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前  言 

本标准依据GB/T1.1-2009的规则编写。 

本标准由青海省地质矿产测试应用中心提出。 

本标准由青海省自然资源厅归口。 

本标准主要起草单位：青海省地质矿产测试应用中心。 

本标准主要起草人：朱琳、刘氘、石华、孙晓华、赵玉卿、郭艳丽、王燕、周岚、肖昭蓉、张明、

杨会娟、熊馨、雷占昌。
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镍矿石物相分析规程 

警示：使用本标准的人员应经培训后方能使用。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者应

采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。氢氟酸有毒，有腐蚀性，操作时

防止与皮肤接触。高氯酸是易爆品，小心操作。 

1 范围 

本标准规定了镍矿中硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍的提取方法和测试方法。 

本标准适用于镍矿石中硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍量的测定。 

测定范围： 0.004%～20%。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

DZ/T 0130.2 地质矿产实验室测试质量管理规范 

DZ/T 0130.3 地质矿产实验室测试质量管理规范 

3 原理 

试样用乙酸铵-亚硫酸钠中性溶液浸取硫酸镍，用柠檬酸浸取氧化镍，再用饱和溴水浸取硫化镍，

最后残渣中测定硅酸镍。硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍均在10%王水介质中，于电感耦合等离子体

发射光谱仪上测定，分别计算硫酸镍量、氧化镍量、硫化镍量、硅酸镍量。 

4 试剂和材料 

除非另有说明，在分析中均使用分析纯试剂和符合 GB/T 6682 规定的分析实验室用水。 

a) 盐酸：ρ（HCl）=1.19 g/mL； 

b) 硝酸：ρ（HNO3）=1.42 g/mL； 

c) 氢氟酸：ρ（HF）=1.49 g/mL； 

d) 高氯酸：ρ（HClO4）=1.76 g/mL； 

e) 氨水：ρ（NH3·H2O）=0.91 g/mL； 

f) 乙酸：ρ（CH3COOH）=1.05 g/mL； 

g) 液态溴：ρ（Br2）=3.12 g/mL； 

h) 饱和溴水：过量液态溴（g）溶于蒸馏水中； 

i) 王水：盐酸（a）+硝酸（b）=（3+1），新鲜配制； 
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j) 王水：（1+1）； 

k) 乙酸铵（分析纯）； 

l) 亚硫酸钠（分析纯）； 

m) 柠檬酸（分析纯）； 

n) 抗坏血酸（分析纯）； 

o) 乙酸铵浸取液：称取 5g乙酸铵（k）、1g 亚硫酸钠（l）溶于 100mL 水中,用氨水（e）和乙酸

（f）调至中性； 

p) 柠檬酸浸取液：称取 210.14g 柠檬酸（m）溶于 1000mL 水中； 

q) 镍标准溶液（1000μg/mL）：市售； 

r) 高纯氩气：氩气含量≥99.999%。 

5 仪器设备 

实验中涉及到的主要仪器设备和条件如下，未提到的参见附录 A。 

a) 电感耦合等离子体发射光谱仪； 

b) 分析天平(感量 0.1mg)； 

c) 调速振荡器； 

d) 温控电热板； 

e) 实验中涉及到的主要仪器和条件如下未提到的参见附录 A。 

6 样品 

分析样品粒度为0.149mm（100目）。 

7 实验步骤 

7.1 样品前处理 

7.1.1 硫酸镍的分离 

称取0.5g～1.0g试样（精确至0.0001g）置于250mL锥形瓶中，加入50mL乙酸铵浸取液（o）,室温振

荡0.5h。中速滤纸过滤，用水洗涤沉淀及残渣5次～7次，滤液用100mL烧杯承接，在电热板（120℃±5

℃）上加热蒸发至约1 mL～2 mL，再用10mL王水（1+1）（j）溶解，定容至50mL容量瓶中摇匀待测。 

7.1.2 氧化镍的分离 

将分离硫酸镍的残渣连同滤纸一起移入原锥形瓶中，加入100mL柠檬酸浸取液（p）和0.2g抗坏血酸

（n），室温下振荡1h后中速滤纸过滤，用水洗涤沉淀及残渣5次～7次，滤液用100mL烧杯承接，在电热

板（120℃±5℃）上加热蒸发至大约80mL，定容至100mL容量瓶中，摇匀后分取5mL至50mL容量瓶中,加

10mL王水（1+1）（j），定容摇匀待测。 

7.1.3 硫化镍的分离 

将分离氧化镍的残渣移入原锥形瓶中，加入50mL饱和溴水（h），室温下振荡1h。用中速滤纸过滤，

用水洗涤沉淀及残渣5次～7次，滤液用100mL烧杯承接，在电热板（120℃±5℃）上加热至溴素冒尽，

用10mL王水（1+1）（j）溶解，定容至50mL容量瓶中摇匀待测。 
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7.1.4 硅酸镍的分离 

将分离硫化镍的残渣连同滤纸一起放入瓷坩埚中，置于高温炉中灰化，在600℃±20℃灼烧40min。

取出，冷却，将残渣转入300mL聚四氟乙烯坩埚中，加入5mL氢氟酸（c）、5mL盐酸（a）、1mL高氯酸（d）

放在电热板（120℃±5℃）上加热至高氯酸白烟冒尽，取下冷却，加入10mL王水（1+1）（j），定容至

50mL容量瓶摇匀待测。 

7.2 系列标准溶液配置 

按表1规定将镍标准溶液（q）逐级稀释至所需浓度分别移入100 mL容量瓶中，再分别加入20mL王水

（1+1）（j），用水稀释至刻度，摇匀。 

表1 标准工作溶液 

元素 标准点 1 标准点 2 标准点 3 标准点 4 标准点 5 标准点 6 标准点 7 

镍（μg/mL） 0.00 0.01 0.10 1.00 10.0 100 200 

7.3 校准曲线绘制 

测定前，根据待测元素性能和仪器性能，进行氩气流量、射频发生器功率等测量条件优化参见附录

A，在相应波长处测定处测定各种标准溶液的辐射强度，以质量浓度（μg/mL）为横坐标，相应的辐射强

度为纵坐标，绘制工作曲线。 

7.4 测定 

与标准溶液相同的条件下分别测量校准溶液系列、空白溶液和试料溶液（7.1.1、7.1.2、7.1.3和

7.1.4），测定辐射强度，在工作曲线上查出镍元素的质量浓度ρ（μg/mL）。 

8 实验数据处理 

试样中硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍的含量ω（ug/g）按照公式（1）计算，结果数字修约规

则按照GB/T 8170规定执行。 

  

                    4-01 10
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 ....................................... (1) 

 式中： 

ω(B)—试样中硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍的含量，10
-2
； 

ρ1—由校准曲线查得测定试样中元素的浓度，μg/mL； 

ρ0—空白试样的浓度，μg/mL； 

m—称取试样的质量，g；              

V—试样的定容体积，mL。 

9 平行样控制与空白试验 
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应随同实验进行双份空白试验，所用实试剂应取同一试剂瓶，加入同等的量；每件样品全部进行平

行样品分析。 

10 精密度控制 

试样重复分析相对偏差允许限的数学模型作为重复分析结果精密度的允许限（YC）。试样重复分析

相对偏差允许限的数学模型为： 

 YC=0.67×(14.37X
-0.1263

-7.659)............................... (2) 

式中： 

YC—重复分析试样中某组分的相对偏差允许限，%； 

X—重复分析试样中某组分平均质量分数，%； 

0.67—矿种某组分重复分析相对偏差允许限系数；由DZ/T 0130.3可查得有色金属矿石中镍的相对

偏差允许限系数为0.67。 

当硫酸镍、氧化镍、硫化镍、硅酸镍含量总和分别大于3%，0.2%～3%，和小于0.2%时，硫酸镍、氧

化镍、硫化镍、硅酸镍含量总和与单独分析总镍含量相对偏差允许限分别不得超过10%，20%，30%，即 

当 X＞3%时，YC＜10%； 

0.2%＜X＜3%时，YC＜20%； 

X＜0.2%时，YC＜30%。 

11 废物处理 

实验过程中产生的废渣和废液，应置于密闭容器中分类保管，并送有资质的单位无害化处理。 
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A  A  

附 录 A 

（资料性附录） 

仪器测试条件 

本实验采用电感耦合等离子发射光谱仪进行测定分析，每款仪器具体条件会有不同，可根据具体情

况调节，参考测试条件如下： 

光源：氩等离子体光源，射频功率1150W； 

氩气压力：0.6~0.8Mpa； 

泵速：每分钟50转； 

室温：20℃±3℃； 

辅助气体流量：0.2L/min； 

雾化器流量：0.8L/min； 

观测高度：14cm； 

选用标准曲线法，选择仪器测定参数中的“线性，计算截距”选项。 

_________________________________ 


