，各家使用不同检测手段与方法，

时常因镍矿的品质检测差异较大等问题产生争议。

因此，确认一种快速稳定的镍元素检测方法有较强

的现实意义。传统的化学分析方法操作繁琐，分析

速度慢，消耗试剂多，精密度差，难以满足进口商检

和生产需要。笔者在近几年的工作中，对红土镍矿

检测过程反复实验总结，得出一种快速、稳定、准确

的检测方法。此检验方法要求条件一般，有原子吸

收的中小实验室即可做到［１］。

１　实验部分

１．１　主要仪器和工作条件

原子吸收分光光度计ＴＡＳ ９８６（北京普析通

用仪器有限公司），仪器工作条件见表１。

表１　仪器工作条件

波长

（ｎｍ）
光谱通带

（ｎｍ）
燃气流量

（ｍＬ／ｍｉｎ）
灯电流

（ｍＡ）

２３２．０ ０．２ １４００ ４

１．２　主要试剂

盐酸１．１９ｇ／ｍＬ；硝酸１．４２ｇ／ｍＬ；过氧化钠

（铁盒包装粉末状）；氢氧化钠。以上所用试剂均为

分析纯，配制溶液所用水均应符合国标规定的三级

水要求［２］。

１．３　标准曲线的绘制

镍标准溶液１０００μｇ／ｍＬ：称取１．００００ｇ金属

镍（＞９９．９％）放于１５０ｍＬ烧杯中，加入３０ｍＬ硝

酸溶液（１＋１），盖上表面皿，加热溶解完全后，冷却

至室温，洗净表面皿，移入１０００ｍＬ容量瓶中，水稀

释至刻度，摇匀，此溶液浓度为１０００μｇ／ｍＬ，作为

贮备液保存［３］。

镍标准溶液１００μｇ／ｍＬ：用移液管准确量取５０

ｍＬ镍标准贮备液于５００ｍＬ容量瓶中，加入７．５

ｍＬ硝酸，水洗释至刻度，摇匀。分别取０ｍＬ，１

ｍＬ，３ｍＬ，５ｍＬ，７ｍＬ镍标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）于

１００ｍＬ容量瓶中，加入盐酸４ｍＬ，水稀释至刻度，

摇匀，和样品同条件测定，绘制标准曲线。

１．４　试样的处理和测定

（１）准确称取０．１０００ｇ试样于１５０ｍＬ锥形瓶

中，加入１５ｍＬ盐酸，在低温电热板上加热溶解，待

试液微沸后加入５ｍＬ硝酸，以除去微量的碳及有

机物，蒸至湿盐状取下，冷却，加入１０ｍＬ盐酸，用

水冲洗杯壁，加水约２０ｍＬ，置电热板上加热至微沸

溶解盐类。取下冷至室温，定容于２５０ｍＬ容量瓶

中，摇匀。静置至不溶物沉淀完全。于原子吸收分

光光度计上测定镍含量。

（２）准确称取０．１０００ｇ试样于高铝坩埚中（随

同样品做空白试验），加入１ｇ过氧化钠，混匀，然后

再覆盖少许氢氧化钠，放于已升温至６００℃的马弗

炉里，熔融１０ｍｉｎ，取出充分冷却后，放入２５０ｍＬ
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烧杯中，加入５０ｍＬ热水，提取熔融物，待反应停止

后，加入１５ｍＬ浓盐酸，洗出坩埚，冷却至室温，定

容于２５０ｍＬ容量瓶中，摇匀。稍微静置稳定，以空

白溶液为背景，在（１）所述的条件下测定镍含量。

２　结果与讨论

２．１　准确度与精密度

（１）镍检测的精密度控制，取不同含量的试样，

每一样品分析７次，重复分析相对偏差按 ＤＺ／

Ｔ０１３０ ２００６规定犢犮＝犆×（１４．３７犡０．１２６３ ７．６５９）

标准计算，镍矿的相对偏差允许限系数犆为０．６７，

经统计测试精密度均符合要求，统计结果见表２
［４］。

表２　镍检测精密度统计

样品标识
测定值％

（狀＝７）

相对偏差％

（狀＝７）

相对偏差

允许限犢犮

１号
０．８７，０．９１，０．９０，

０．８９，０．９３，０．９１，

０．８８

３．３３，１．１１，０．００，

１．１１，３．３３，１．１１，

２．２２

４．６３

２号
１．５２，１．５２，１．４７，

１．４７，１．４８，１．５０，

１．４８

２．０１，２．０１，１．３４，

１．３４，０．６７，０．６７，

０．６７

４．０２

３号
２．１０，２．０３，２．０３，

２．０５，２．０４，２．０５，

２．０１

２．９４，０．４９，０．４９，

０．４９，０．００，０．４９，

１．４７

３．６６

（２）镍检测的准确度控制，分别取７份编号为

ＹＳＢＣ２８７５４ ０６和ＹＳＢＣ２８７５５ ０６红土镍矿标样

（又名高铬镍铁矿标样）与样品同时分析，分析结果

准确度按ＤＺ／Ｔ０１３０ ２００６规定犢犫＝
１

槡２
犢犮标准计

算，经统计测试准确度均合格，统计结果见表３。

表３　镍检测准确度统计

标样编号
平均值％
（狀＝７）

推荐值％ 犚犈％
相对误差

允许限犢犫

ＹＳＢＣ２８７５４ ０６ １．７０ １．６８ １．１９ ２．７５

ＹＳＢＣ２８７５５ ０６ ０．８４ ０．８６ ２．３２ ３．３１

２．２　仪器条件控制

（１）如果试样中镍含量很高，信号灵敏很强，超

出标准系列上限，可以将燃烧头适当偏转，从而增加

测量过程的稳定性。

（２）由于镍元素谱线较为复杂，当狭缝宽度增大

时光谱通带增大，在共振线附近有其他非吸收线的

发射和背景发射，这些辐射不被吸收，使得吸收值相

对减小，曲线向浓度轴弯曲，导致灵敏度下降。所以

在选择光谱通带时要在比测量其他元素更小的狭缝

宽度下进行，该实验中选择０．２ｎｍ较为理想。这

样可以得到较好的校正曲线和讯噪比，曲线类型选

择二次曲线较好。

２．３　样品条件控制

红土镍矿常被称作“海绵矿”，其属性极易吸水，

进口贸易中到货的红土镍矿水分基本含量在３０％

～４０％之间，要在１０５℃彻底烘干后才能制样，而且

要快速进入干燥器保存，如果隔日测量，要重新烘干

样品。

３　结语

很多岩矿分析实验规程在试样分解、溶液制备

的过程中出现矫枉过正的现象，如过多的试剂加入，

过多的加热、蒸干、沉淀及分离步骤，虽然保证了试

样的完全分解和杂质元素的去除，但是也带进多种

试剂杂质及操作中的不稳定因素，既浪费时间又不

能保证最佳准确度、精密度。该方法根据红土镍矿

特有的成矿特性，采用快速溶矿方法，能够保证镍元

素完全溶解；利用分析仪器较好的灵敏度，能够消除

杂质干扰，从而满足测试准确度、精密度要求。和经

典分析方法相比较有异工同曲之妙。
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