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摘要：将电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ ＡＥＳ）应用于铁矿石的物相分析，并对不同相态前处理方法作了详细

的叙述。 样品经磁选后得到磁铁矿，用重铬酸钾容量法测定磁铁矿，采用电感耦合等离子体发射光谱法测定菱铁

矿、赤褐铁矿、硫化铁和硅酸铁。 对仪器条件、溶剂的选择及溶液介质影响进行了讨论，所得结果与容量法测定结

果比对无显著差异，可用于铁矿石物相的测定。
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０　 引言

铁是地壳中分布最为广泛的元素之一。 在自然

界中，已知铁矿物和含铁矿物达 １７０ 余种，其中具有

工业价值可作为炼铁原料的铁矿石主要有磁铁矿、
赤铁矿、镜铁矿、针铁矿、褐铁矿和菱铁矿等。 评价

铁矿床的经济价值和计算的矿床储量并不取决于铁

的绝对含量，而与铁在矿石中存在的状态及其含量

有关［１ ２］。 因此，对铁矿石进行地质评价和工业利

用时，铁矿石的物相分析就成为一项必不可少的工

作。 根据我国最新的地质勘查规范 （ＤＺ ／ Ｔ０２００
２００２），铁矿石的物相分析要求测定的相态有磁铁

矿、菱铁矿、赤褐铁矿、硫化铁、硅酸铁共 ５ 相。
铁矿石的物相分析方法主要是比色法，容量法，

原子吸收法等，分离后的溶液要经过多步处理，手续

冗长繁琐。 该文在前人研究成果的基础上［３ １０］，建
立了电感耦合等离子发射光谱法（ ＩＣＰ ＡＥＳ）测定

铁矿石物相的快速分析的新方法。 样品经磁选后得

到磁铁矿，采用重铬酸钾容量法测定铁。 剩余溶液

经乙酸水浴溶解后得菱铁矿；残渣经含氯化亚锡的

盐酸溶液水浴溶解后得赤褐铁矿；残渣经王水溶解

得硫化铁；残渣经 ＨＦ ＨＣｌＯ４ ＨＣｌ ＨＮＯ３ 四酸溶

解蒸干，王水复溶后，得硅酸铁；采用 ＩＣＰ ＡＥＳ 测

定铁含量。

１　 实验部分

１．１　 主要试剂

铁标准溶液（５００ ｍｇ ／ Ｌ）：准确称取光谱纯三氧

化二铁 ０．７１４ ９ ｇ 置于 １５０ ｍＬ 烧杯中，加入 １００ ｍＬ
盐酸（１＋１），完全溶解后，移入 １ ０００ ｍＬ 容量瓶中，
用水稀释至刻度，摇匀，备用。 重铬酸钾标准溶液：
取重铬酸钾基准约 ３０ ｇ 左右，１５０℃烘 １ ｈ 后，称取

２４．５１５ ０ ｇ 定容至 ２ Ｌ 蒸馏水中，此时 ρ（Ｃｒ２Ｏ２
７ ）＝

０．０４１ ６７ｍｏｌ ／ Ｌ。 氟化钾、氯化亚锡、中性红、二苯胺

磺酸钠、乙酸、氯化亚锡、盐酸、硝酸均为分析纯。

１．２　 仪器及参数

ＩＣＰ ５０００ 电感耦合等离子体原子发射光谱仪

（聚光科技（杭州）股份有限公司），双向和垂直观

测，观察位置自动优化，中阶梯光栅的二维分光系
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统，自激式全固态射频电源，科研级高速背照式

ＣＣＤ。 仪器工作参数如表 １ 所示。
表 １　 仪器工作参数

射频功率 ／
Ｗ

冷却气流量 ／
（Ｌ·ｍｉｎ １）

辅助气流 ／
（Ｌ·ｍｉｎ １）

雾化器流量 ／
（Ｌ·ｍｉｎ １）

泵速 ／
（ ｒ·ｍｉｎ １）

１２００ １２ １．０ ０．６ ５０

１．３　 实验方法

１．３．１　 磁铁矿的测定

准确称取 １．０００ ｇ 样品置于 １５０ ｍＬ 烧杯中，加
入 ５０～６０ ｍＬ 水，用磁铁在烧杯底部来回移动，将磁

铁上吸附的磁性矿物移入另一烧杯中，用水冲磁性

矿物于烧杯中，重复操作直至试样中磁性矿物全部

洗净为止，继而在盛有磁性矿物的第 ２ 个烧杯中进

行磁选，将磁性矿物移入第 ３ 个烧杯中，直至第 ２ 个

烧杯中磁性矿物全部洗净；合并第一、二烧杯中非磁

性矿物，将第 ３ 个烧杯中磁性矿物和水，加热浓缩至

小体积加入盐酸 １５ ｍＬ 低温下分解试样，用氯化亚

锡还原后，重铬酸钾容量法测定铁。
１．３．２　 菱铁矿的测定

将非磁性部分转移至 ２５０ ｍＬ 烧杯中，加入 １２
ｍＬ 冰乙酸，加水至 １００ ｍＬ，在沸水浴上浸取 １ ｈ，并
用玻璃棒不时搅动，取下过滤，用水冲洗沉淀 ６ ～ ７
次，滤液定容至 ２５０ ｍＬ 容量瓶中，用电感耦合等离

子体发射光谱仪（ＩＣＰ ＡＥＳ）测定铁量。
１．３．３　 赤褐铁矿的测定

将浸取菱铁矿后的残渣转移至原烧杯，加入 ３ ｇ
氯化亚锡，３５ ｍＬ 盐酸加水至 １００ ｍＬ；水浴浸取 １ ｈ，
并用玻璃棒经常搅动，取下过滤，用 ５％盐酸溶液洗

涤沉淀 ６ ～ ７ 次，滤液定容至 １００ ｍＬ 容量瓶中，用
ＩＣＰ ＡＥＳ 测定铁量。
１．３．４　 硫化铁的测定

将浸取赤褐铁矿后的不溶残渣转放入瓷坩埚中

灰化，将灰化后的沉淀移入烧杯中，加入王水 １５
ｍＬ，加热使试样完全溶解，取下过滤，洗涤沉淀 ６ ～ ７
次，滤液转移至 １００ ｍＬ 容量瓶中，用 ＩＣＰ ＡＥＳ 测

定铁量。
１．３．５　 硅酸铁的测定

将浸取硫化铁后的不溶残渣转连同滤纸放入聚

四氟坩埚中，加入 ４ ｍＬＨＦ，２ ｍＬＨＣｌＯ４，１５ ｍＬ 王水，
置于电热板上蒸干后，加入 ２ ｍＬ 王水复溶，转移定

容至 ５０ ｍＬ 比色管中，用 ＩＣＰ ＡＥＳ 测定铁量。 分

析流程如图 １ 所示。

图 １　 铁矿石物相分析流程图

２　 结果与讨论

２．１　 分析波长的选择

ＩＣＰ ＡＥＳ 测定元素选择分析线时，要综合考虑

分析强度、干扰情况及稳定性，选择干扰少、背景低

信噪比高的特征谱线。 该实验选择 ２３８．２０４ ｎｍ，此
谱线干扰少、精密度高、稳定性好。

２．２　 仪器条件的优化

ＩＣＰ ＡＥＳ 仪器条件的优化，主要包括了射频功

率的选择、载气流速的选择、等离子气流速的选择和

样品进样速度的选择。 该文以铁标准溶液（１０ ｍｇ ／ Ｌ）
在波长 ２３８．２０４ ｎｍ 下考察射频功率、载气量及泵速的

影响，选取信号强度高、背景等效浓度最小为最佳工

作条件。 该文确定的优化条件为：选择射频功率

１ ２００ Ｗ，冷却气 １２ Ｌ·ｍｉｎ １，辅助气１．０ Ｌ·ｍｉｎ １，雾
化器 ０．６ Ｌ·ｍｉｎ １，泵速 ５０ ｒ·ｍｉｎ １。

２．３　 溶剂的选择

物相分析根据元素和化合物的化学性质差异，
采用溶解的方法分离不同相态，然后测定其组成和

含量。
菱铁矿易溶于乙酸，分离菱铁矿要严格控制乙

酸的浓度，浓度过高会使部分赤铁矿、褐铁矿及硅酸

铁矿溶解，影响结果测定，浓度过低会使菱铁矿溶解

不完全，故溶液浓度控制在 ２ ｍｏｌ ／ Ｌ［７ ９］。
赤褐铁矿采用氯化亚锡溶解，溶液浓度控制在

３％。 硫化铁采用王水直接溶解。
硅酸铁用氢氧化钠熔融法可以溶解［１１］，但氢氧

化钠介质对 ＩＣＰ ＡＥＳ 测定铁量的影响很大，该文

研究发现用 ＨＦ ＨＣｌＯ４ ＨＣｌ ＨＮＯ３ 四酸溶解蒸

干，王水复溶后，得到澄清透亮的溶液，且测定结果

与碱熔得到的结果是一致的。
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２．４　 溶液介质对测定铁量的影响

２．４．１　 乙酸介质的影响

由于乙酸具有很强的挥发性，挥发性物质对

ＩＣＰ ＡＥＳ 的反射功率具有较大的影响，从而影响仪

器的稳定性，超过一定浓度的乙酸介质直接导致仪

器熄火。 该文讨论了乙酸浓度为 ０．４０，０．８０，１．００，
１．５０，２．００，４．００ ｍｏｌ ／ Ｌ 时乙酸对测定铁量（４％）时强

度的影响，如图 ２ 所示，可以看出定乙酸的浓度越

大，对测定铁的强度影响越大，导致测定结果就越偏

高。 当乙酸浓度在 ０．８ ～ ２ ｍｏｌ ／ Ｌ 时趋于稳定，当乙

酸浓度达到 ６ ｍｏｌ ／ Ｌ 时等离子体自动熄火。 因此测

定时乙酸的浓度越小越好，但乙酸浓度越小定容体

积就越大，铁含量越低使其误差增大，综合考虑乙酸

浓度约为 １．００ ｍｏｌ ／ Ｌ。

图 ２　 乙酸对铁信号强度的影响

２．４．２　 氯化亚锡介质的影响

氯化亚锡中锡含量对测定铁时的影响，该文讨

论了氯化亚锡含量为 ０． ６％，１． ２％，１． ５％，２．０％，
３．０％，６．０％时氯化亚锡对测定铁量（４％）时强度的

影响如图 ３ 所示，可以看出氯化亚锡的含量高低对

测定铁量没有直接的影响，因此赤褐铁矿的定容体

积没有要求，为方便测定该文定容体积为 １００ ｍＬ。

图 ３　 氯化亚锡对铁信号强度的影响

２．５　 方法比对试验

该文采用传统的容量法（ＶＯＬ）和 ＩＣＰ ＯＥＳ 测

定铁量方法对国家 一 级 标 准 物 质 ＧＢＷ０７２７１，
ＣＢＷ０７２７２，ＧＢＷ０７２７３，ＧＢＷ０７２７６ 分别进行测定，
得到的结果如表 ２ 所示，结果表明 ＩＣＰ ＡＥＳ 测定

铁物相分析的方法是可行的。

表 ２　 两种方法对比试验数据

标准物质 菱铁矿 标准值 赤褐铁矿 标准值 硫化铁 标准值 硅酸铁 标准值

ＩＣＰ ＶＯＬ ＩＣＰ ＶＯＬ ＩＣＰ ＶＯＬ ＩＣＰ ＶＯＬ
ＧＢＷ０７２７１ １５．８０ １５．７５ １５．６０ １６．３３ １６．４０ １６．５０ ０．９０ ０．８９ ０．９０ １．３２ １．３２ １．３０
ＧＢＷ０７２７２ １．８９ １．７９ ２．００ ２．５５ ２．４８ ２．６０ ０．６８ ０．６９ ０．７０ ０．８１ ０．７９ ０．８０
ＧＢＷ０７２７３ ４．３９ ４．５５ ４．５０ ２．３３ ２．３３ ２．２０ ６．３３ ６．３５ ６．４０ ０．６７ ０．７１ ０．７０
ＧＢＷ０７２７６ ０．３２ ０．３１ ０．３０ ０．３６ ０．３７ ０．３０ ０．０５ ０．０５ ０．０３ １．３２ １．２６ １．３０

３　 结论

该文针对经典的铁矿石物相分析方法的分析步

骤繁琐、周期长等缺点，建立了采用电感耦合等离子

体发射光谱仪测定铁矿石物相的分析方法。 讨论了

溶剂选择和溶液介质的影响，确定了采用酸性介质

对元素测定干扰较小，准确度高，以及乙酸浓度约为

１．００ ｍｏｌ ／ Ｌ 等实验条件。 与其他方法比较，此方法

具有检出限低，线性范围宽，操作简单方便，精密度

和准确度高，检测速度快的优点；样品溶解和分离时

取样量少，使铁矿物溶解完全，分离时间缩短，能快

速、准确地测定铁矿石物相及铁矿物在自然界的赋

存状态。
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