
方法介绍

土 壤 全 , 快 速 分 析

— 碳酸锉一翻酸
、

石墨粉堵锅熔样法

.
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从 19 65年以来偏翻酸怪熔融技术较普遥地应用于

硅酸盐岩石快速分析中
。

nI ` a nt el l s〔 1〕首先推荐偏翻

艘健作熔剂
,

提供了适合于快速分析方法的岩石全熔

徽的侧备方 法
,

并报导了以枯作内标的偏翻酸健一硝

徽洛液的火花想发射光谱方法〔 2〕
,

侧定硅酸盐 岩石中

大 t 和徽 t 成分
,

后又以同样的含钻 溶液用比色法〔 3〕

洲定 5 1
,

A l
,

F e ,

M n ,

T i ,

C r 和 N i
。

M a e s : e 。 和

B o u坦 a n虹们 讨论了地质样品中用偏翻酸握熔触技术

的痰 t 元素光谱 分 析
,

并提供了熔盛期间某些元素挥

发的致据
,

确定了最佳熔融条件
。

B o a r和 nI g ar 恤 〔 5〕

应用偏翻酸但熔触硅酸盐矿
、

煤灰等以原子吸收法侧

定样品中的大 t 成分
。

I lt g a m el l : 〔幻 对偏翻酸理的性

质
,

制备
、

纯化
、

熔徽条件和熔融以后的处理进行了详

细叙述
,

还简述了各种仪器分析方法对前处理的选择
。

近来此烙徽方法已应用于直流等离子体发射光谱侧定

硅徽盐岩石中大 t 和痕 t 元素〔 7〕
。

这一技术近年来也

引起了国内分析工作者的注视
,

在应用于硅盐酸岩石

全分析方面
,

进行了各种试验①一⑧
,

但在土城全 t 快

笼分析方面尚未见专门介绍该法的报导
。

土坡矿质全盈分析中土样的分解通常用酸或碱性

佑剂
。

破洛试剂一般用组氛酸加氧化性酸分解样品
,

其

优点是破度小
,

适用于仪器分析测定
,

但对某些难溶

矿物分解不完全
,

特别对于 A l
,

T i 的测定结果会偏

低
,

且硅已去除不能测定
。

碱熔试剂常用碳酸钠
,

碳

酸钾和级氧化钠等
,

它的优点是分解样品较完全
,

其

中以碳酸钠熔融较好
,

但需用铂柑润
,

且钠
、

钾的侧

定需另用酸溶
,

同时硅的侧定也不简便
。

用偏翻酸握

作熔剂分解试样
,

可 以克服上述缺点
,

能在同一份溶

液中进行土壤的全分析
,

且可以用石墨粉柑坍代替铂

柑涡
。

本文以碳酸握一娜酸代替偏娜酸握在石虽粉柑涡

内烙样
,

用超声波提取熔块
,

用直流等离子体光谱仪

侧定土城中常 t 元索
。

此方法分析速 度 快
,

效 果较

好
。

『一
、

实验部分

1
。

侧 t 仪器 S p a e t r a s p a n
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电 极 妞

直流等离子体中阶梯光栅直读光谱仪
.

2
.

主要试剂 碳酸怪一翻酸混合试剂( iL : C O 3 :

H s B O 3 = 1 : 2 ) ,石呈粉 ,硝酸
.

3
。

测定步葬 在 30 毫升瓷柑涡内充满石墨粉
,

置

于 90 0℃高温电护中灼烧半小时
,

取出冷却
,

用乳钵棒

压一空穴
。

称取经 105 ℃烘千的土样。 .

2克于定 t 滋纸上
,

与

1
.

5克 L i : C O 3一H
3B O 3混合试剂均匀搅拌

,

捏 成 小

团
,

放入瓷柑 坍 内石墨粉洞穴中
,

然后将柑坍放入已 ,

升温到 9 50 ℃的马福炉中
,

20 分钟后取出
,

趁热将熔

块投入盛有 100 毫升 4% H N O : 溶液的 250 毫升烧杯

中
,

立即于 2 50 W 功率的超声波清洗槽内超声 (或用磁

力搅拌 )
,

直到熔块完全溶解 , 将溶液转移到 2 00 毫升

t 并中
,

并用 4% H N 0 3定容
。

吸取 20 毫升样品液到 25 毫升 t 并 中
,

加 入 怪 溶

液使最终待侧液中含 5 毫 克 握 /毫 升
,

最 后 用 4%

H N O 。溶液定容
,

直接于光谱仪上进行多元 素 同 时

侧定
。

标准溶液和空白溶液也同样配制成含 5毫克握 /毫

升的4 % H N O 。 溶液
,

标准液内含各元素为
:

51 5。。
,

A l
,

N a 和K各 10 0
, F e 5 0

,

C a 2 0
,

M g
,

M n ,

T i和 P各

10 徽克 /毫升
。

二
、

结果和讨论

。

测定结果 我们进行了地质部标样和一 些 土

① 中国科学 院地球化学研究所
,

吕银忠等
:

翻醉一碳酸

但熔样硅暇盆岩石快速全分析
,
1 0 7 90 卜

② 广东省地质局 中心实验室
,

刘允中等
:

偏翩 酸怪一石 .
皿增场熔矿硅吸岩 中十个主要元素的快 速分析法

,
1 9了9
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表 1全 分 析 的 结 果 对 照

心
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祥分析
,

其全分析结果对照见表 1
。

卜

2
。

熔触姗皿 偏栩酸握熔融可以在铂
,

金
,

铂
-

黄金
,

把金
,
石墨和碳化翻器皿中进行

。

在铂柑涡中

烙融以后在璧上形成很薄一层
,

二般不易脱落
,

濡用

_ 超声波提取熔块
,

但有些铂柑涡壁较薄
,

如使用不当
,

一 超声时很易造成柑坍壁展裂
,

对增涡损伤较大
。

铂
一

黄金柑坍是较理想的
,

熔块冷却后较易脱落
,

即使不脱落用超声波提取后
,

熔块也很快就脱落
,

即可

洗 出柑塌
,
只描继续溶解熔块就可以了

,

但它和铂增

场一样价格昂贵
。

石墨柑坍由光谱纯石纽棒车制而成
,

但必须选择

质地致密的
,

否则熔融物就会渗入柑涡
,

使熔样失败
。

石墨粉柑涡是在瓷柑涡中充以石墨粉先于 900 ℃ 灼烧

半小时
,

灼烧后碳粉变得较紧密
,

熔块带入碳粉很少

且易除去
。

用石墨粉增坍代替昂贵的铂增涡
,

来源容

易
,

便于推广
,

有利于大批样品分析
。

3
.

熔剂 熔剂可 以用偏硼酸锉或用碳 酸 握一硼

酸的混合物
。

含结晶水的偏硼酸锉分解能力最强
,

但

熔融时如从低温升高
,

脱水过程中会膨胀将熔剂和试

样混合物鼓出柑涡
,

因此必须在高温时将柑涡放入
,

便

脱水和熔化同时进行才不致滋出
。

脱水偏硼酸钮或碳

徽握一硼酸混合物在低温或高温送入均可
,

脱水偏翻

酸但较笼松而轻
,

体积较大
,

较难处理些
。

碳酸握一硼

徽以 1 : 2棍合后
,

实际上在熔样过程中生成 IL B O :
而

` 起作用
。

也可以用碳酸钮一翻酸先制备成偏翻酸握
,

粉
一

碎磨细后再使用
。

在使用中应注意试剂纯度
,

做主 t 成

份分析一般用分析纯级就可以了
,

但测定微量元素和

低含 t 的 N a 、

C a 时要求对试剂进一步纯化
。

4
.

熔块提取 偏翻映怪与样品作用生成玻 瑞 状

熔块
,

在熔融前要求将样品和熔剂充分混匀
。

在熔块

取出后
,

进行超声前加入 4 % H N O : 落液
,

如 超 声

前过早加入酸
,

因熔块溶解过程很俊
,

51 0 : 局部 浓

度较大
,

熔块表面会有硅胶沉淀出现
。

酸度 太 大 对

51 0 : 溶解不利
。

提取液的体积对溶解过程也有影响
,

体积越小
,

提取时间越长
,

提取体积适当大些可以加快

提取速度
,

对高硅的土样熔块溶解较完全
,

不致因体

积过小
,

而使硅结果偏低
。

柑坍从高温电炉中取出时
,

将还处于流体状的熔块直接投入 4% H N O
:

溶液中
,

立

即超声可以大大加快溶解速度
,

一般只摇 10 分钟就可

以溶解完全
,

而待熔块冷却后再超声孟 1小时左右才

能溶解完全
。

熔块取出以后放里时间不宜过久
,

在当

天转成溶液较好
,

否则时间久了
,

使熔块不易溶解
。
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