
２０１１年２月
Ｆｅｂｒｕａｒｙ２０１１

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３０，Ｎｏ．１
８７～８９

收稿日期：２０１００４１９；修订日期：２０１００８３０
作者简介：袁红战（１９８３－），男，河南安阳人，助理工程师，主要从事天然卤水、固体岩盐及饮用水和地下水等样品的分析检测

工作。Ｅｍａｉｌ：４１９２７４５７６＠１６３．ｃｏｍ。

文章编号：０２５４ ５３５７（２０１１）０１ ００８７ ０３

电感耦合等离子体发射光谱法测天然饱和卤水中的高含量锂
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摘要：建立了电感耦合等离子体发射光谱测定天然饱和卤水中锂的方法，研究了基体元素对锂元素的干扰，采用

基体匹配法克服了基体效应的影响。方法加标回收率为９７．４％ ～１０１．５％，检出限为１．０２ｍｇ／Ｌ，精密度（ＲＳＤ，
ｎ＝１２）为１．２１％。方法快速准确，可以准确测定天然饱和卤水中的锂。
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碱金属锂作为战略资源，在国民经济各部门应用

广泛，在原子能工业、导弹和宇航工业等高科技领域起

着重要作用。由于天然饱和卤水是 Ｌｉ的重要开采资
源之一，因此建立卤水中Ｌｉ的测定方法有极其重要的
意义。目前，Ｌｉ的测定方法有原子吸收光谱法和发射
光谱法［１］、硫酸盐间接容量法或重量法、高碘酸高铁

沉淀间接比色法［２］；但这些方法步骤繁琐，耗时多，工

作量大，线性范围窄。电感耦合等离子体发射光谱法

（ＩＣＰ－ＡＥＳ）具有线性范围宽、灵敏度高等优点［３］，

在多个领域中已得到广泛的应用［４－１２］。ＩＣＰ－ＡＥＳ法
测定淡水中的 Ｌｉ已见文献［１３］，但用该法测定卤水中

的Ｌｉ还没有报道。由于卤水中的干扰元素多，并且样
品浓度大，若不采取有效措施很难得到满意的结果。

本文采用ＩＣＰ－ＡＥＳ法对常见的天然饱和卤水中的 Ｌｉ
进行测定，对主要的共存元素进行基体干扰试验，并采

用基体匹配法消除干扰，得到了较为满意的结果。
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１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

Ｖａｒｉａｎ７１５－ＥＳ型电感耦合等离子体发射光谱仪
（美国Ｖａｒｉａｎ公司）。仪器工作条件见表１。

表 １　仪器工作条件
Ｔａｂｌｅ１　ＯｐｅｒａｔｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＩＣＰＡＥＳ

工作参数 设定值 工作参数 设定值

功率 １．００ｋＷ 一次读数时间 ５．０ｓ
等离子气流量 １５．０Ｌ／ｍｉｎ 仪器稳定延时 ８．０ｓ
辅助气流量 １．５０Ｌ／ｍｉｎ 进样延时 １０．０ｓ
雾化气压力 ２００ｋＰａ 读数次数 ２次
泵速 １５ｒ／ｍｉｎ 泵快速（样品延时／清洗） 开

１．２　标准溶液和主要试剂
Ｌｉ标准储备溶液（１０００ｍｇ／Ｌ）。
ＮａＣｌ、ＫＣｌ、ＣａＣＯ３、ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ、Ｎａ２ＳＯ４均为基

准试剂，纯度大于９９．９５％。
实验用水为去离子水。

１．３　试样溶液的制备
准确移取１０．００ｍＬ卤水于１００ｍＬ容量瓶中，其

中碳酸盐型卤水需要加入一定的稀酸使其酸化，用去

离子水稀释至刻度，摇匀，待测。

１．４　标准曲线溶液的制备
采用 ＮａＣｌ、ＫＣｌ、ＣａＣＯ３、ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ和 Ｎａ２ＳＯ４

的基准物质，按卤水中的成分 Ｋ＋、Ｎａ＋、Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、
ＳＯ２－４ 进行基体匹配。根据样品中 Ｌｉ的含量范围加入
Ｌｉ标准储备溶液，配制成标准曲线溶液。

２　结果与讨论
２．１　分析元素波长的选择

在ＩＣＰ－ＡＥＳ分析方法中，谱线干扰是主要的干
扰，要选择波形好、信噪比高、光谱干扰小的谱线。同

时对含量低的元素，选择灵敏度高的谱线作为分析线；

对含量高的元素，选择次灵敏线的谱线作为分析线。

根据仪器谱线库提供的谱线，查看 Ｌｉ的谱线干扰与谱
线强度信息，分析不同浓度标准溶液的测量结果，从

２７４．１１９ｎｍ、３２３．２６３ｎｍ、４６０．２８９ｎｍ、６１０．３６５ｎｍ、
６７０．７８３ｎｍ中选择 ６１０．３６５ｎｍ这条谱线作为
分析线。

２．２　干扰及消除
天然饱和卤水中盐分很大，含有大量的Ｋ＋、Ｎａ＋、

Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、ＳＯ２－４ 。根据文献［１４］，当溶液中碱金属和

碱土金属在含量较大时，将会对Ｌｉ的测定产生一定干
扰，另外卤水直接上机测定会对仪器产生不利影响，

所以本实验以常见天然卤水稀释至１０倍后各离子的
浓度大小为依据，进行基体干扰试验。

常见天然饱和卤水稀释 １０倍，其中 Ｋ＋、Ｎａ＋、
Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、ＳＯ２－４ 等主要离子的含量范围为 ０～１０
ｇ／Ｌ，Ｋ＋和ＳＯ２－４ 的浓度会相对低一些，本文试验了这
个浓度范围内的 Ｋ＋、Ｎａ＋、Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋、ＳＯ２－４ 等主要离
子对Ｌｉ测定的干扰作用。溶液中加入的 Ｌｉ标准溶液
浓度均为２０ｍｇ／Ｌ，检测结果见图１。随着离子浓度的
增大，ＳＯ２－４ 对Ｌｉ的测定无明显干扰，Ｋ

＋、Ｎａ＋、Ｃａ２＋和
Ｍｇ２＋则对Ｌｉ的测定产生了较大干扰，这种影响可以通
过基体匹配来消除。

图 １　主要共存离子对锂测定的影响
Ｆｉｇ．１　ＥｆｆｅｃｔｏｆｍａｉｎｃｏｅｘｉｓｔｅｎｔｉｏｎｓｏｎＬｉｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

根据卤水形成规律及其水化学特征系数研究［１５］，

天然饱和卤水ＳＯ２－４ 含量高，Ｃａ
２＋含量就低；反之亦然。

通过对Ｋ＋、Ｎａ＋、Ｍｇ２＋－Ｃｌ－、ＳＯ２－４ －Ｈ２Ｏ五元体系相
图的研究发现，ＭｇＣｌ２对 ＮａＣｌ有盐析作用，卤水中的
ＮａＣｌ含量随ＭｇＣｌ２含量的增加而减少；反之亦然

［１６］。

考虑以上因素和根据天然卤水样品稀释１０倍后各离
子浓度大小而进行的实验数据表明，这几种离子共存

时，对Ｌｉ的测定的干扰作用并不是单纯地叠加，所以
本实验确定标准溶液中进行基体匹配的各离子浓度为

ρ（Ｋ＋）＝１０００ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｎａ＋）＝５０００ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｃａ２＋）
＝２０００ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｍｇ２＋）＝４０００ｍｇ／Ｌ，ρ（ＳＯ２－４ ）＝
５００ｍｇ／Ｌ。
２．３　方法检出限和精密度

对加入基体的空白溶液进行１２次测定，得到仪器
的检出限（３倍标准偏差）为１．０２ｍｇ／Ｌ。

对加入基体的Ｌｉ标准溶液（４０ｍｇ／Ｌ）进行精密度
试验，方法的相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．２１％，能满足
分析方法的要求。

—８８—
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２．４　方法加标回收率
为了验证方法的准确性，对样品进行了加标回收

试验。选择分析样品，加入适量的 Ｌｉ标准溶液，加标
回收率为９７．４％～１００．５％（见表２）。

表 ２　回收率试验
Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

样品

编号

ρ（Ｌｉ）／（ｍｇ·Ｌ－１）

初始浓度 加入浓度 测定值

加标回收率

Ｒ／％

１ １．９３
１０ １１．９８ １００．５
１０ １１．８１ ９８．０

２ ３３．３４
２０ ５３．９６ ９８．１
２０ ５４．４０ １００．４

３ ５９．９９
４０ ９８．９６ ９７．４
４０ ９９．９２ ９９．８

３　结语
用ＩＣＰ－ＡＥＳ测定天然饱和卤水中的锂，基体匹

配法进行基体干扰的消除，通过加标回收率、精密度试

验，结果表明建立的方法操作简便，结果准确，提高了

工作效率，能够满足对天然饱和卤水中高含量锂的

测定。

值得注意的是，本文在标准溶液中进行基体匹配

的各离子浓度并非适用于所有天然卤水样品，当遇到

特殊样品时，要根据具体情况来确定样品稀释倍数和

添加基体的浓度。
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［１２］　董淑珍，王克山．ＩＣＰ－ＡＥＳ法同时测定煤灰中常量元素与
微量元素［Ｊ］．现代仪器使用与维修，１９９８（４）：４９－５１．

［１３］　吉平原，朱云琪，范小平．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定地下水中的锶和锂［Ｊ］．江苏环境科技，１９９６
（４）：２８－３１．

［１４］　ＧＢ／Ｔ８５３８—２００８，饮用天然矿泉水检验方法；火焰原子
吸收光谱法测定锂［Ｓ］．

［１５］　刘勇平，周敬，韩凤清，吕亚萍，庞小朋，罗重光，董迈青．
青海可可西里东部盐湖水化学及沉积特征初步研究

［Ｊ］．盐湖研究，２００９，１７（３）：１０－１６．
［１６］　成都理工学院应化系综合研究室，青海省盐湖勘查开发

院．台吉尔湖晶间卤水Ｋ、Ｂ、Ｌｉ提取工艺技术研究［Ｚ］．
１９９４：１８－１９．

—９８—
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