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电感耦合等离子体发射光谱法测定

饱和卤水中的硼

祝云军,武丽平,王　英
(青海省柴达木综合地质勘查院西部测试中心,青海 格尔木　816000)

摘　要:用电感耦合等离子体发射光谱法测定饱和卤水中的硼, 对共存元素基体干扰量进行了试验 。在标

准系列中加入定量基体,将卤水稀释 10倍后直接测定, 并做了加标回收试验, 回收率在 97% ～ 103%之间 ,

分析误差在化学分析允许的范围内, 检出限和精密度都非常好。该方法快速准确, 简便易行, 能代替原有的

容量法等化学分析方法。
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前　言

一般卤水中都有少量甚至较高含量的硼存

在,原有的化学分析方法根据其含量的不同,采

用容量法或比色法进行测定
[ 1]

, 但步骤繁琐,

耗时长,工作量大 。电感耦合等离子体发射光

谱法测淡水中的硼已有应用
[ 2]

, 但用该方法测

卤水中的硼没有应用报道, 主要是卤水中的干

扰元素多,且量大,若不采取措施很难直接测出

准确的含量 。我们对共存元素基体干扰量进行

了试验,在标准系列中加入相匹配的基体,再直

接测试样品得到了满意的结果 。与原有方法的

结果在允许误差范围内, 加标回收率在 97% ～

103%之间,检出限和精密度都非常好 。由于碳

酸盐型卤水稀释 10倍后 pH值都在 11以上,

碱性大, 不适合直接在等离子体发射光谱仪上

检测, 所以该方法适合的卤水不包括碳酸盐型

卤水, 一般只包括氯化物型和硫酸盐型卤水。

1　试剂与仪器

1.1　仪器

Varian715-ES型电感耦合等离子体发射光

谱仪 (美国 Varian公司 ) 。

1.2　标准溶液和主要试剂

硼标准溶液 (ρ(B) =1.000 mg·mL
-1
,称取

40 ～ 50℃烘干的硼酸 5.720 0g溶入 1 000mL

容量瓶中 ) , 氯化钾基准, 氯化钠基准, 硫酸纳

基准,氯化镁 (分析纯 ), 氯化钙 (分析纯 ) ,实验

用水为超纯水 。

2　实验方法

2.1　分析谱线的选择

根据对光谱仪谱线率中 B的数条谱线的

波形 、背景轮廓和强度值的对比, 查看 B的谱

线干扰与谱 线强 度信息, 从 182.577nm、

208.889nm、 208.956 nm、 249.678mm 和

249.772nm中选择了 249.678 nm这条谱线 作

为分析线 。

2.2 　仪器工作条件

RF功 率 1.00kW, 等 离 子 气 流 量
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15.0L/min,辅助气流量1.50 L/min, 雾化气压

力 190 kPa, 测高度 10mm,采用快泵进样,两次

读数, 泵速 15 r/min, 仪器稳定延时 5s, 一次读

数时间 5s,分析线249.678 nm。

2.3　标准系列的配制

不管是氯化物型还是硫酸盐型饱和卤水,

氯离子的质量浓度都在 100g/L以上,所以加入

的阳离子基体都以它们的氯化物为主 。根据卤

水形成的规律及其水化学特征系数的研究
[ 3]

,

天然饱和卤水硫酸根离子高钙离子就低, 反之

亦然 (因为 CaSO4 微溶 ) 。通过对 K
+
, Na

+
,

Mg
2 +
∥Cl

-
, SO

2 -
4 -H2O五元体系相图的研究发

现,氯化镁对氯化钠有显著的盐析作用,饱和卤

水中氯化钠含量随氯化镁含量的增加而减少,

反之亦然
[ 4]
。一般饱和卤水中的阳离子的浓

度在5 ～ 8 mol/L之间 (以一价计 ) 。综合上述原

因以及表 1,选择硼标准系列的基体含量为 K
+

1g/L, Na
+
5 g/L, Mg

2+
4g/L, Ca

2+
1g/L, SO

2-
4

1g/L。分别移取 0 mL、 5.0 mL、 10.0 mL硼标

准溶液 (ρ(Ca2+) =1.000mg· mL
-1

)放入 3个

250mL容量瓶中, 每个标准系列点中都加入

0.476 7g氯化钾基准, 0.369 7g硫酸纳基准,

2.873 4g氯化钠基准, 8.380 8 g氯化镁 (MgCl2·

6H2O,分析纯 ), 0.916 8g氯化钙 (CaCl2· 2H2O,

分析纯 )做为基体,冲至刻度摇匀。

3　结果与讨论

3.1　共存元素基体干扰的试验及基体的选择

饱和卤水粘度大,含盐量大, 存在大量的钾

离子 、钠离子 、钙离子 、镁离子 、氯离子 、硫酸根

离子, 而硼的质量浓度一般在几到几百毫克每

升之间, 因此考虑将卤水稀释 10倍后在等离子

体发射光谱仪上测定。

表 1　基体干扰实验

Table1　Testofmatrixinterference

样品编号 基体种类 基体元素含量 / (g/L)
ρ(加入 B) /

(mg· L-1 )

ρ(测得B) /

(mg· L-1 )
回收率 /%

1 0.50 20 20.34 101.7

2 1.00 20 19.87 99.35

3 钾基体 1.50 20 19.86 99.30

4 2.00 20 19.32 96.60

5 2.50 20 18.86 94.30

1 1.00 20 19.67 98.35

2 3.00 20 18.96 94.80

3 钠基体 5.00 20 18.66 93.30

4 7.00 20 18.56 92.80

5 10.00 20 18.42 92.10

1 1.00 20 19.68 98.40

2 2.00 20 19.28 96.40

3 镁基体 4.00 20 18.27 91.35

4 6.00 20 17.61 88.05

5 8.00 20 16.88 84.40

1 1.00 20 19.70 98.50

2 2.00 20 19.22 96.10

3 钙基体 3.00 20 18.95 94.75

4 4.00 20 18.69 93.45

5 6.00 20 17.56 97.80

1 硫酸根 1.00 20 19.84 99.20

2 基体 4.00 20 19.59 97.95
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　　以上回收率采用的是没有加入任何基体的

硼的标准系列测出的结果,影响随着基体含量的

增加逐渐增大 (SO
2-
4 基体影响相对小一点 )。

3.2　加标回收试验

现选了 4个有代表性的柴达木地勘院测试

中心 2009年度分析过的卤水, 用电感耦合等离

子体发射光谱法做硼的加标回收试验。 4个卤

水的主要化学组分见表 2(其中硼的分析方法

为容量法 ) ,加标回收率试验结果见表 3。

表 2　卤水主要化学组分

Table2　Chemicalcomponentsofthebrine

实验室样品编号
化学组分质量浓度 / (g/L)

K+ N+ Ca2+ Mg2+ Cl- SO2-
4

ρ(B) /
(mg/L)

09sy10000 1.479 98.60 3.503 5.291 176.7 2.078 52.22

09sy8518 6.157 54.75 21.85 28.99 208.5 0.210 67.08

09sy8496 18.15 19.48 31.70 51.45 247.5 0.151 184.2

09sy8504 10.55 8.064 45.66 61.17 277.5 0.083 210.2

表 3　回收率试验

Table3　Recoverytestofthemethod

实验室样

品编号

ρ(加入B) /

mg· L-1
ρ(测得B) /

mg· L-1
回收率 /
%

0 5.195

09sy10000 10 15.43 102.35

10 15.05 98.55

0 6.654

09sy8518 10 16.82 101.66

10 16.47 98.16

0 18.30

09sy8496 10 37.84 97.70

10 38.58 101.40

0 20.98

09sy8504 10 40.50 97.60

10 40.70 98.60

3.3　方法检出限和精密度

对加入基体的空白样品进行 12次测定,得

到仪 器 的 检 出 限 ( 3 倍 标 准 偏 差 ) 为

0.12mg·L
-1
, 对加入基体的硼标准系列

( 20mg·L
-1

)进行精密度试验,方法的相对标

准偏差 (RSD)为 0.78%,完全能满足分析方法

的要求。

3.4　讨　论

针对阳离子浓度在 5 ～ 8mol/L左右 (以一

价计 )的氯化物型或硫酸盐型卤水, 硼的加标

回收率都在 97% ～ 103%之间, 与原有方法的

结果在允许误差范围内, 说明配入系列的基体

与样品中的基体对硼的测定干扰量基本一致。

方法检出限和精密度也好, 能够满足对饱和卤

水中硼的测定要求 。
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SynthesisandElectrochemicalPerformanceof

LiNi0.5Mn1.5O4 asa5VCathode

XUXiao-li, ZHUJing-wen, CUIXiao-lin, MAOLi-ping, LIShi-you

(CollegeofPetrochemicalEngineering, LanzhouUniversityofTechnology, Lanzhou, 730050, China)

Abstract:TwomethodsareadoptedinthesynthesisofLiNi0.5Mn1.5O4, thesol-gelauto-combustionand

solidphasetechnique.XRDwasappliedforthestructuralcharacterizationstudyofthesetwosamples.

TheresultsshowthatpurephaseLiNi0.5Mn1.5O4 canbegottenbytheformermethod, whilethelatterone

synthesizesdephasignproducts.LiNi0.5Mn1.5O4 /Licellsweretestedbyconstantcurrentcharge/discharge

andratedischargeanalysis.Thecellcompoundedwithsampleofsol-gelauto-combustion, presentshigh-

erdischargecapacity, highworkingvoltage, bettercycleperformanceandexcellentratecapability.

Keywords:LiNi0.5Mn1.5O4;Cathodematerial;Electrochemicalperformance
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DeterminationofBoroninSaturatedBrinebyInductively
CoupledPlasmaAtomicEmissionSpectrometry

ZHUYun-jun, WULi-ping, WANGYing

(WestTestingCenterofQaidamIntegratedGeologicalMineralInstituteof

QinghaiProvince, Golmud, 816000, China)

Abstract:Inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometrywasusedtodeterminetheboronin

saturatedbrine, andthecoexistenceelementmatrixinterferencealsodetermined.Quantitativecoexis-

tenceelementswereaddedin, thenthesaturatedbrinewasdirectlymeasuredafter10 timesdilution.

Spikedrecoveryexperimentswerealsodone, therecoveryrateswerebetween97% -103%, theanalysis

errorswereintherangeofallowablechemicalanalysiserror, andwithexcellentdetectionlimitsandpre-

cision.Thismethodisfastandaccurate, hasgoodpreciousandaccuracy, canbeusedasagoodsubsti-

tutefortheoriginalchemicalanalysismethod.

Keywords:Inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry;Saturatedbrine;Boron;Matrixin-

terference
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