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硫氰酸汞分光光度法测定矿石中氯

陈芸平，唐劲松

（云南省有色地质测试中心，云南 昆明　６５０２１６）

摘要：岩石样品经氧化锌－碳酸钠烧结预处理，用水浸取后澄清，取清液用硫氰酸汞间接分光光度法进行氯
的测定。方法用于实际样品的分析，结果与其他方法测定值一致，误差均在允许范围内；对氯含量为１．０８％（质量
分数）的样品重复测定６次，精密度（ＲＳＤ）为１．７４％。方法适用于０．０２％～２％氯的测定，并且方法简单、快捷、准
确，避免了用高氯酸调节酸度的繁琐操作。
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岩石样中氯的含量很低，多用硫氰酸汞间接光度法测

定［１－５］。原理为：氯离子在酸性介质中能取代硫氰酸汞中

的ＳＣＮ－，加入Ｆｅ（Ⅲ），使之与游离的ＳＣＮ－作用，从而间接
测定氯的含量。

目前岩石样中氯的分析方法为：样品经碱熔浸取后用

高氯酸调节酸度［１］，然后取清液进行比色分析。在浸取后

需水浴加热，同时用６０％～７０％（质量分数）的高氯酸中和
至ｐＨ＝７．００（用试纸检查），然后水浴保温至氢氧化物凝
聚。该法操作繁琐，中和时高氯酸会向四周飞溅，保温耗时

长，极其不好掌控。针对这个缺点，本文将样品碱熔改用

ＺｎＯ－Ｎａ２ＣＯ３在高温下烧结，然后用水浸取后澄清，取清液
分析。方法经过实验论证，精密度和准确度较好，操作简

单、快捷、可靠。

１　实验部分
１．１　标准溶液和主要试剂

氯标准储备溶液：准确称取０．２１０３ｇ优级纯ＫＣｌ，完全
溶解后转移至１００ｍＬ容量瓶，稀释至刻度，摇匀。此氯标
准储备溶液浓度为ρ（Ｃｌ－）＝１ｇ／Ｌ。

氯标准溶液：用１０ｍＬ单刻线移液管移取１０ｍＬ氯标

准储备溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，定容，配制成１００ｍｇ／Ｌ
的氯标准溶液。

饱和硫氰酸汞溶液：称取１．５ｇＨｇ（ＳＣＮ）２溶解于５００ｍＬ
无水乙醇中，剧烈振荡后即可（浑浊可过滤），保存于棕色瓶中。

硫酸铁铵溶液（３０ｇ／Ｌ）：称取１５０ｇＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·
１２Ｈ２Ｏ溶于水中，加入１５０ｍＬＨＮＯ３，配制成５００ｍＬ溶液。

ＺｎＯ－Ｎａ２ＣＯ３熔剂（质量比１∶４）：将５０ｇＺｎＯ和２００ｇ
Ｎａ２ＣＯ３充分混匀即可（有颗粒则需要研细后再混匀）。

对硝基苯酚溶液（１０ｇ／Ｌ），６ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３（无ＮＯ
－
２）。

１．２　实验方法
称取０．２～０．５ｇ样品（精确至０．０００１ｇ）于镍坩埚中，

加入２～５ｇＺｎＯ－Ｎａ２ＣＯ３熔剂，搅匀，放入７４０℃马弗炉中
灼烧２０～３０ｍｉｎ，然后升温至８００℃，灼烧１０ｍｉｎ，待样品半
熔后，取出冷却，用１０～１５ｍＬ沸水浸取煮沸，冷却后转移
至２５ｍＬ比色管中，稀释至刻度，摇匀，澄清。取清液１～５
ｍＬ于２５ｍＬ比色管中（不足体积的用空白补足），加１滴对
硝基苯酚溶液，用φ＝５０％（体积分数，下同）的 ＨＮＯ３中和
至黄色消失后补加１ｍＬ５０％的ＨＮＯ３，加入４ｍＬ饱和硫氰
酸汞溶液、３ｍＬ硫酸铁铵溶液，稀释至刻度，摇匀，放置３０
ｍｉｎ，于波长４６０ｎｍ处比色测定。
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移取０．０、０．５、１．０、１．５、２．０ｍＬ氯标准溶液于２５ｍＬ
比色管中，与样品同条件操作，绘制校准曲线。

２　结果与讨论
２．１　烧结温度和时间的选择

实验表明，无需要进行过长时间或更高温度的烧结。

对于大多数矿石样品，只需要在 ７４０℃马弗炉中灼烧
２０ｍｉｎ，然后升温至８００℃，灼烧１０ｍｉｎ即可。
２．２　干扰离子的影响

溶液中Ｂｒ－、Ｉ－有严重影响。实验结果表明，共存离子
ＳＯ２－４ ＞２００ｍｇ、ＮＯ

－
３为８００ｍｇ、Ｃｒ２Ｏ３＞０．０３ｍｇ、Ｐ２Ｏ５＞０．１

ｍｇ时均会使结果偏低；ＳｉＯ２－３ 、ＡｓＯ
３－
４ 、Ｆ

－低于１ｍｇ均不影
响测定。

２．３　准确度和精密度
取４个氯的矿石样（均为云南省有色地质测试中心管理

样）进行分析，由表１结果可见，测定值与推荐值基本符合。

表１　方法对照
Ｔａｂｌｅ１　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＣｌｉｎｏｒｅｓａｍｐｌｅｓ

样品编号
ｗ（Ｃｌ）／％

推荐值 本法测定值

相对误差

ＲＥ／％

Ｃｌ－１ １．４１ １．４３ 　１．４２

Ｍ９０－２６１ １．０８ １．０７ －０．９３

滇勘－２ ０．５６ ０．５４ －３．５７

滇勘－１ ０．２２ ０．２１ －４．５４

选取氯的矿石样（云南省有色地质测试中心管理样，氯

含量参考值为１．０８％），分别平行称取６份，按照本法进行分
析，结果为１０５％、１０６％、１１０％、１０７％、１０７％、１０５％，
平均值为１０７％，计算方法精密度（ＲＳＤ）为１７４％。

３　结语
样品经氧化锌－碳酸钠烧结预处理，用硫氰酸汞间接

分光光度法测定岩石中的氯，方法简单、快捷、准确，避免了

高氯酸调节酸度的繁琐操作，准确度和精确度均满足要求。

在操作过程中注意防止污染，所用的坩埚、烧杯、比色

管、移液管等必须先用２ｍｏｌ／Ｌ氢氧化钠溶液洗涤，然后用
浓硫酸洗，再用水反复冲洗，最后用蒸馏水反复洗涤；在操

作时防止手上的汗渍沾污。
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