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电感耦合等离子体发射光谱法测定地质样品中
Ｋ、Ｃａ 等常量元素的前处理方法对比
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摘要: 通过以标准物质玄武岩为试验对象ꎬ分别使用酸溶法和碱熔法进行样品前处理ꎬ采用电感耦合等离子体发射

光谱法(ＩＣＰ－ＯＥＳ)测定ꎬ二者均取得了良好的结果. 其中ꎬ酸溶法对样品的消解更为彻底ꎬ元素的提取更为完全ꎬ与
标准物质元素推荐值之间的误差更小. 但碱熔法流程更为简单ꎬ所需时间短ꎬ且不影响样品 Ｓｉ 元素的测定. 总体来

说ꎬ碱熔法适合用于常规地质样品常量元素的前处理ꎬ酸溶法适合于较难溶解的地质样品常量和痕量元素的测定.
二者均对试验细节有较高的要求. 实际应用中ꎬ需不断改进试验方法ꎬ严谨试验细节ꎬ以获得更简便的方法和更准

确的结果.
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　 　 电感耦合等离子体原子发射光谱法 ( ＩＣＰ －
ＯＥＳ)具有高精密度、低背景值、低检出限、元素谱线

广以及测试时间短等卓越的分析性能ꎬ在许多行业

得到了广泛的应用[１－４] . 在地质学领域ꎬＩＣＰ－ＯＥＳ 可

用于沉积物、土壤、岩石、水、矿物等样品的测试分

析. 理论上ꎬＩＣＰ－ＯＥＳ 可测试包括常见元素和稀有

元素等在内的 ７３ 种元素. 但在沉积物、岩石矿物等

样品中ꎬ由于稀有元素的含量极低ꎬ已超出 ＩＣＰ －
ＯＥＳ 的检出限ꎬ因此ꎬＩＣＰ －ＯＥＳ 在地质学中主要用

于含量较高的常见元素等的测试[５] . 在国家成分分

析标准物质花岗岩(ＧＳＲ－１)、安山岩(ＧＳＲ－２)、玄
武岩(ＧＳＲ－３)和美国地质调查所标准花岗岩(ＧＳＰ
－２)、安山岩(ＡＧＶ－２)、玄武岩(ＢＣＲ－２)等物质中ꎬ
含量较高并经常使用 ＩＣＰ －ＯＥＳ 测试的元素有 Ａｌ、
Ｃａ、Ｆｅ、Ｋ、Ｍｇ、Ｎａ、Ｓｉ、Ｔｉ、Ｐ、Ｂａ、Ｍｎ、Ｖ 和 Ｚｎ.

由于地质样品的沉积物、土壤和岩石矿物等均

属于固态且不易溶解ꎬ因此在元素测试中ꎬ前处理是

极为关键的一步. 地质样品的前处理方法主要有酸

溶法和碱熔法. 酸溶法使用硝酸(ＨＮＯ３)、氢氟酸

(ＨＦ)、高氯酸(ＨＣｌＯ４)、王水(ＨＣｌ ∶ ＨＮＯ３ꎬ体积比

为 ３ ∶ １)和双氧水(Ｈ２Ｏ２)等具有极强腐蚀性的酸

溶剂ꎬ采用常压敞口和 /或高压密闭的方法进行样品

消解. 碱熔法是使用 ＮａＯＨ、Ｎａ２ Ｏ２ 和 /或 Ｌｉ２ Ｂ４ Ｏ７、
ＢＬｉＯ３等高温消解地质样品. 二者均已在地质领域

得到了广泛的应用并获得了良好的测试效果[６－８] .
本文在近几年使用 ＩＣＰ－ＯＥＳ 进行大批量地质样品

试验和测试的基础上ꎬ对比了酸溶法和碱熔法的不

同测试效果ꎬ指出了二者各自的优劣势ꎬ并提出了应

用建议.

１　 试验部分

１. １　 仪器、试剂及标准物质

全谱直读电感耦合等离子体发射光谱仪(ＩＣＰ－
ＯＥＳ ７２０Ｘ)ꎬ美国安捷伦科技公司ꎻ Ｓａｖｉｌｌｅｘ ＤＳＴ－
１０００ 酸纯化器ꎬ美国ꎻ Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ 电子天平ꎬ德国ꎻ数
控超声器ꎬ昆山超声仪器公司ꎻ恒温干燥箱ꎬ上海一

恒仪器ꎻ Ｎａｂｅｒｔｈｅｒｍ ＬＴ ９ / １２ / Ｃ４５０ 马弗炉ꎬ德国ꎻ
ＨＪ－６ 磁力加热搅拌器ꎬ新瑞仪器厂ꎻ ＭｉｌｉＱＡ１０ꎬ１８.２
ＭΩ 高纯水ꎬ美国.

ＨＮＯ３、ＨＦ 和 ＨＣｌ 为优级纯ꎬ西陇科学生产ꎬ经
三次纯化获得ꎬ纯度为 ９９.９９９ ９％ꎻＨＣｌＯ４为电子级

别ꎻＬｉ２Ｂ４Ｏ７ꎬ纯度为 ９９.９９％ꎬ上海 Ａｌａｄｄｉｎ 生产ꎻＣａꎬ
ＦｅꎬＫꎬＭｇꎬＮａ 混合标准溶液ꎬ５００ ｍｇ / ＬꎻＡｌ、Ｓｉ、Ｔｉ 和

Ｐ 单元素标准溶液ꎬ１ ０００ μｇ / ｍＬꎻ金属元素混合标

准溶液ꎬ １００ ｍｇ / Ｌꎬ以上标准溶液均为安捷伦科技

公司生产. 选择美国地质调查所分析物质玄武岩

ＢＣＲ－２ 为试验标准样品.
１. ２　 样品前处理

１.２.１　 酸溶法[９－１１]

消解所用容器 Ｔｅｆｌｏｎ 杯的清洗:先使用酒精将

其内外表面擦拭干净ꎬ然后逐一使用王水、硝酸

(１ ∶ １)、盐酸(１ ∶ １)和高纯水分别浸泡两天两夜.
最后使用高纯水多次冲洗ꎬ晾干待用.

称样:称取样品 ２０ ~ ３０ ｍｇꎬ精确至 １ ｍｇꎬ转移

至 Ｔｅｆｌｏｎ 杯中.
消解:加入 １ ｍＬ 硝酸和 １ ｍＬ 氢氟酸于 Ｔｅｆｌｏｎ

杯中ꎬ超声 ２０ ｍｉｎꎬ于 １５０ ℃加热板上蒸至近干. 随

后ꎬ再次加入 １ ｍＬ 硝酸和 １ ｍＬ 氢氟酸于 Ｔｅｆｌｏｎ 容

器中ꎬ超声 ２０ ｍｉｎꎬ放入不锈钢密闭高压罐中ꎬ拧紧

后置于 １９０ ℃烘箱中消解两天两夜. 关闭烘箱冷却

后ꎬ将 Ｔｅｆｌｏｎ 杯取出ꎬ置于 １５０ ℃ 加热板上蒸至近

干ꎬ此时观察样品溶解情况ꎬ若仍有很多固体样品沉

淀未能溶解ꎬ可加入 １ ｍＬ 高氯酸或王水继续加热ꎬ
待溶解至较少沉淀时ꎬ加 １ ｍＬ 硝酸蒸至近干ꎬ重复

两次. 加入 ２ ｍＬ 硝酸和 ３ ｍＬ 超纯水ꎬ放入密闭高

压罐中ꎬ拧紧后置于 １５０ ℃烘箱中提取 ４８ ｈ. 最后ꎬ
将 Ｔｅｆｌｏｎ 杯取出ꎬ将液体倒入已清洗并晾干的６０ ｍＬ
ＰＥＴ 聚酯瓶中ꎬ定容至所称量样品重量的２ ０００倍左

右ꎬ以备上机测试.
１.２.２　 碱熔法[１１－１２]

消解所用 ５０ ｍＬ 烧杯及铂金坩埚的清洗:先使

用酒精将其内外表面擦拭干净ꎬ然后使用浓硝酸浸

泡两天两夜. 随后ꎬ使用高纯水多次清洗ꎬ晾干待用.
铂金坩埚先使用酒精将其内外表面擦拭干净ꎬ然后

加入稀硝酸加热 ２ ｍｉｎꎬ再用超纯水冲洗干净ꎬ晾干

待用.
称样:准确称取样品 ４０ ~ ５０ ｍｇ 至铂金坩埚中ꎬ

然后称取 ２００ ｍｇ Ｌｉ２Ｂ４Ｏ７于样品中ꎬ混合均匀ꎬ并记

录好铂金坩埚编号和样品重量.
高温灼烧:首先ꎬ将马弗炉预热至 ９００ ℃ꎬ然后ꎬ

使用铂金坩埚钳将装有样品的铂金坩埚依次放入马

弗炉ꎬ９００~１ ０００ ℃灼烧 １５ ｍｉｎ.
消解:将铂金坩埚取出ꎬ以超纯水喷洒底部至冷

却ꎬ放入事先准备好的 ５０ ｍＬ 烧杯中(烧杯中已放

入 ２５ ｍＬ 左右的超纯水)ꎬ然后加入 １ ｍＬ 硝酸ꎬ放
入搅拌器上加热搅拌至完全溶解. 倒入清洗并晾干
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的 １００ ｍＬ ＰＥＴ 聚酯瓶中ꎬ定容至所称量样品重量的

２ ０００ 倍左右ꎬ以备上机测试.
１. ３　 标准溶液的配制

使用质量法配制了 ４ 组标准溶液ꎬ具体如下.
１.３.１　 第一组

采用 ５００ ｍｇ / Ｌ 的 Ｃａ、Ｆｅ、Ｋ、Ｍｇ、Ｎａ 混合标准溶

液及 １ ０００ ｍｇ / Ｌ 的 Ａｌ 单元素标准溶液ꎬ配制质量浓

度范围为 １~８０ ｍｇ / Ｌ 的 Ａｌ、Ｃａ 混合标准溶液. 使用

移液枪分别移取上述混合标准溶液 １００ μＬ 及 ２、４、６、
８ ｍＬꎬＡｌ 单元素标准溶液分别减半ꎬ在万级天平上称

量并记录结果ꎬ然后分别定容至 ５０ ｇ 左右ꎬ记录最终

的定容值. 使用定容值、称取的标准溶液质量和原标

准溶液浓度ꎬ计算所配制标准溶液的质量浓度.
１.３.２　 第二组

采用 １ ０００ ｍｇ / Ｌ 的 Ｓｉ 单元素标准溶液ꎬ配制质

量浓度范围为 ５０ ~ ２００ ｍｇ / Ｌ 的 Ｓｉ 元素标准溶液.
使用移液枪分别移取 ２.５、５、８、１０ ｍＬ Ｓｉ 单元素标准

溶液ꎬ称重、定容并计算所配制标准溶液的质量浓度

(方法同 １.３.１).
１.３.３　 第三组

采用 １ ０００ ｍｇ / Ｌ 的 Ｔｉ 单元素标准溶液ꎬ配制质

量浓度范围为 １ ~ １０ ｍｇ / Ｌ 的 Ｔｉ 元素标准溶液. 使

用移液枪分别移取 ５０、１００、２５０、４００、５００ μＬ Ｔｉ 单元

素标准溶液ꎬ称重、定容并计算所配制标准溶液的质

量浓度(方法同 １.３.１).
１.３.４　 第四组

采用 １００ ｍｇ / Ｌ 的金属元素混合标准溶液和

１ ０００ ｍｇ / Ｌ的 Ｐ 单元素标准溶液ꎬ配制质量浓度范

围为 ０.１~５ ｍｇ / Ｌ 的部分金属元素 Ｂａ、Ｍｎ、Ｖ、Ｚｎ 及

非金属元素 Ｐ 的混合标准溶液. 使用移液枪分别移

取 ５０、２５０、５００ μＬ 及 １、２.５ ｍＬ 的金属元素混合标

准溶液和 ２５、５０、１００ μＬ 的 Ｐ 单元素标准溶液ꎬ称
重、定容并计算所配制标准溶液的质量浓度(方法

同１.３.１).
最终配制的各元素标准溶液的质量浓度如表 １

所列.

表 １　 各组标准溶液的质量浓度

Ｔａｂｌｅ １　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｅａｃｈ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ / (ｍｇ / Ｌ)

组分 １ ２ ３ ４ ５

Ａｌ ０.９９９ １９.１０９ ３９.０２５ ５４.３３６ ７４.６７６

Ｃａ、Ｆｅ、Ｋ、Ｍｇ、Ｎａ １.０８９ １９.６２２ ３９.９２６ ５４.５０８ ７４.６１１

Ｓｉ ４７.５１５ ９７.９７２ １５６.５５８ １８９.８１９ /

Ｔｉ １.００１ １.９２６ ４.７９９ ７.８５８ ９.８４２

Ｂａ、Ｍｎ、Ｖ、Ｚｎ ０.１００ ０.５０８ ０.９９８ ２.０３５ ４.８６９

Ｐ ０.４７１ ０.９８３ １.９４０ / /

１. ４　 ＩＣＰ－ＯＥＳ 工作参数

功率 １.２ ＫＷꎻ等离子气流量 ４５ Ｌ / ｍｉｎꎻ辅助气

流量 １.５ Ｌ / ｍｉｎꎻ雾化气压力 ２００ ＫＰａꎻ一次读数时间

５ ｓꎻ 仪器稳定延时 １５ ｓꎻ 进样延时 ３０ ｓꎻ 泵速

１５ ｒ / ｍｉｎꎻ清洗时间 ２０ ｓꎻ读数次数 ３.

２　 结果与讨论

２. １　 元素分析谱线的选择

每个元素选择仪器软件所推荐的前 ４ 种分析谱

线进行测试ꎬ最终根据谱线峰形、干扰程度和背景值

选择出了每个元素最适合分析的谱线. 样品经酸溶

法和碱熔法处理后ꎬ所测试的各元素谱线分析波长、
校准曲线和准确度误差均值如表 ２、３ 所列.
２. ２　 仪器的精密度与检出限

仪器的精密度为测试结果的分散程度ꎬ可用相

对标准偏差(ＲＳＤ)来衡量ꎬ试验方法参考文献[６].
选择标准物质 ＢＳＲ－２ 样品ꎬ进行了 １１ 次重复测试ꎬ
计算各元素测试值的 ＲＳＤ 为仪器的精密度. 同时ꎬ
将试验中的空白溶液进行了 １１ 次重复测试ꎬ计算均

值为仪器各元素的检出限ꎬ仪器精密度和检出限结

果如表 ４ 所列. 由表 ４ 可见ꎬ精密度低于 ３％ꎬ结果

良好ꎬ各元素的检出限在 ０.００１~０.０３ ｍｇ / Ｌ 之间.

２３
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表 ２　 酸溶法处理后测试的样品各元素谱线分析波长、校准曲线和准确度误差均值

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈꎬ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ａｎｄ ｍｅａｎ ａｃｃｕｒａｃｙ ｅｒｒｏｒ ｏｆ ｅａｃｈ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ ｏｆ ｅｌｅｍｅｎｔ
ｉｎ ｓａｍｐｌｅ ａｆｔｅｒ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

元素
波长

/ ｍ
校准曲线

线性范围

/ (ｍｇ / Ｌ)
相关

系数

准确度误差

均值 / ％

Ａｌ ２３７.３１２ ｙ＝ ９１２.５５１ｘ＋４０ １.１７~７６.７１ ０.９９９ ９ １.１２

Ｃａ ３１７.９３３ ｙ＝ ２９ ６１９.０６４ｘ＋７９.１ １.１７~７７.０９ ０.９９９ ８ １.５７

Ｆｅ ２３８.２０４ ｙ＝ １７ ４００.４３９ｘ＋１３.４ １.１７~７６.５５ ０.９９９ ７ ２.０１

Ｋ ７６６.４９１ ｙ＝ １３６ ４６４.５７８ｘ＋８２９.８ １.１２~７４.４２ ０.９９９ ８ １.１９

Ｍｇ ２７９.８００ ｙ＝ ２ １８０.９７４ｘ＋１８.７ １.１９~７６.８３ ０.９９９ ９ １.１４

Ｎａ ５８９.５９２ ｙ＝ ３９５ ５７０.３７５ｘ＋１３１.７ １.１１~５５.３４ ０.９９９ ６ １.０８

Ｔｉ ３３４.９４１ ｙ＝ １８８ ７２７.１５６ｘ＋１０２.４ ０.１０~１０.７ ０.９９９ ８ －２.２８

Ｂａ ２３０.４２４ ｙ＝ ３４ ４３８.３７９ｘ＋３７.５ ０.１~１.９９ ０.９９９ ９ －０.３１

Ｍｎ ２６０.５６８ ｙ＝ ８１ ０２１.２０３ｘ＋５５.５ ０.１０~１.９８ ０.９９９ ９ －０.５２

Ｖ ２９２.４０１ ｙ＝ ３４ ４０５.８４８ｘ＋６３.４ ０.１０~２.０２ ０.９９９ ９ －０.７１

Ｚｎ ２０２.５４８ ｙ＝ ２５ ４９７.０１０ｘ＋３２.５ ０.１０~２.０１ １.０００ ０ －０.２５

Ｐ ２１３.６１８ ｙ＝ １ ０６６.５４８ｘ＋２７.８ ０.０９~０.９６ ０.９９９ ７ －４.９２

表 ３　 碱熔法处理后测试的样品各元素谱线分析波长、校准曲线和准确度误差均值

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈꎬ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ａｎｄ ｍｅａｎ ａｃｃｕｒａｃｙ ｅｒｒｏｒ ｏｆ ｅａｃｈ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ ｏｆ ｅｌｅｍｅｎｔ
ｉｎ ｓａｍｐｌｅ ａｆｔｅｒ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

元素
波长

/ ｍ
校准曲线

线性范围

/ (ｍｇ / Ｌ)
相关

系数

准确度误差均值

/ ％

Ａｌ ２３７.３１２ ｙ＝ ６１５.０７０ｘ＋２３.１ １.１０~７４.１０ ０.９９９ ９ １.８１

Ｃａ ３１７.９３３ ｙ＝ １９ ９５０.７３２ｘ＋１７４.６ １.１８~７３.１０ ０.９９９ ９ １.３６

Ｆｅ ２３８.２０４ ｙ＝ １１ ９５５.７４３ｘ＋４１.６ １.１９~７３.２８ ０.９９９ ８ ２.２１

Ｋ ７６６.４９１ ｙ＝ ９４ ２７５.３２８ｘ＋８０９.７ １.０７~７２.１２ ０.９９９ ３ ０.２２

Ｍｇ ２７９.８００ ｙ＝ １ ４８５.４１８ｘ＋８.８ １.２１~７２.９１ ０.９９９ ９ １.３１

Ｎａ ５８９.５９２ ｙ＝ ２５９ ５４４.９６９ｘ＋１６３２.１ １.１１~７３.６２ ０.９９９ ９ ０.０４

Ｓｉ ２８８.１５８ ｙ＝ ４ ３７１.４２９ｘ＋４１４.３ ４９.１３~１８８.７８ ０.９９９ ７ －２.３６

Ｔｉ ３３４.９４１ ｙ＝ １４０ １３２.７６６ｘ＋８７.８ ０.９５~９.９６ ０.９９９ ９ ０.１２

Ｂａ ２３０.４２４ ｙ＝ ２３ ０７９.５９８ｘ＋１６.５ ０.１０~ .８８ ０.９９９ ９ －０.１７

Ｍｎ ２６０.５６８ ｙ＝ ５６ １６２.４０２ｘ＋３９.２ ０.１０~４.７１ ０.９９９ ９ －１.０６

Ｖ ２９２.４０１ ｙ＝ ２３ １１６.０１２ｘ＋２８８.３ ０.１０~４.８４ ０.９９９ ９ －０.１１

Ｚｎ ２０２.５４８ ｙ＝ １６ ８３８.０３３ｘ＋４４.３ ０.１０~４.８０ ０.９９９ ９ －０.７０

Ｐ ２１３.６１８ ｙ＝ ８２４.４８０ｘ＋２５.０ ０.４８~１.９４ ０.９９９ ８ ５.１２７
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表 ４　 精密度和检出限

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ａｎｄ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

元素 ＲＳＤ / ％ 检出限 / (ｍｇ / Ｌ) 元素 ＲＳＤ / ％ 检出限 / (ｍｇ / Ｌ)

Ａｌ ０.２８７ ０.０２７ Ｔｉ １.１９４ ０.００１

Ｃａ ０.８０５ ０.００２ Ｂａ ０.３５０ ０.００１

Ｆｅ ０.７０５ ０.００１ Ｍｎ ０.４８２ ０.００４

Ｋ ０.４５６ ０.００１ Ｖ ０.５３５ ０.００１

Ｍｇ ０.３０２ ０.００７ Ｚｎ １.２４８ ０.００１

Ｎａ ０.８１０ ０.０１７ Ｐ ０.８９１ ０.０１８

Ｓｉ ０.３２０ ０.００４

２. ３　 测试结果对比

将标准物质 ＢＣＲ－２ 分别按照酸溶法和碱熔法

处理后ꎬ上机测试的结果及与标准值的对比分别如

表 ５、６ 所列.
　 　 由表 ５、６ 可见ꎬ样品经两种方法前处理后的

测试结果与标准推荐值对比ꎬ均在 ９０％ ~ １１０％范

围内ꎬ其 中 酸 溶 法 所 测 试 的 常 量 元 素 结 果 在

１０２％ ~１０５％之间ꎬ碱溶法在 ９２％ ~ １０７％范围内.
酸溶法中常量元素的测试结果均偏高于标准物质

的推荐值. 碱溶法中除 Ｋ、Ｎａ、Ｓｉ 和 Ｐ 偏高于标准

物质的推荐值ꎬＡｌ、Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ 和 Ｔｉ 则低于标准物

质的推荐值. 二者中ꎬ金属元素 Ｂａ 和 Ｍｎ 均偏低于

标准物质的推荐值ꎬＶ 和 Ｚｎ 则偏高于标准物质的

推荐值. 相比之下ꎬ酸溶法的元素测试值误差较

小ꎬ这表明对于地质样品的消解ꎬ酸溶法比碱熔法

更为彻底ꎬ对元素的提取也更为完全. 但酸溶法中

因为加入了 ＨＦꎬ因此样品中的 Ｓｉ 元素已基本被全

部反应ꎬ无法完成对 Ｓｉ 元素的测试ꎬ而碱熔法则没

有这方面的影响. 由于碱熔法只使用了助溶剂 Ｌｉ２
Ｂ４Ｏ７ꎬ没有加入 ＮａＯＨ 等ꎬ因此也不存在 Ｎａ 离子

对样品中元素含量的影响. 另外ꎬ碱熔法流程更为

简单ꎬ所需时间短ꎬ且结果亦能满足所测样品的准

确度. 总体来说ꎬ碱熔法更适合用来常规地质样品

常量元素的前处理. 而酸溶法对于样品的元素消

解程度更高ꎬ误差更小ꎬ因此更适合于较难溶解的

地质样品常量和痕量元素的测定.

表 ５　 标准样品 ＢＣＲ－２ 经酸溶法处理后的结果

Ｔａｂｌｅ ５　 Ａｎａｌｙｚｅｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＢＣＲ－２ ａｆｔｅｒ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

元素
测试质量浓度

/ (ｍｇ / Ｌ)
标准质量浓度

/ (ｍｇ / Ｌ)
误差

/ ％
氧化物

质量分数

/ ％

Ａｌ ２３７.３１２ ７３ ８４９ ７１ ４００ ３.４３０ Ａｌ２Ｏ３ １３.９５０
Ｃａ ３１７.９３３ ５３ ６３３ ５０ ９００ ５.３７０ ＣａＯ ７.５０４
Ｆｅｔｏｔ ２３８.２０４ １０１ ６２９ ９６ ５００ ５.３１０ Ｆｅ２Ｏ３ｔｏｔ １４.５１８
Ｋ ７６６.４９１ １５ ４１５ １４ ９００ ３.４６０ Ｋ２Ｏ １.８５８
Ｍｇ ２７９.８００ ２２ ２２９ ２１ ６００ ２.９１０ ＭｇＯ ３.７０５
Ｎａ ５８９.５９２ ２４ ０４１ ２３ ４００ ２.７４０ Ｎａ２Ｏ ３.２４１
Ｔｉ ３３４.９４１ １３ ９２３ １３ ５００ ３.１３０ ＴｉＯ２ ２.３２１
Ｐ ２１３.６１８ １ ５２９ １ ５００ １.９１０ Ｐ２Ｏ５ ０.３５０
Ｂａ ２３０.４２４ ６６０ ６８３ －３.３３０ / /
Ｍｎ ２６０.５６８ １ ５１３ １ ５２０ －０.４４０ / /
Ｖ ２９２.４０１ ４５２ ４１６ ８.７２０ / /
Ｚｎ ２０２.５４８ １３７ １２７ ７.９２０ / /

４３
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表 ６　 标准样品 ＢＣＲ－２ 经碱熔法处理后的结果

Ｔａｂｌｅ ６　 Ａｎａｌｙｚｅｄ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＢＣＲ－２ ａｆｔｅｒ ａｌｋａｌｉ ｆｕｓｉｏｎ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

元素
测试质量浓度

/ (ｍｇ / Ｌ)
标准质量浓度

/ (ｍｇ / Ｌ)
误差

/ ％
氧化物

质量分数

/ ％

Ａｌ ２３７.３１２ ６５ ６４６ ７１ ４００ －８.０６０ Ａｌ２Ｏ３ １２.４００

Ｃａ ３１７.９３３ ５０ ３２９ ５０ ９００ －１.１２０ ＣａＯ ７.０４２

Ｆｅｔｏｔ ２３８.２０４ ９５ ７３３ ９６ ５００ －０.８００ Ｆｅ２Ｏ３ｔｏｔ １３.６７６

Ｋ ７６６.４９１ １５ ９３６ １４ ９００ ６.９５０ Ｋ２Ｏ １.９２１

Ｍｇ ２７９.８００ ２０ ６３８ ２１ ６００ －４.４６０ ＭｇＯ ３.４４０

Ｎａ ５８９.５９２ ２４ １２１ ２３ ４００ ３.０８０ Ｎａ２Ｏ ３.２５１

Ｔｉ ３３４.９４１ １２ ８６３ １３ ５００ －４.７２０ ＴｉＯ２ ２.１４４

Ｓｉ ２８８.１５８ ２５７ ２４８ ２５３ ０００ １.６８０ ＳｉＯ２ ５５.１２１

Ｐ ２１３.６１８ １ ６００ １ ５００ ６.６４０ Ｐ２Ｏ５ ０.３６６

Ｂａ ２３０.４２４ ６２５ ６８３ －８.４４０ / /

Ｍｎ ２６０.５６８ １ ４８０ １ ５２０ －２.６７０ / /

Ｖ ２９２.４０１ ４２１ ４１６ ２.３６０ / /

Ｚｎ ２０２.５４８ １３６ １２７ ６.７００ / /

　 　 酸溶法和碱熔法处理地质样品ꎬ测定时对于试

验细节均有着较高的要求. 作者通过近几年的多次

试验ꎬ总结了一些操作注意事项:如酸溶法中ꎬ首先

Ｔｅｆｌｏｎ 杯的清洗过程至关重要ꎬ多次酸洗后可大大

降低最终测定值的误差. Ｔｅｆｌｏｎ 杯在清洗完毕待用

时ꎬ其杯盖和杯身上的记号一定要先一一对应好ꎬ以
免出现密闭不好和无法盖上的情况ꎬ影响它们的长

期使用. 另外ꎬ在称样时ꎬ为避免所称样品放入

Ｔｅｆｌｏｎ 杯时的静电影响ꎬ应使用静电移除设备ꎬ也可

增加实验室的湿度或把特氟龙杯置于冰箱中过夜再

晾干ꎬ可缓和静电作用. Ｔｅｆｌｏｎ 杯内加入样品和试剂

盖紧杯盖后ꎬ若再打开ꎬ可顺时针慢慢旋转向上拧

开ꎬ不可使劲将盖子拔开ꎬ以防样品和试剂溅出ꎬ危
害个人安全ꎬ影响试验结果. 此外ꎬ因为所消解的样

品中放入的是强腐蚀性无机酸ꎬ且消解的时间较长ꎬ
因此对高温高压消解过程中所使用烘箱的质量和性

能有着较高的要求ꎬ如有条件ꎬ可使用耐腐蚀材料的

烘箱ꎬ但这种烘箱一般造价较高. 我们使用的是普

通烘箱ꎬ另请工程师在烘箱内加入了高温断电系统.
该高温断电系统可设置烘箱的允许最高温度ꎬ一般

消解温度为 １９０ ℃ꎬ则设置允许最高温度为 ２１０ ℃ꎬ
一旦烘箱内部温度高于此温度ꎬ则自动断电并报警ꎬ

此系统可确保试验安全可靠.
碱熔法中ꎬ称样后样品和助溶剂一定要混合

均匀ꎬ否则可能烧蚀不完全. 若在铂金坩埚中有样

品溶解不完全ꎬ粘在了底部ꎬ可重新加入适量助溶

剂高温灼烧后ꎬ再用硝酸将其萃取掉ꎬ切不可用刀

刻刮坩埚ꎬ以免造成损害. 马弗炉预热到 ９００ ℃
后ꎬ因为使用坩埚钳放入样品需要一定的时间ꎬ因
此放入样品后ꎬ马弗炉温度会下降 １５０ ℃左右ꎬ设
置时ꎬ可将马弗炉升至 １ ０００ ℃后再恒温 ５ ｍｉｎꎬ这
样样品的烧蚀会更加完全ꎬ在搅拌器上消解的时

间亦会大大缩短.

３　 结论

酸溶法和碱熔法在测定地质样品中常量和部分

痕量元素时均取得了较好的结果. 二者对比ꎬ碱熔

法耗时短且不会影响 Ｓｉ 元素的测定ꎬ更适合用来常

规地质样品常量元素的前处理. 酸溶法对于样品的

元素消解程度更高ꎬ误差更小ꎬ因此更适合于较难溶

解的地质样品常量和痕量元素的测定. 在实际操作

中ꎬ应注意试验细节的掌握. 未来需不断改进试验

方法ꎬ严谨试验细节ꎬ以获得更简便的方法和更准确

的结果.
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