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电感耦合等离子体发射光谱法快速测定氯化钾
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摘　要：用电感耦合等离子体发射光谱法对氯化钾产品进行杂质分析�利用配盐的方法将杂质离子配成盐�
用总量100减去杂质盐分的含量即得氯化钾的含量。该方法快速准确�精密度和准确度都非常好�能代替
原有的化学分析方法。
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0　前　言
现在工矿对氯化钾产品的分析方法一

般采用的是国家标准－－－重量法�其结果
准确可靠�但程序繁琐�分析速度慢。也有
季胺盐容量法�只适合低含量钾的分析。还有
利用仪器 （如原子吸收发射光谱仪 ）直接测定
钾�虽然速度快�但对高含量产品的分析精密度
和准确度都达不到产品分析的要求。近来�我
们在检测由浮选法生产的氯化钾产品的分析过

程中找到了一条快速、准确、简便的分析方法�
能代替重量法�满足了产品分析的要求。生产
氯化钾产品的主要原料是利用钾石盐、光卤石、
钾盐镁矾等水溶性钾盐矿以及海水等水溶液含

钾资源。钾盐矿加工氯化钾�主要采用浮选法
和溶解结晶法�产品的主要杂质为钠离子、钙离
子、镁离子、硫酸根离子以及少量的水不溶物�
产品纯度一般都在90％以上 ［1］。利用电感耦
合等离子体发射光谱法对氯化钾产品进行杂质

（一般在百分之十以内 ）分析�将杂质离子配成
盐�用总量100减去杂质盐分以及水不溶物的
含量即得氯化钾的含量。这种利用测杂质的方
法间接测主含量的方法 （差减法 ）在其他产品
分析中早有应用。

1　试剂与仪器
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 ）�其工作条件
为�ＲＦ 功 率 1∙00ｋＷ�等 离 子 气 流 量
15∙0Ｌ／ｍｉｎ�辅助气流量1∙50Ｌ／ｍｉｎ�雾化气压
力190ｋＰ�测高度10ｍｍ；采用快泵进样�两次
读数�泵速15ｒ／ｍｉｎ�仪器稳定延时5ｓ�一次读
数时间5ｓ。
1∙2　标准溶液和主要试剂

钙标准溶液 ［ρ（Ｃａ2＋）＝1∙000ｍｇ·ｍＬ－1 ］�
称取120℃干燥2ｈ的高纯碳酸钙2∙4970克用
（1＋1）盐酸20ｍＬ溶解后冲入1000ｍＬ容量瓶
中；镁标准溶液 （ρ（Ｍｇ2＋）＝1∙000ｍｇ·ｍＬ－1）�
称取1000℃灼烧2ｈ的高纯氧化镁1∙6583ｇ
用 （1＋1）盐酸20ｍＬ溶解后冲入1000ｍＬ容量
瓶 中；硫 酸 钠 标 准 溶 液 （ρ（Ｎａ2ＳＯ4）＝
6∙1785ｍｇ·ｍＬ－1）�称取150℃干燥2ｈ的高
纯硫酸钠6∙1785ｇ置于250ｍＬ烧杯中�溶解后
冲入1000ｍＬ容量瓶中；氯化钾基准；实验用水
为超纯水。
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1∙3　样品的处理
样品于 （115±2）℃干燥2ｈ�称1份 （10～

20ｇ）按 ＧＢ6549－1996中 《水不溶物的测定》
测定水不溶物；另称2∙000ｇ样品置于250ｍＬ烧
杯中�加入100ｍＬ水�在不断搅拌下加热�微沸
5ｍｉｎ�取下冷至室温移入250ｍＬ容量瓶中�冲
至刻度摇匀 ［2］。水不溶物少时澄清1ｈ即可上
仪器测定�水不溶物大时需干过滤。
1∙4　标准系列的配制

针对样品的称样量及其90％左右的氯化
钾含量�每个标准系列点中都加入7∙2000ｇ／Ｌ
的氯化钾基准做为基体。分别移取0ｍＬ、
7∙5ｍＬ、15∙0ｍＬ钙 标 准 溶 液 （ρ（Ｃａ2＋）＝
1∙000ｍｇ·ｍＬ－1）�0ｍＬ、7∙5ｍＬ、15∙0ｍＬ镁标
准溶液 （ρ（Ｍｇ2＋）＝1∙000ｍｇ·ｍＬ－1 ）�0ｍＬ、
20∙0ｍＬ、40∙0ｍＬ硫酸钠标准溶液 （ρ（Ｎａ2ＳＯ4）＝
6∙1785ｍｇ·ｍＬ－1）放入 3个250ｍＬ容量瓶
中�冲至刻度摇匀。

2　实验方法

2∙1　各元素分析谱线的选择
根据杂质元素含量小和谱线的波形�背景

轮廓和强度值的对比�以及谱线干扰与谱线强
度信息�选择了钙422∙672ｎｍ、镁279∙800ｎｍ、
钠589∙592ｎｍ、硫181∙972ｎｍ、钾404∙721ｎｍ这
些谱线做为我们的分析线。
2∙2　配盐的原理和方法

根据卤水及盐水离子配成盐式化合物的原

则�溶解度较小的盐类优先配合；配合时阴离子
与阳离子等摩尔配合 ［3］。氯化钾产品中少量
的ＳＯ2－4 要先后与 Ｃａ

2＋、Ｍｇ2＋、Ｎａ＋、Ｋ＋配合�
剩余的阳离子全与Ｃｌ－配合。表1为配成的盐
类化合物以及在 （115±2）℃时存在形式。

表1　盐类化合物名称及在 （115±2）℃时存在形式
Ｔａｂｌｅ1　Ｔｈｅｎａｍｅｏｆｓａｌｔｃｏｍｐｏｕｎｄａｎｄ

ｔｈｅｆｏｒｍｉｎ（115±2）℃
盐类化合物名称 （115±2）℃时存在形式

ＣａＳＯ4 2ＣａＳＯ4·Ｈ2Ｏ
ＭｇＳＯ4 ＭｇＳＯ4·3Ｈ2Ｏ
Ｎａ2ＳＯ4 Ｎａ2ＳＯ4
Ｋ2ＳＯ4 Ｋ2ＳＯ4
ＫＣｌ ＫＣｌ

ＮａＣｌ ＮａＣｌ

ＣａＣｌ2 ＣａＣｌ2·2Ｈ2Ｏ
ＭｇＣｌ2 ＭｇＣｌ2·6Ｈ2Ｏ

3　结果与讨论
3∙1　方法对照实验

将柴达木综合地质勘查院测试中心2009
年度检测的氯化钾产品选了6个有代表性的样
品�进行了差减法与国家标准重量法的对照实
验。按照设置好的仪器条件�将处理好的样品
直接在电感耦合等离子体发射光谱仪上检测�
将测得的结果复制入 Ｅｘｃｅｌ表格中�按照配盐
的原理和方法进行配制。表 2为 ＳＯ2－4 配完
Ｃａ2＋后剩余的Ｃａ2＋等阳离子配Ｃｌ－的结果�以
及与国家标准重量法的对照实验结果。表3为
ＳＯ2－4 配完 Ｃａ

2＋后剩余的 ＳＯ2－4 配 Ｍｇ
2＋�Ｍｇ2＋

等阳离子配Ｃｌ－的结果以及与国家标准重量法
的对照实验结果。

表2　差减法与国家标准重量法的对照实验结果1
Ｔａｂｌｅ2　Ｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｏｎｅｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｗｅｉｇｈｔ

样号

质量分数／％ 质量浓度／ｍｇ·Ｌ－1
ＫＣｌ
重量法

ＫＣｌ
差减法

ＫＣｌ
直接法

2ＣａＳＯ4·
Ｈ2Ｏ

ＣａＣｌ2·
2Ｈ2Ｏ

ＭｇＣｌ2·
6Ｈ2Ｏ ＮａＣｌ

水不
溶物 Ｋ＋ Ｎａ＋ Ｃａ2＋ Ｍｇ2＋ ＳＯ2－4

09Ｂ256-1 89∙11 89∙51 89∙81 0∙21 0∙24 2∙61 6∙32 1∙11 3768 198∙89∙89224∙9610∙93
09Ｂ256-2 89∙31 89∙38 90∙53 0∙20 0∙22 2∙54 6∙67 0∙96 3798 210∙09∙73124∙3110∙81
09Ｂ256-3 89∙46 89∙04 88∙33 0∙21 0∙24 2∙43 7∙07 1∙04 3706 222∙49∙28423∙2710∙89
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表3　差减法与国家标准重量法的对照实验结果2

Ｔａｂｌｅ3　Ｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｔｗｏｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｗｅｉｇｈｔ

样号

质量分数／％ 质量浓度／ｍｇ·Ｌ－1
ＫＣｌ
重量法

ＫＣｌ
差减法

ＫＣｌ
直接法

2ＣａＳＯ4·
Ｈ2Ｏ

ＭｇＳＯ4·
3Ｈ2Ｏ

ＭｇＣｌ2·
6Ｈ2Ｏ ＮａＣｌ

水不
溶物 Ｋ＋ Ｎａ＋ Ｃａ2＋ Ｍｇ2＋ ＳＯ2－4

09Ｂ244-5 91∙74 92∙10 90∙26 2∙22 0∙54 1∙67 2∙80 0∙67 3787 88∙0138∙9822∙06117∙4
09Ｂ244-6 90∙34 90∙06 88∙00 2∙45 0∙68 1∙91 4∙08 0∙83 3692 128∙341∙7125∙80129∙8
09Ｂ244-7 92∙48 91∙74 91∙05 2∙26 0∙67 1∙76 2∙79 0∙78 3820 87∙7637∙6024∙31119∙5

3∙2　实验结果讨论
从表2和表3的结果可以看出�利用电感

耦合等离子体发射光谱法�对氯化钾产品进行
直接测出的结果 （直接法 ）与重量法的结果误
差较大�只能作为参考。利用电感耦合等离子
体发射光谱法�对氯化钾产品进行杂质分析间
接测出氯化钾的结果 （差减法 ）与重量法的结
果在误差范围内�准确度很好。对样品09Ｂ256
－1进行了12次平行分析�方法的精密度ＲＳＤ
为0∙12％。利用电感耦合等离子体发射光谱

法�对氯化钾产品中 10％以内的杂质进行分
析�绝对误差都在3‰以内。该方法快速简便�
精密度和准确度都非常好�很适合对工矿氯化
钾产品快速分析。
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