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摘要：钛铁矿精粉中二氧化钛的含量一般在４０％～５０％，全铁含量一般在３０％～４５％，二者在钛铁矿精粉分析过程
中对其他组分测定造成干扰，同时大量钛的水解会造成分析工作的失败，通过氢氟酸—王水—硫酸分解样品，在

８％的硫酸和１０％的盐酸介质中，用ＩＣＰ－ＡＥＳ以国家标准物质作标准曲线，快速测定钛铁矿精粉中钛、铁、钒的含
量，该法简便快速，选择性好，准确度高。
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　　钛铁矿精粉化学组分主要是 ＦｅＴｉＯ３，钛铁矿属
于难分解的矿石。钛铁矿精粉中二氧化钛一般在

４０％～５０％，全铁一般在３０％ ～４５％，二者在钛铁
矿精粉分析过程中对其他组分测定造成干扰，同时

大量钛的水解会造成分析工作的失败，针对测定项

目、所用方法、干扰物质及其性质，选择有效、快速、

简便、经济合理的分解方法，使试样分解、分离富集

和测定很好地结合。常见的分解方法有酸溶分解、

熔融分解和半融分解。钛的测定一般采用重量法、

电位滴定法、极谱法、容量法、比色法［１］；铁的测定

采取容量法；钒的测定通常用比色法和容量法；钛铁

的连续测定方法一般采用容量法［２］；酸溶特别是氢

氟酸—硝酸—硫酸分解样品适宜 ＩＣＰ ＡＥＳ测定钛
铁矿中各元素的连续测定［３］，该文创新之处在于采

用氢氟酸—王水—硫酸分解样品，钛铁矿中所有的

矿物几乎都能分解［４］，在８％的硫酸和１０％的盐酸
介质中，采用 ＩＣＰ ＡＥＳ以国家标准物质作标准曲
线，快速测定钛铁矿精粉中主要元素的含量，避免了

配标准系列的复杂程序，尽量使标准样品和待测样

品组成一致，消除各种干扰，测量方法简便快速，选

择性好，准确度高。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

６３００型电感耦合等离子发射光谱仪（热电公
司）。

盐酸、硝酸、硫酸（山东莱阳开发区精细化工试

剂厂，分析纯）；氢氟酸（上海国药集团，优级纯）。

钒钛 磁 铁 矿 标 准 物 质 ＧＢＷ０７２２４ ＧＢＷ０７２２５
ＧＢＷ０７２２６ａ（攀枝花钢铁研究所）。实验用水均为
去离子水。

１．２　实验方法

１．２．１　样品分解处理过程
分别准确称取国家标准物质 ＧＢＷ０７２２４，

０．１０００ｇ，０．１５００ｇ，０．２０００ｇ，０．２５００ｇ待测样品
０．１０００ｇ（一般双份）和国家标准物质 ＧＢＷ０７２２６ａ
０．１０００ｇ分别置于聚四氟乙烯坩埚内，加数滴水润
湿，加入５ｍＬ（１＋１）王水、４ｍＬ（１＋１）硫酸和５ｍＬ
氢氟酸，置于低温电热板上加热分解试样。待三氧

化硫白烟冒尽后，将坩埚依次取下冷却，根据定容体

积依次加入（１＋１）硫酸和（１＋１）盐酸（保持定容后
在８％的硫酸和１０％的盐酸介质中），将坩埚置于低
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温电热板上加热溶解盐类并直至溶液清亮，取下坩

埚冷却，定容于１００ｍＬ容量瓶（样品钛含量高可定
容于２５０ｍＬ容量瓶），摇匀待测。
１．２．２　样品测定

分别选取铁、钒、钛强度小的弱线［５］，尽可能选

择无干扰分析谱线。以国家标准物质 ＧＢＷ０７２２４
０．１０００ｇ，０．１５００ｇ，０．２０００ｇ，０．２５００ｇ定容的溶液
为标准系列，以空白样品为零点，在各元素浓度值分

别输入值见表１。
表１　各元素浓度值分别输入值

样品编号 ＴＦｅ／％ ＴｉＯ２／％ Ｖ２Ｏ５／％
空白 ０．００ ０．００ ０．００
０．１０００ｇ ３２．９７ １０．６３ ０．３１３
０．１５００ｇ ４９．４６ １５．９５ ０．４７０
０．２０００ｇ ６５．９４ ２１．２６ ０．６２６
０．２５００ｇ ８２．４３ ２６．５８ ０．７８３

用ＩＣＰ－ＡＥＳ进行测定，以标准浓度为 ｘ坐标，
以吸光度为ｙ坐标进行曲线回归，测量结果即为样
品所含该元素百分含量。

２　 结果与讨论

２．１　方法准确度

该 法 通 过 国 家 标 准 物 质 ＧＢＷ０７２２４，
ＧＢＷ０７２２５，ＧＢＷ０７２２６ａ各为标准系列相互检测，验
证方法的准确性，具体数据见表２。试验表明，该方
法能满足检测质量要求。

表２　标准物质检测质量检查

样品编号

ω（ＴＦｅ）／％ ω（ＴｉＯ２）／％ ω（Ｖ２Ｏ５）／％

标值
检测
结果

ＲＥ％ 标值
检测
结果

ＲＥ％ 标值
检测
结果

ＲＥ％

ＧＢＷ０７２２４３２．９７３２．７５－０．６７１０．６３１０．４３－１．８８０．３１３０．２９５－５．７５
ＧＢＷ０７２２４３２．９７３３．２００．７０ １０．６３１０．５８－０．４７０．３１３０．３２４３．５１
ＧＢＷ０７２２５２７．５５２７．７５０．７３ ９．７２ ９．５４ －１．８５０．２５８０．２４６－４．６５
ＧＢＷ０７２２５２７．５５２７．４２０．４７ ９．７２ ９．６７ －０．５１０．２５８０．２６５２．７１
ＧＢＷ０７２２６ａ５２．６６５２．４２－０．４６１２．６６１２．４７－１．５００．５７２０．５５１－３．６７
ＧＢＷ０７２２６ａ５２．６６５２．９８０．６１ １２．６６１２．７７０．８７ ０．５７２０．５８１１．５７

２．２　方法精密度

随机选取测试样品，按试验方法处理，分别连续

测定６次，计算其相对标准偏差 ＲＳＤ％，结果见表
３，结果表明ＲＳＤ％均小于６．０％。

表３　方法精密度

分析
项目

检测结果／％ 平均值
ｕｇ／ｇ

ＲＳＤ
％

ＴＦｅ ２２．２５２２．５２２２．７４２２．１４２２．４１２２．６４ ２２．４５ １．０２
ＴｉＯ２ ４０．２８３９．８４４０．５２４０．３６４０．６０４０．３０ ４０．２０ １．２２
Ｖ２Ｏ５ ０．３１２０．３４５０．３０５０．３３７０．３４１０．３１９ ０．３２６ ５．１２

２．３　干扰因素

用该方法分解样品能使钒钛磁铁矿、钛铁矿、金

红石、榍石、钙钛矿、锰钛矿、磁铁矿、赤铁矿、辉石、

长石、橄榄石、角闪石、黑云母、镁铁尖晶石、绿泥石、

褐帘石，硫化物、砷化物、硫砷化物等矿物完全溶解，

并使矿石中硅呈四氟化硅挥发除去，当硫酸冒烟时

能将过剩的氢氟酸、硝酸、盐酸和氟化物中的氟除

去［５］。同时等离子发射光谱仪分辨率高，自身有足

够的抗干扰能力。因此，相关干扰可以忽略。

通过控制定容体积，该方法可测定不同含量的

钛铁矿精粉、原矿、尾矿。由于各样品中铁、钛、钒含

量变化大，要十分注意样品的处理过程不能出现相

互交叉污染。

３　结语

该法操作，选择性好，准确率高，简便快速，通过

选取不同的国家标准物质和控制定容体积，可快速

测定不同含量的钛铁矿中的钛、铁、钒，该方法具有

广泛的应用价值和独到的应用特点。
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