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乙醇增敏 －电感耦合等离子体发射光谱法测定矿石及选冶
样品中的铌钽

姚玉玲，吴丽琨，刘　卫，李　刚
（中国地质科学院矿产综合利用研究所，四川 成都 ６１００４１）

摘要：电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）在铌钽测定方面获得广泛应用，但灵敏度较低、检出限较
高，不能满足矿石和选冶样品中的低含量铌钽的检测要求。本文优化了 ＩＣＰ－ＡＥＳ测试过程中多种有机试
剂的增敏效果，结果表明：样品采用氢氟酸－硝酸－硫酸敞开酸溶，选择乙醇作增敏剂，雾化效率最佳，当乙
醇浓度为６％时，原子线Ｎｂ２９２．７８１ｎｍ、Ｔａ２４０．０６３ｎｍ的灵敏度分别增强了１８０．５％和２６５．５％；铌的检出
限由不加乙醇的５．８５μｇ／ｇ降低到３．２２μｇ／ｇ，钽的检出限由不加乙醇的１０．６５μｇ／ｇ降低到５．０３μｇ／ｇ；Ｎｂ２
Ｏ５回收率为９７．７％～１０１．９％，Ｔａ２Ｏ５回收率为９６．８％～９７．２％；方法精密度（ＲＳＤ）＜６％。本方法适用于低
含量和高含量铌钽的同时测定，尤其有利于选冶流程样品中同一批次的精矿、中矿和尾矿的同时测定，克服

了以往分别采用光谱法和质谱法测定所产生的仪器间误差导致回收率吻合程度不好的缺陷。
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矿石中的铌钽含量很低，丰度一般在１００μｇ／ｇ
以下［１］，传统分析方法是采用化学色层光度法，但由

于铌、钽化学性质相似会引起两元素间的相互干扰，

需要分离后测定，分析流程长且容易受到污染。一些

现代的分析方法逐渐用于检测矿石中的铌钽，例如电

感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）［２－５］、电感
耦合等离子体质谱法（ＩＣＰ－ＭＳ）［６－１０］、Ｘ射线荧光光
谱法（ＸＲＦ）［１１－１５］和中子活化分析法（ＮＡＡ）［１６］等。
其中，ＸＲＦ法样品制备简单且便于进行无损分析，但
识别和排除干扰的能力较弱，定量分析所依赖的标准

样品不足，检出限不够低，准确度和灵敏度也达不到

要求。ＮＡＡ法的仪器设备成本较高，其精密度、灵敏
度、分析效率和选择性也有待提高。ＩＣＰ－ＭＳ只适宜
中、低含量铌钽的测定，而 ＩＣＰ－ＡＥＳ则正好因其较
宽的线性范围而弥补了此方面的不足。

近年来，前人利用 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌钽开展了
一些研究工作，如徐娟等［１７］应用 ＩＣＰ－ＡＥＳ的多元
光谱拟合（ＭＳＦ）干扰校正方法测定钽中微量铌；倪
文山等［１８］通过微波加热，氢氟酸消解矿石样品，再

以酒石酸溶液处理，用 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定，回收率高，

但检出限不能满足尾矿的测定要求；伏军胜［１９］则将

样品用硝酸、氢氟酸分解后，不经分离直接测定，但

其对铌钽检测下限较高，都为０．０１０％。本文针对
ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌钽检出限较高的不足，借鉴酒石
酸、柠檬酸、草酸、甲醇、乙醇、正丙醇、正丁醇在其他

元素测定中的运用［２０－２１］，以乙醇作为增敏剂以降低

铌钽的检出限，通过方法的改善拟适用于地质样品

和选冶样品的分析。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

Ｏｐｔｉｍａｌ５３００Ｖ型电感耦合等离子体发射光谱
仪（美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）。

Ｎｂ２Ｏ５和Ｔａ２Ｏ５的标准储备溶液：１０００μｇ／ｍＬ。
硝酸、氢氟酸、硫酸、无水乙醇，优级纯（西陇化

工股份有限公司）；酒石酸，分析纯（成都市科龙化

工试剂厂）。

实验用水为电阻率１８．２ＭΩ·ｃｍ的超纯水。
１．２　样品处理

实验所用样品为锂矿石标准样品 ＧＢＷ０７１８４、
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钽矿石标准样品 ＧＢＷ０７１８５、西部秦岭成矿带的稀
有金属矿原矿以及经过选冶提取出的铌钽精矿、中

矿和尾矿。原矿主要成分为硅、铝和碱土金属系元

素，其铌、钽的含量为２０～１００μｇ／ｇ。
称取约０．１ｇ样品于聚四氟乙烯坩埚中，用少

量去离子水润湿，依次加入氢氟酸６．０ｍＬ、硝酸４．０
ｍＬ和５０％的硫酸１．０ｍＬ，加盖，置于控温电热板上
于２５０℃加热至白烟冒尽，取下，冷却，加入硝酸０．５
ｍＬ、１０％的酒石酸１０．０ｍＬ和少量去离子水，于电
热板上加热约１０ｍｉｎ，取下，冷却，转移至２５ｍＬ比
色管中，定容摇匀。

２　结果与讨论
２．１　增敏剂选择及浓度优化

鉴于ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌钽尤其是钽的灵敏度较
低，以及已有文献报道部分有机酸及醇对某些元素

有增敏作用，本文试验了酒石酸、柠檬酸、草酸、甲

醇、乙醇、正丙醇、正丁醇对 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌钽是
否有增敏作用。结果表明，酒石酸、柠檬酸、草酸无

增敏，而甲醇、乙醇、正丙醇、正丁醇有增敏作用。

用１０μｇ／ｍＬ标准溶液试验了甲醇、乙醇、正丙
醇、正丁醇４种物质不同浓度时对铌钽谱线强度的
影响，结果表明各种有机醇的增敏效果不同，其中乙

醇最佳。铌钽谱线强度随着乙醇浓度的增加呈现先

逐渐增强后略微降低的趋势，而当乙醇浓度增大到

６％以后，雾化效率提高趋势减小，这可能是因为乙
醇浓度过高会降低等离子体的温度和离子密度，不

利于溶液中铌钽的原子化和激发，从而出现谱线强

度降低的现象。本实验选定的增敏剂为６％乙醇。
２．２　谱线选择及仪器条件优化

用ＩＣＰ－ＡＥＳ测定不含无水乙醇和含６％无水
乙醇的Ｎｂ２Ｏ５、Ｔａ２Ｏ５的１０．０μｇ／ｍＬ标准溶液，考察
其在不同谱线处的灵敏度、增敏程度，以选择合适的

谱线。从表１增敏情况来看，本法选择了灵敏度相
对较高、干扰较少、增敏效果较为明显的Ｎｂ２９２．７９１
ｎｍ和Ｔａ２４０．０６３ｎｍ作为分析线，与 ＩＣＰ－ＡＥＳ不
加乙醇测定时的谱线选择［１０］有一定差异，这与乙醇

加入对各条谱线的增敏效果不同有关。当乙醇浓度

为６％时，原子线Ｎｂ２９２．７８１ｎｍ、Ｔａ２４０．０６３ｎｍ的
灵敏度分别增强了１５５．５％和１７０．３％。

考虑到乙醇加入后会对仪器参数有不一样的要

求，本实验主要考察了入射功率以及雾化气流速的

影响。试验入射功率在１１００～１５００Ｗ之间变化时
仪器信噪比、元素响应值以及等离子体负载稳定性

的变化情况。随着入射功率的增大，铌钽的响应值

均成上升趋势，但达到１２５０Ｗ后上升趋势大幅度
减弱并趋向平稳。由于较高入射功率有利于维持等

离子体，以防止有机试剂的加入可能引起等离子体

淬灭，因此等离子体入射功率选择１３００Ｗ。

表 １　谱线选择与增敏效果
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅａｎｄｓｅｎｓｉｔｉｚａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔ

元素
谱线长度

（ｎｍ）
响应值

增敏倍数

（％）
灵敏度改善情况

Ｎｂ

３０９．４１８ －７５７．５ － 标准不成线性，不采用

３１３．０７９ 　４５４６７．４ １５０．１ 干扰较多，不采用

２６９．７０６ 　６２６７．８ １５５．２ 灵敏度较低，不采用

２９２．７８１ 　１３５６３．８ １５５．５ 增敏效果较好，干扰小，采用

Ｔａ

２２６．２３０ １７６７．９ １６２．５ 灵敏度低，不采用

２３３．１９８ ５４１．２ １７３．４ 灵敏度低，不采用

２４８．８７ ２６６６．１ １８３．２ 灵敏度低，不采用

２６７．５９ ５７２５．６ － －
２４０．０６３ ６２１３．２ １７０．３ 灵敏度相对较高，谱线简单，采用

加入６％乙醇后，元素的响应峰值移向较低的
雾化气流速０．８Ｌ／ｍｉｎ附近。这可能是由于乙醇具
有较强的挥发性，加入乙醇后对等离子体通道产生

制冷作用，而低流速可延长分析元素在等离子体中

心通道的停留时间，有利于元素的电离，从而提高响

应值。因此，选择０．８Ｌ／ｍｉｎ为雾化气流速。
仪器其他工作参数见表２。在此优化条件下，

加入６％乙醇对铌增敏１８０．５％，对钽增敏２６５．５％。

表 ２　ＩＣＰ－ＡＥＳ工作条件
Ｔａｂｌｅ２　ＷｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｔｈｅＩＣＰＡＥＳｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 设定条件 工作参数 设定条件

入射功率 １３００Ｗ 积分时间 ６ｓ
雾化气（Ａｒ）流速 ０．８０Ｌ／ｍｉｎ 观测高度 １２ｍｍ
冷却气（Ａｒ）流速 １４．０Ｌ／ｍｉｎ Ｎｂ分析线 ２９２．７８１ｎｍ
辅助气（Ａｒ）流速 １．０Ｌ／ｍｉｎ Ｔａ分析线 ２４０．０６３ｎｍ
进样速度 １．４８Ｌ／ｍｉｎ
清洗时间 ３０ｓ

２．３　标准曲线与方法检出限
在０～１００μｇ／ｍＬ浓度范围内，铌的线性方程为：

ｙ＝１４２１．１３ｘ＋２６．４８，钽的线性方程为ｙ＝５０３．３６ｘ＋
１０．４４，相关系数均大于０．９９９９９５，线性良好。

在仪器最佳条件下，连续测定１１份样品空白溶
液，以其３倍标准偏差计算方法检出限。加乙醇和
不加乙醇的检出限见表３。加入乙醇后两元素的检
出限各有不同程度的降低，这更有利于同时测定不

同样品中的高、中、低含量铌钽。分析检出限降低的
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原因可能是由于：①乙醇密度小、黏度小、分子间结
合力小、表面张力比水小，它的加入会降低乙醇－水
体系的表面张力、增大喷雾的分散率、形成更细的雾

滴，从而提高雾化效率，最终使谱线强度增强；

②乙醇对于铌钽有增敏效应，但是对于背景噪音却
无响应的增敏或者增敏不明显；③改变了基体组
成，可能减小基体效应带来的非光谱干扰。

由此，本方法所确定的检出限为：Ｎｂ２Ｏ５（３．２２
μｇ／ｇ），Ｔａ２Ｏ５（５．０３μｇ／ｇ）。

表 ３　加入乙醇前后的方法检出限对比
Ｔａｂｌｅ３　ＡｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆＮｂａｎｄＴａｗｉｔｈ

ｏｒｗｉｔｈｏｕｔｅｔｈａｎｏｌ

元素
加入乙醇

情况

元素测定值

（ｎｇ／ｍＬ）
标准偏差

（ｎｇ／ｍＬ）
检出限

（μｇ／ｇ）

Ｎｂ２Ｏ５

不加乙醇

０．００５０．０１７０．０２３０．０１４
０．００６０．０２７０．０１１０．００９
０．０１５０．００２０．００６

０．００８
５．８５

加６％乙醇
０．００８０．００６０．０１１０．００４
０．００９０．０１４０．０１７０．００５
０．０１０．００３０．００７

０．００４ ３．２２

Ｔａ２Ｏ５

不加乙醇

０．０１２０．００２ －０．０１５０．００４
０．０２０．０３１０．００４ －０．００４
－０．０１７０．００９０．０１３

０．０１４ １０．６５

加６％乙醇
０．００５０．０１１０．００９０．００４
０．０１２０．０２１０．００７０．００３
０．０１８０．０１８０．００４

０．００７ ５．０３

２．４　方法精密度和准确度
将标准样品ＧＢＷ０７１８４（锂矿石）、ＧＢＷ０７１８５

（钽矿石）各称取１１份后进行分解并测定，表４结
果表明：ＩＣＰ－ＡＥＳ的精密度都较好，但分析较高含
量样品的精密度优于分析较低含量样品的精密度。

２．５　 加标回收率
选取未知样品进行加标回收实验。称取未知样

品（Ｎｂ２Ｏ５测定值为 ８２．２１μｇ／ｇ，Ｔａ２Ｏ５测定值为

２７．２２μｇ／ｇ），一份加入等量的 ＧＢＷ ０７１５２（加标
１），一份加入等量的 ＧＢＷ０７１５４（加标２），计算回
收率。Ｎｂ２Ｏ５的回收率为９７．７％ ～１０１．９％，Ｔａ２Ｏ５
的回收率为９６．８％～９７．２％，满足样品检测需求。

３　实际样品分析
本法充分利用了 ＩＣＰ－ＡＥＳ线性范围宽的优

势，并采用乙醇作为增敏剂在一定程度上弥补了其

检出限较高的缺陷。用此法同时测定同批次的精矿

和尾矿，都取得了较好的效果（表５）。

表 ５　实际样品分析
Ｔａｂｌｅ５　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎｔｈｅａｃｔｕａｌｓａｍｐｌｅｓ

样品类型

Ｎｂ２Ｏ５ Ｔａ２Ｏ５

ＩＣＰ－ＡＥＳ
（本法）

国家标准

方法

相对误差

（％）
ＩＣＰ－ＡＥＳ
（本法）

国家标准

方法

相对误差

（％）
精矿 １２．３６％ １２．０９％ 　２．２３ ４．０９％ ４．０２％ 　１．７４
尾矿 １１．８１μｇ／ｇ１２．５６μｇ／ｇ －５．９７ ５．６５μｇ／ｇ ５．２７μｇ／ｇ －７．２１

４　结语
采用氢氟酸 －硝酸 －硫酸敞开酸溶，研究表明

乙醇是ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌钽的良好增敏剂，能提高
灵敏度，降低检出限，弥补了 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定铌和钽
尤其是钽的灵敏度低、检出限较高的缺点。这对于

同时测定低含量（μｇ／ｇ级）和高含量（百分含量级）
样品有着积极的作用，尤其有利于选冶流程样品中

同一批次的精矿、中矿和尾矿的同时测定，解决了以

往精矿和尾矿分别采用 ＩＣＰ－ＡＥＳ和质谱（ＩＣＰ－
ＭＳ）测定，仪器间的误差引起同一批次选冶样品回
收率吻合程度不好的问题。但在目前研究条件下，

本法无法避免长时间测定后碳在锥体上产生沉积，

后续研究可考虑引入合适的进样系统，通过加氧和

冷凝作用，彻底解决有机溶剂的结碳问题。

表 ４　方法精密度和准确度
Ｔａｂｌｅ４　Ｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质编号 Ｎｂ２Ｏ５测定值（μｇ／ｇ）
平均值

（μｇ／ｇ）
标准值

（μｇ／ｇ）
相对误差

（％）
ＲＳＤ（％）

ＧＢＷ０７１８４
５９．２５　６２．３４　６０．６５　５７．８２　５５．２　６４．５　
５３．８５　５５．１０　６０．２５　５８．７４　６４．２３

５９．２７ ５６．６２ ４．６８ ６．１

ＧＢＷ０７１８５
５２６４．９　５２３３．５　５０５８．１　５２０１．４　５３７６．６　

５２５０．４　５３６９．２　５４２０．３　５２３７．８　５２０１．０　５１１７．０
５２４８．２ ５２００ ０．９３ ２．１

标准物质编号 Ｔａ２Ｏ５测定值（μｇ／ｇ）
平均值

（μｇ／ｇ）
标准值

（μｇ／ｇ）
相对误差

（％）
ＲＳＤ（％）

ＧＢＷ０７１８４
１１３．５２　１１２．２５　１０８．２５　１１１．５６　１０７．２１　１０３．８９　

１０１．２５　１０４．５２　１０４．１２　１０１．３６　１１８．２４
１０７．８３ １０８．１１ －０．２６ ４．７

ＧＢＷ０７１８５
９８８８．５　１０６８０．０　１０３４８．８　１０３２２．４　１０２８４．５　１０６３５．６　

１０２０３．８　１０３８１．９　９９０１．９　１０２０３．６　１０２９５．３
１０２８６．０ １０２００ 　０．８４ ２．４

—６２２—

第２期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０１５年



５　参考文献
［１］　矿产资源综合利用手册编辑委员会编著．矿产资源综

合利用手册［Ｍ］．北京：科学出版社，２０００：３２０－３２１．
Ｔｈｅ Ｅｄｉｔｏｒｉａｌ Ｃｏｍｍｉｔｔｅｅ ｏｆ Ｍｉｎｅｒａｌ Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ
ＣｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅＵｔｉｌｉｚａｉｔｏｎＭａｎｕａｌ．ＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ
ＣｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅＵｔｉｌｉｚａｉｔｏｎＭａｎｕａｌ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｓｃｉｅｎｃｅ
Ｐｒｅｓｓ，２０００：３２０－３２１．

［２］　刘卫，栾亚兰，仵丽萍．电感耦合等离子体光谱法测定
锂辉石选矿产品中铌和钽［Ｊ］．理化检验（化学分
册），２００６，４２（９）：７１５－７１６．
ＬｉｕＷ，ＬｕａｎＹＬ，ＷｕＬＰ．ＩＣＰＡＥＳＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＮｂａｎｄＴａｉｎＰｒｏｄｕｃｔｓｏｆＯｒｅｄｒｅｓｓｉｎｇｏｆＳｐｏｄｕｍｅｎｅ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｇｓｉｓ），２００６，４２（９）：７１５－７１６．

［３］　李韶梅，王国增，赵军，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定铌铁中的铌和钽［Ｊ］．冶金分析，２０１２，
３２（３）：４８－５０．
ＬｉＳＭ，ＷａｎｇＧＺ，ＺｈａｏＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＮｉｏｂｉｕｍａｎｄＴａｎｔａｌｕｍｉｎＦｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（３）：４８－５０．

［４］　成勇，彭慧仙，袁金红，等．微波消解 －电感耦合等离
子体原子发射光谱法测定钒钛磁铁矿中锆铌钒铬

［Ｊ］．冶金分析，２０１３，３３（３）：５０－５４．
ＣｈｅｎｇＹ，ＰｅｎＨＸ，ＹｕａｎＪＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，Ｎｉｏｂｉｕｍ，ＶａｎａｄｉｕｍａｎｄＣｈｒｏｍｉｕｍｉｎＶａｎａｄｉｕｍ
ＴａｔａｎｏＭａｇｎｅｔｉｔｅＯｒｅｂｙＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎ Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３３（３）：５０－５４．

［５］　 ＳｍｏｌｉｋＭ，ＴｕｒｋｏｗｓｋａＭ．ＭｅｔｈｏｄｏｆＬｏｗＴａｎｔａｌｕｍ
ＡｍｏｕｎｔｓＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎＮｉｏｂｉｕｍａｎｄＩｔｓＣｏｍｐｏｕｎｄｓｂｙ
ＩＣＰＯＥＳＴｅｃｈｎｉｑｕｅ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１３，１１５：１８４－１８９．

［６］　ＹａｎｇＸＪ，ＰｉｎＣ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｉｏｂｉｕｍ，Ｔａｎｔａｌｕｍ，
Ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ ａｎｄＨａｆｎｉｕｍ ｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＭａｔｅｒｉａｌｓｂｙ
Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ａｎｄ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ
ＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，
２００２，４５８（２）：３７５－３８６．

［７］　时晓露，刘洪青，孙月婷，等．电感耦合等离子体质谱
法测定岩石样品中的锆铌铪钽两种预处理方法的比

较［Ｊ］．岩矿测试，２００９，２８（５）：４２７－４３０．
ＳｈｉＸＬ，ＬｉｕＨＱ，ＳｕｎＹＴ，ｅｔａｌ．ＣｏｍｐａｒｉｓｉｏｎｏｆＴｗｏ
ＤｉｆｆｅｒｅｎｔＳａｍｐｌｅＰｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔＭｅｔｈｏｄｓｉｎＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆＺｒ，Ｎｂ，Ｈｆ，ＴａｉｎＲｏｃｋｓｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ
ＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ ａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２００９，２８（５）：４２７－４３０．

［８］　郝冬梅，张翼明，许涛，等．ＩＣＰ－ＭＳ法测定稀土铌钽矿
中铍、铀、铌、钽、锆、铪量［Ｊ］．稀土，２０１０，３１（５）：６７－６９．
ＨａｏＤＭ，ＺｈａｎｇＹＭ，ＸｕＴ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｂｅｒｙｌｌｉｕｍ，Ｎｉｏｂｉｕｍ，Ｔａｒｔａｌｕｍ，ＺｉｒｃｏｎｉｕｍａｎｄＨａｆｎｉｕｍｉｎ
ＲａｒｅＥａｒｔｈＮｉｏｂｉｕｍＴａｒｔａｌｕｍＭｉｎｅｒａｌｂｙＩＣＰＭＳ［Ｊ］．

ＣｈｉｎｅｓｅＲａｒｅＥａｒｔｈ，２０１０，３１（５）：６７－６９．
［９］　张立峰，张翼明，周凯红．电感耦合等离子体质谱法测

定钕铁硼中铝、钴、铜、嫁、锆、铽、钛、铌［Ｊ］．冶金分
析，２０１１，３１（３）：５０－５４．
ＺｈａｎｇＬＦ，ＺｈａｎｇＹＭ，ＺｈｏｕＫＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ａｌｕｍｉｎｕｍ，Ｃｏｂａｌｔ，Ｃｏｐｐｅｒ，Ｇａｌｌｉｕｍ，Ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，Ｔｅｒｂｉｕｍ，
Ｔｉｔａｎｉｕｍ，Ｎｉｏｂｉｕｍ ｉｎ Ｎｅｏｄｙｍｉｕｍ Ｉｒｏｎ Ｂｏｒｏｎ ｂｙ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３１（３）：５０－５４．

［１０］　高会艳．ＩＣＰ－ＭＳ和ＩＣＰ－ＡＥＳ测定地球化学勘查样
品及稀土矿石中铌钽方法体系的建立［Ｊ］．岩矿测
试，２０１４，３３（３）：３１２－３２０．
ＧａｏＨ Ｙ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎＳｙｓｔｅｍｓｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎ
ＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓａｎｄＲａｒｅＥａｒｔｈＯｒｅｓｂｙＩＣＰＭＳ
ａｎｄＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３
（３）：３１２－３２０．

［１１］　 ＲｕｉｚＭ ｄｅｌＣ，ＲｏｄｒｉｇｕｅｚＭ Ｈ，ＰｅｒｉｎｏＥ，ｅｔａｌ．
Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆＮｂ，Ｔａ，Ｆｅ ａｎｄ Ｍｎ ｂｙ Ｘｒａｙ
Ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ［Ｊ］．ＭｉｎｅｒａｌｓＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２００２，１５（５）：
３７３－３７５．

［１２］　安身平，王树安，廖志海，等．Ｘ射线荧光光谱法测定
镍基合金中镍、铬、钼、铌含量［Ｊ］．理化检验（化学分
册）：２００９，４５（１１）：１３３９－１３４０．
ＡｎＳＰ，ＷａｎｇＳＡ，ＬｉａｏＺＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｎｉｃｋｅｌ，Ｃｈｒｏｍｉｕｍ，Ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ＮｉｏｂｉｕｍｉｎＮｉｃｋｅｌｂａｓｅ
ＡｌｌｏｙｂｙＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｐｈｙｓｉｃａｌ
ＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｇｓｉｓ），２００９，４５（１１）：１３３９－１３４０．

［１３］　陆晓明，金德龙．离心浇铸制样 －Ｘ射线荧光光谱法
测定铌铁合金中铌硅磷［Ｊ］．冶金分析，２００９，２９（３）：
１６－１９．
ＬｕＸＭ，ＪｉｎＤＬ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｉｏｂｉｕｍ，Ｓｉｌｉｃｏｎａｎｄ
ＰｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎＦｅｒｒｏｃｏｌｕｍｂｉｕｍｂｙＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＵｓｉｎｇＳａｍｐｌｅＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎＴｅｃｈｎｉｑｕｅｏｆ
ＣｅｎｔｒｉｆｕｇａｌＣａｓｔｉｎｇ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００９，２９
（３）：１６－１９．

［１４］　刘江斌，赵峰，余宇，等．Ｘ射线荧光光谱法同时测定
地质样品中铌钽锆铪铈镓钪铀等稀有元素［Ｊ］．岩矿
测试，２０１０，２９（１）：７４－７６．
ＬｉｕＪＢ，ＺｈａｏＦ，ＹｕＹ，ｅｔａｌ．ＳｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆＮｂ，Ｔａ，Ｈｆ，Ｃｅ，Ｇａ，ＳｃａｎｄＵｉｎＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｂｙ
ＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（２９）：７４－７６．

［１５］　董永胜，程昊阳，盛名．Ｘ射线荧光光谱法测定矿物中
的铌钽钍锆［Ｊ］．吉林地质，２０１２，３１（４）：１２６－１２９．
ＤｏｎｇＹＳ，ＣｈｅｎｇＨＹ，ＳｈｅｎｇＭ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ，
Ｔａ，Ｔｈ，ＺｒｂｙＸｒａｙＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｊｉｌｉｎ
Ｇｅｏｌｏｇｙ，２０１２，３１（４）：１２６－１２９．

［１６］　ＤａｍｐａｒｅＳＢ，ＮｙａｒｋｏＢＪＢ，ＯｓａｅＳ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴａｎｔａｌｕｍ，Ｎｉｏｂｉｕｍ，ＴｈｏｒｉｕｍａｎｄＵｒａｎｉｕｍ
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ｉｎＰｌａｃｅｒＣｏｌｕｍｂｉｔｅＴａｎｔａｌｉｔｅＤｅｐｏｓｉｔｓｆｒｏｍｔｈｅＡｋｉｍＯｄａ
ＤｉｓｔｒｉｃｔｏｆＧｈａｎａｂｙＥｐｉｔｈｅｒｍａｌＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌＮｅｕｔｒｏｎ
ＡｃｔｉｖａｔｉｏｎＡｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＲａｄｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄ
ＮｕｃｌｅａｒＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００５，２６５（１）：５３－５９．

［１７］　徐娟，郑诗礼，郭奋，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定钽中微量铌的多元光谱拟合干扰校正方

法研究［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（８）：１－６．
ＸｕＪ，ＺｈｅｎｇＸ Ｌ，ＧｕｏＦ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｔｈｅ
ＭｕｌｔｉｃｏｍｐｏｎｅｎｔＳｐｅｃｔｒａｌｆｉｔｔｉｎｇＩｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅＣｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆｏｒ
ｔｈｅＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭｉｃｒｏＮｉｏｂｉｕｍ ｉｎＴａｎｔａｌｕｍ ｂｙ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（８）：１－６．

［１８］　倪文山，张萍，姚明星，等．微波消解 －电感耦合等离
子体原子发射光谱法测定矿石中铌钽［Ｊ］．冶金分
析，２０１０，３０（８）：５０－５３．
ＮｉＷ Ｓ，ＺｈａｎｇＰ，ＹａｏＭＸ，ｅｔａｌ．ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ
ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＮｉｏｂｉｕｍａｎｄＴａｎｔａｌｕｍ ｉｎＯｒｅＳａｍｐｌｅａｆｔｅｒＭｉｃｒｏｗａｖｅ

Ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（８）：５０－５３．
［１９］　伏军胜．ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定铌钽原矿中 Ｔａ２Ｏ５、Ｎｂ２Ｏ５

含量［Ｊ］．湖南有色金属，２０１０，２６（２）：６６－６７．
ＦｕＪＳ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴａ２Ｏ５，Ｔａ２Ｏ５ｉｎＴａｎｔａｌｉｔｅ
ＮｉｏｂａｔｅＲａｗＯｒｅｂｙＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＨｕｎａｎＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓ
Ｍｅｔａｌｓ，２０１０，２６（２）：６６－６７．

［２０］　陈建国，江祖成．有机溶剂对镧和钇ＩＣＰ光谱信号的增
敏机理研究［Ｊ］．分析科学学报，２００２，１８（４）：２８５－２８７．
ＣｈｅｎＪＧ，ＪｉａｎｇＺＣ．ＳｔｕｄｙｏｎＥｎｈａｎｃｅｍｅｎｔＭｅｃｈａｎｉｓｍ
ｏｆＳｐｅｃｔｒａｌＳｉｇｎａｌｓｏｆＬａｎｔｈａｎｕｍａｎｄＹｔｔｒｉｕｍｉｎＩＣＰ
ｗｉｔｈＯｒｇａｎｉｃＳｏｌｖｅｎｔＩｎｔｒｏｄｕｃｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅ，２００２，１８（４）：２８５－２８７．

［２１］　储金树，郑建明，石榴花．乙醇对ＩＣＰ－ＡＥＳ测Ｈｇ增敏
效应的研究［Ｊ］．分析试验室，２０１０，２９（增刊）：１４６－１４８．
ＣｈｕＪＳ，ＺｈｅｎＪＭ，ＳｈｉＬＨ．ＳｔｕｄｙｏｎＳｅｎｓｉｔｉｚｉｎｇＥｆｆｅｃｔ
ｏｆＥｔｈａｎｏｌｉｎＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｇｂｙＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１０，２９
（Ｓｕｐｐｌｅｍｅｎｔ）：１４６－１４８．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎＯｒｅｓａｎｄＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＳａｍｐｌｅｓｂｙ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＥｔｈａｎｏｌ
ａｓａＳｅｎｓｉｔｉｚｅｒ

ＹＡＯＹｕＬｉｎｇ，ＷＵＬｉｋｕｎ，ＬＩＵＷｅｉ，ＬＩＧａｎｇ
（ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＭｕｌｔｉｐｕｒｐｏｓｅＵｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，
Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００４１，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＡＥＳ）ｈａｓｂｅｅｎｗｉｄｅｌｙｕｓｅｄｉｎｔｈｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂａｎｄＴａ，ｂｕｔｉｔｓｌｏｗｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙａｎｄｈｉｇｈｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｃａｎｎｏｔｍｅｅｔｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｏｆ
ｌｏｗｃｏｎｔｅｎｔＮｂａｎｄＴａｉｎｏｒｅｓａｎｄｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｈｅｓｅｎｓｉｔｉｚｉｎｇｅｆｆｅｃｔｏｆｍａｎｙｏｒｇａｎｉｃｒｅａｇｅｎｔｓｗａｓ
ｏｐｔｉｍｉｚｅｄｉｎｔｈｅＩＣＰＡＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ．ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｔｈａｔｅｔｈａｎｏｌｉｓｔｈｅｂｅｓｔｓｅｎｓｉｔｉｚｅｒｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ
ａｎｄＴａａｆｔｅｒｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｄｅｃｏｍｐｏｓｅｄｂｙｏｐｅｎａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈＨＦＨＮＯ３Ｈ２ＳＯ４ ｍｉｘｔｕｒｅ．Ｗｈｅｎｔｈｅ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｅｔｈａｎｏｌｒｅａｃｈｅｓ６％，ｔｈｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｉｅｓｏｆＮｂ（２９２．７８１ｎｍ）ａｎｄＴａ（２４０．０６３ｎｍ）ｈａｖｅｉｎｃｒｅａｓｅｓ
ｏｆ１８０．５％ ａｎｄ２６５．５％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆＮｂａｎｄＴａｗｅｒｅｒｅｄｕｃｅｄｆｒｏｍ５．８５ｔｏ
３．２２μｇ／ｇａｎｄｆｒｏｍ１０．６５ｔｏ５．０３μｇ／ｇ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆＮｂ２Ｏ５ａｎｄＴａ２Ｏ５ｗｅｒｅ９７．７％ －
１０１．９％ ａｎｄ９６．８％ －９７．２％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅｐｒｅｃｉｓｉｏｎｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ６％．Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓ
ｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｌｏｗａｎｄｈｉｇｈｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆＮｂａｎｄＴａ，ａｎｄｉｓｐａｒｔｉｃｕｌａｒｌｙｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇＮｂａｎｄＴａｉｎｏｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓ，ｍｅｄｉｕｍｏｒｅｓａｎｄｔｈｅｔａｉｌｉｎｇｓｏｆｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｆｒｏｍｔｈｅｓａｍｅ
ｂａｔｃｈ，ｗｈｉｃｈｏｖｅｒｃｏｍｅｓｔｈｅｂａｄａｇｒｅｅｍｅｎｔｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｂｅｔｗｅｅｎＩＣＰＡＥＳａｎｄＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＭＳ）．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｏｒｅｓ；ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ；ｎｉｏｂｉｕｍ；ｔａｎｔａｌｕｍ；ｏｐｅｎａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ；ｅｔｈａｎｏｌ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ
ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＡＥＳ）
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