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用顺序电感藕合等离子体发射光谱法测定

硅酸盐岩矿中的稀土元素和忆

P
.

R o y e h o w D h u r y等

·

提要
·

本文介绍了用电感藕合等离子体发射光谱法 (Ic P一A ES )测定硅酸盐岩矿中

微量稀土元 素 ( R E E )和铭
,

包括用氢氟酸和过氯酸热分解岩矿试样
,

随即用钙作载体以草酸

盐形式沉淀
。

将草酸盐沉淀灼烧成氧化物
,

然后把它溶于稀硝酸中
,

用此溶液进郁C P一A E s

测定
,

测定时用纯R E E溶液作校准标样
。

该法应用于测定若千标准参考物料中的R E E ,

并把

所得结果与报道值作了比较
,

也已用于测定三种不同的硅酸盐岩矿试样中的R E E和Y
。

稀土元素 ( R E E )资料对于地球化学 研 究 的

重要性是大家公认的
。

多年来
,

只有两种分析 技

术 (即中子活化分析法 ( N A A )和同 位 素稀释质

谱法 (ID MS ) )可用于测定岩石和矿物中的球状

陨石丰度含量的R E E
,

但这些技术的使用仍被 限

制在少数条件优越的实验室
,

主要是 因为要采用

这类技术需要有设备与专门技术
。

电感藕合 等离

子体原子发射光谱法 (IC P一A E S )的出 现为稀土

分析开创了一个新纪元
,

业已报道了关于用IC P一

A E S测定R E E 的一些研究卜4 。

与其它光谱 法 相

似
,

IC P一A E S有时要有一个化学分离和 富 集 步

骤
,

以达到所要求的检测极限
,

并消 除干扰
。

通

常采用的预富集法全部都是基于离 子交 换 色 谱

法
,

但都不是不受限制的
。

久已知道用草酸盐 沉淀

法使 R E E成群
.

池与伴生元素分离
,

但尚未专门研

究把其应用于微 量R E E的 测 定
。

c ar
r o n

等 人 曾

观测到
,

如果用钙作载体
,

从 均相溶液中沉淀
,

则轻R E E可与草酸盐从溶液中定量地沉淀 出来
。

他们也观察到
,

在其实验条件下
,
重 R E E不能 定

量地沉淀出来
。

那时
, R E E 与作为载体的 钙分离

也是一个难题
,

这就是与用任何光谱法的最后 测

定值有较大关系的一个原因
。

因此
,

为 了使该技

术可用于测定微量 R E E
,

已有极少数关于改进或

提高草酸盐沉淀法的研究
。

我们已观测 到
,

R E E

(包括重稀土 ) 当用钙作载体时
,

可以定量地 以

草酸盐的形式沉淀出来
,

而且在 R E E和记的Ic P 一

人ES 测定时
,
不会引起任何明显的光谱干扰

。

这

些观测结果促使我们再次研究草酸盐沉淀法 对于

用Ic P一A E s法测定微量R E E 的可应用性
,

并把所

得结果报道于此
。

本法极为简单且相对地说 无干

扰
,

它使得能够测定硅酸盐 岩 矿 中叱/ g含 量 的

R E E 和忆
,

具有比较好的精确性 和准确性
.

一
、

实 验

1
.

试剂
。

氧化物 (光谱纯 ) 溶于稀硝 酸
,

配

制稀土元素和记的 标 准 溶液 1。。, g / 二
。

配铺时
,

把氧化物与焦硫酸钾一起放在石英柑 祸 中 熔 化

后
,

才加到溶液中去
。

使用之 前
,

按要求进一步

稀释
。

研究的稀土元素 是澜
、

饰
、

错
、

钦
、

衫
、

销
、

扎
、

械
、

铺
、

钦
、

饵
、

钱
、

镜和谱
。

把 碳酸钙

(保证试剂级 ) 溶于 稀 盐 酸 中
,
配 制 钙 溶液

( lo
.

o m g / ”1 )
。

使用的全部其它化学药品 都是

保证试剂纯 的
。

2
.

仪 器
。

为 JY一 38 型 顺 序 式 IC P 一“E S 仪

器
,

操作条件列于 表 1
。

用顺序稀释贮备标准液

配制的R E E 和忆工作标准溶液进行了校准
。

表 l 仪器与工作条件
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