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摘 要 文章采用标准加入,>2:3.4法测定高盐度卤水中1?、4*和@，该方法可以避免因大量存在的碱金属离

子和其他离子给1?、4*和@测定带来的影响。各元素加标回收率在A"B88C!AABA"C之间，相对标准偏差（/4%）"
!C，分析结果准确度高，精密度好，可以准确测定高盐度卤水中1?、4*和@的含量。
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卤水是一种极有价值的矿产资源，天然卤水中

含有大量的R、-J、>J和+N等元素和一定量的1?、

4*、@、@*和,等微量元素。锂在国民经济建设中占

有重要的战略地位，锂及其化合物广泛应用于航空

航天工业、核能领域、冶炼及制造业、,5行业以及日

用品的生产，而盐湖卤水中的锂资源储量占锂资源

总量的;"C!9"C；硼酸也是一种重要的基础化工

原料，是玻璃纤维、绝缘材料、永磁材料、农药、阻燃

剂等产品的重要组成物质，对冶金、建材、国防、农

业、电子、化工等行业的发展有重要作用，而卤水中

一般都含有少量或者较高含量的硼；锶不仅是人体

必需的元素，也是寻找液体矿的一种标志性元素，因

此对卤水中锂、锶和硼的准确测定具有重要意义（郑

春辉等，!""$；熊妍等，!"#!；祝云军等，!"#"）。

传统的卤水成分分析测试主要是采用原子吸收

光谱法、分光光度法和化学法（如容量法、重量法等）

等方法，这些方法存在测定步骤繁琐、不能多元素同

时测定等问题，而电感耦合等离子发射光谱（,>2:
3.4）法具有灵敏度高、稳定性好、精密度好、分析快

###############################################################

速、可多元素同时测定等优点，近年来开始广泛应用
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于地质、环境和生物等领域中。但是用该方法分析

测试卤水样品时存在明显的基体效应，卤水中大量

存在的碱金属离子和其他离子（如!"、#$"、%$&"、

’(&"和)*&+, 等）会对-.、)/和0的测定产生影响

（孙大海等，1223$；12234；12235；郭琳等，&61&），

祝云军等人在测定-.、)/和0时都采用基体匹配法

进行分析测定，取得了较好的结果（祝云军等，&616；

武丽平等，&611；袁红战等，&611）。本文采用标准

加入7%89*:)法对卤水样品进行测试，得到的结果

准确可靠，建立了7%8;*:)测定卤水中-.、)/和0
的分析方法。

1 实验部分

!<! 仪器及工作条件

=>%*))*8型电感耦合等离子体发射光谱仪

（德国)8:%?>*），仪器带有自编标准加入法测试程

序，可直接进行标准加入法的测定。工作参数：等

离子体功率1,@6A，泵速36/$B／C.D，冷却气体流量

1,E66-／C.D，辅助气流量6EF6-／C.D，雾化器气体

流量6EF6-／C.D。

!<" 标准溶液及试剂

标准溶液：-.、)/和0标准溶液，购买于国家有

色金属及电子材料分析测试中心，标准溶液浓度均

为1666C(／-。

试剂：氯化钠，优级纯；氯化钾，轻质氧化镁，碳

酸钙，硫酸钠，硝酸，均为分析纯；实验用水均为去离

子水。

!<# 标准溶液制备及样品处理

1<3<1 标准溶液配制

取3个166C-的容量瓶，分别移取16C-浓度

为1666C(／-的-.、)/和0标准溶液，用@G的硝酸定

容，配制成-.、)/和0浓度为166C(／-的单标准溶

液，摇匀待用；在取一个166C-的容量瓶，移取16C-
浓度为166C(／-的0标准溶液，用@G的硝酸定容，

配制成浓度为16C(／-的0标准溶液，摇匀待用。

称取适量氯化钠、氯化钾、轻质氧化镁、碳酸钙

和硫酸钠配制成!"、#$"、%$&"、’(&"和)*&+, 浓

度为&6(／-的单标准溶液，摇匀待用。

1<3<& 加标样品溶液的配制

取H个@6C-容量瓶，编号为6!I。其中6号

瓶作为空白，H个容量瓶分别加入1号样品1C-；另

外1、&、3瓶中分别加入浓度为166C(／-的-.、)/

单标准溶液各6E@C-、1E6C-、&E@C-；,、@、I瓶中

分别加入浓度为16C(／-的0标准溶液各6E@C-、

1E6C-、&E@C-；H个瓶子分别用@G的硝酸溶液定

容。则6号瓶为空白溶液，即浓度为6；1、&、3号瓶

为浓度1E6C(／-、&C(／-、@C(／-的-.、)/混合加

标样品系列溶液；,、@、I号瓶为浓度6E1C(／-、6E&
C(／-、6E@C(／-的0加标样品系列溶液。

1<3<3 干扰实验样品溶液配制

以-.的干扰实验为例，取31个166C-容量

瓶，编号为6!36。然后分别向31个容量瓶中添加

浓度166C(／-的-.标准溶液&C-；之后再向1!I
号瓶添加浓度为&6(／-的!标准溶液1C-、&C-、

,C-、IC-、FC-和16C-；H!1&号瓶添加浓度为

&6(／-的#$标准溶液1C-、&C-、,C-、IC-、F
C-和16C-；13!1F号瓶添加浓度为&6(／-的%$
标准溶液1C-、&C-、,C-、IC-、FC-和16C-；

12!&,号瓶添加浓度为&6(／-的 ’(标准溶液1
C-、&C-、,C-、IC-、FC-和16C-；&@!36号瓶

添加浓度为&6(／-的)*&+, 标准溶液1C-、&C-、,
C-、IC-、FC-和16C-；最后均用@G的硝酸溶液

定容，配制成-.浓度为&C(／-的溶液，其中!"、

#$"、%$&"、’(&"和)*&+, 的浓度均分别为6E&(／-、

6E,(／-、6EF(／-、1E&(／-、1EI(／-和&E6(／-，摇

匀待测；同理配制)/和0的干扰实验溶液，)/浓度

为&C(／-，0浓度为6E&C(／-，!"、#$&"、%$&"、

’(&"和)*&+, 的浓度均分别为6E&(／-、6E,(／-、

6EF(／-、1E&(／-、1EI(／-和&E6(／-。

1<3<, 样品处理

分别移取1!16号样品&C-至166C-的容量

瓶中，用@G的硝酸溶液定容，摇匀待测。

& 结果与讨论

"<! 元素谱线的选择

7%89*:)中每种元素都有多条特征谱线，根据

实际样品测定时的浓度、干扰和背景等因素，挑选最

佳的测试谱线，各元素谱线波长、线性方程以及相关

系数!&如表1所示：

"<" 方法精密度

将1号样品稀释@6倍后，连续测定1&次，计

算相对标准偏差（>)J），结果如表&所示，各元素

的>)J!&G，说明本方法精密度好，能满足分析方

法的要求。
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表! 各元素谱线、工作曲线及相关系数表

"#$%&! ’(#%)*+,#%-.&,*/#%%+(&-，-*#(0#/0,1/2&-#(0
,3//&%#*+3(,3&44+,+&(*-43/&%&5&(*-

元素名称 !／!" 曲线方程 相关系数!#

$% &’()’*( +,#(-(#"./0-#’ 1
23 /(’)’’1 +,/!1(&".4!1(& ()444
5 #/4)’’- +,&01/0".110#- ()44*

表6 精密度实验结果（!7!6）

"#$%&6 8&-1%*-34./&,+-+3(*&-*（!7!6）

测试次数
!（5）／"6／$

$% 23 5

1 #)/*& #)#1’ ()1’’
# #)/10 #)14* ()1’-
- #)/1* #)1&& ()1’-
/ #)-*0 #)11’ ()1’1
0 #)/-( #)1’/ ()1’1
& #)-4* #)1&& ()1’(
’ #)/1* #)1&- ()1&’
* #)/1# #)1’- ()1’#
4 #)//1 #)#(( ()1’-
1( #)/#0 #)1&* ()1’1
11 #)-’( #)1#4 ()1&*
1# #)/1& #)1’1 ()1&4

平均值 #)/1* #)1’( ()1’1
标准偏差 ()(#4 ()(#* ()((-
728／9 1)140 1)#*( 1)00’

6)9 干扰实验

天然卤水矿化度大，需稀释后进行测定，稀释后

的卤水中:.、;<.、=<#.、>6#.和2?#@/ 等离子浓

度依然较高，因此干扰实验主要考察这0种离子对

$%、23和5测定的影响，分别进行单元素干扰实验，0
种干扰元素离子浓度均分别为(A#6／$、(A/6／$、

(A*6／$、1A#6／$、1A&6／$和#A(6／$。实验结果如

图1所示，0种离子对$%、23和5的影响均是随着其

浓度增加而增大。

6): 加标回收率

为验证方法准确性，对1号、#号和-号样品的

$%、23和5进行加标实验，在样品中加入适量分析元

素。实验结果列于表-，加标回收率在4(A//9"
44A4(9之间。

6); 样品的分析测试

采用该方法对1(个实际卤水样品进行测定，测

定结果见表/。

- 结 论

本文建立了用标准加入B=CD?E2法测定高盐度

图1 主要共存离子干扰实验
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表! 回收率实验结果

"#$%&! ’&()%*(+,-&.+/&-0*&(*

样品编号 测量元素
!（!）／"#／$

加标前 加入 加标后
回收率／%

&

’

(

$) ’*(+, ’*++ -*(+( ..*.+
/0 ’*&&. ’*++ (*.11 .(*-(
! +*&2( +*&, +*(&’ .’*1.
$) ’*’1( ’*++ -*’3( ..*+’
/0 ’*+.& ’*++ -*+&2 .3*(+
! +*&2’ +*&, +*(+1 .+*--
$) ’*(&. ’*++ -*’(- .,*22
/0 ’*+.3 ’*++ (*.,& .’*22
! +*&2+ +*&, +*(&- .3*++

表1 样品分析结果

"#$%&1 23#%0*4.#%-&()%*(+,&%&5&3*(43(#56%&(

样品编号
!（!）／#／$ !（!）／"#／$

45 6# 75 /8’9- : $) /0 !

& &&-*,& &*&( ,*&. &*,( -,’*., &’(*,+ &&-*,+ .*&,
’ &&-*+2 &*&’ ,*+1 &*,3 -,(*-, &’’*,+ &&&*1, .*-+
( &&,*,’ &*&+ ,*+- &*-& --’*’, &’+*-+ &&&*’+ .*++
- &&2*31 &*&& ,*+( &*-& --1*2+ &’&*(+ &&+*.+ .*&+
, &&1*-+ &*&, ,*&2 &*-& -3+*+, &’,*.+ &&-*3, .*&+
3 2+*’, +*1+ (*.2 ’*(& ’,+*1+ 1+*&, 22*&+ 3*3+
2 2&*(( +*1, -*&, ’*-+ ’3-*1+ 1,*(+ 1&*2+ 2*+,
1 33*-+ +*22 (*2. ’*’2 ’-&*3+ 23*., 2(*1+ .*&,
. 3.*,. +*1’ -*+- ’*-+ ’,,*’+ 1’*-, 21*2+ 3*1+
&+ 3(*+- +*2, (*32 ’*&. ’’.*., 2-*,+ 2&*2+ 3*(,

卤水中$)、/0和!的方法，避免了因卤水中大量的

碱金属离子和其他离子对$)、/0和!测定的影响。

实验 结 果 表 明，各 元 素 加 标 回 收 率 在.+;--%"
..;.+%之间，相对标准偏差（</=）!’%，相对于传

统分析测试方法，本方法具有简单便捷、可同时分析

多种元素，分析结果精密度好，准确度高等优点，可

以用于高盐度卤水样品的测定。但是由于不同地区

天然卤水其成分区别较大，因此对于不同地区卤水

的测试应先进行初步分析，以确定是否适合使用本

方法进行测试。
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89#%91::"$1;<9(=<($<:>#9?#9#$91=#@19A>9#B:(C<DC(E1?9"$1［F］4

GH1B"=(CI$/,:<9A($/J$%"$119"$%89#%91::，K7（L）：7MNOD7MPN（"$

GH"$1:1Q"<HJ$%C":H(?:<9(=<）4

&,($*)，)H,&F，.,38($/)H($%!456774R1<19B"$(<"#$#>
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)H1$G*，R#$%R2($/3",&X4566M43"<H",B91:#,9=1:($/<H1

S9#%91::#><H1"91;SC#"<(<"#$<1=H$"Y,1:［F］4F#,9$(C#>+(C<($/

GH1B"=(CI$/,:<9A，KP（M）：KLDN5（"$GH"$1:1Q"<HJ$%C":H(?U

:<9(=<）4

)H,&F，.,38($/.($%&456764R1<19B"$(<"#$#>?#9#$"$:(<,U

9(<1/?9"$1?A"$/,=<"@1CA=#,SC1/SC(:B((<#B"=1B"::"#$:S1=<9#BU

1<9A［F］4F#,9$(C#>+(C<3(E101:1(9=H，7L（N）：7WD5P（"$GH"$1:1

Q"<HJ$%C":H(?:<9(=<）4
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效应及其机理研究!4基体干扰效应的一般分布规律［F］4光谱

学与光谱分析，7K（5）：NKDNW4

孙大海，张展霞，贺柏龄，李劲枝47WWK?4IG8DZJ+中基体干扰效应及

其机理研究"4干扰现象的进一步探讨［F］4光谱学与光谱分析，

7K（N）：PWDMN4

孙大海，张展霞47WWK=4IG8DZJ+中基体干扰效应及其机理研究#4

有关干扰机理的探讨［F］4光谱学与光谱分析，7K（M）：KODN64

武丽平，袁红战，祝云军456774电感耦合等离子体原子发射光谱法测

定天然卤水中锶［F］4理化检验D化学分册，NO：MNLDMP54

熊妍，鲍宗必，邢华斌，苏宝根，杨亦文，任其龙456754盐湖卤水提硼

萃取剂的研究进展［F］4化工进展，K7（L）：7MNOD7MPP4

袁红战，祝云军，武丽平456774电感耦合等离子体发射光谱法测定天

然饱和卤水中的高含量锂［F］4岩矿测试，K6（7）：LODLW4

郑春辉，董殿权，刘亦凡4566M4卤水锂资源及其开发进展［F］4盐业与

化工，KP（M）：KLDN54

祝云军，武丽平，王英456764电感耦合等离子体发射光谱法测定饱和

卤水中的硼［F］4盐湖研究，7L（N）：7WD5P4

N6K7 矿 床 地 质 567M年

 
 

 

 
 

 
 

 


