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摘要：采用王水溶解锑矿石常出现溶矿不彻底、提取过程中锑水解的问题，导致测定结果偏低；虽然原子荧

光光谱法广泛应用于锑的测定，但是该方法由于仪器线性范围窄，对于高含量锑（＞５％）的测定容易引入较
大稀释误差。本文对样品采用氢氟酸－硝酸－盐酸混合酸溶后，在提取过程中加入酒石酸与锑络合，充分抑
制了锑的水解。实验结果表明：采用氢氟酸、硝酸、盐酸混合酸体系的溶矿方式，能够有效分解矿石中的硅酸

盐组分，使溶解更加彻底，锑的测定结果优于王水溶矿，且检出限更低（１．１０μｇ／ｇ）；通过酒石酸与锑的络合
及盐酸对锑水解的抑制，锑的测定结果优于王水介质及盐酸介质的结果，且方法精密度（ＲＳＤ，ｎ＝６）为
０．１１％～１．１１％，较其他介质更稳定。在ＩＣＰ－ＯＥＳ分析中通过对锑元素分析谱线的优选，可以获得更宽的
线性范围，从而实现了对较高含量锑的准确测定。本方法能快速、有效溶解锑矿石并避免锑元素水解，经国

家一级标物验证，所得结果与认定值相符，适用于分析锑矿石中含量范围在０．７％～４０％的锑。
关键词：锑矿石；锑；氢氟酸－硝酸－盐酸酸溶；常压密闭微波消解；酒石酸－盐酸提取；电感耦合等离子
体发射光谱法

要点：

（１）选取了氢氟酸－硝酸－盐酸混合酸溶矿体系。
（２）优选了酒石酸－盐酸混合提取液。
（３）本方法溶矿彻底、提取完全，ＩＣＰ－ＯＥＳ线性范围宽。
中图分类号：Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ａ

锑是一种不可再生的战略性矿产资源，主要用

于阻燃剂、铅酸蓄电池、化学制品及玻璃陶瓷等领

域。随着经济发展的需要，我国对锑资源的需求量

逐渐提升［１］。因此，锑资源的开发是野外地质找矿

工作的热点，准确测定锑矿石中锑元素的含量是锑

矿石化学分析的一项重要工作。

常用的样品前处理方法有酸溶和碱熔。李皓

等［２］采用过氧化钠碱熔方式对锑矿石进行前处理。

该方法可有效避免由于锑含量较高、样品成分较复

杂造成的溶样不彻底的问题。但由于碱熔会引入较
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多盐类，导致样品溶液盐类浓度较高，易造成雾化器

堵塞，因此在实际工作中常采用酸溶作为锑矿石的

前处理方法。自然界中的锑大多以三硫化二锑的形

式存在［３］，而锑的硫化物易被王水分解，故目前普

遍采用王水消解作为锑矿石的溶矿方法。然而在实

际工作中发现，王水消解所得锑的分析结果往往较

认定值偏低。这主要是因为岩石中的硅酸盐含量较

高，锑的地球化学特征导致锑能够以类质同象形式

进入造岩矿物，使部分锑被硅酸盐包裹［４］。由于王

水无法溶解硅酸盐，导致硅酸盐中包裹的锑难以被

溶解，造成分析结果偏低。魏轶等［５］采用氢氟酸、

硝酸、高氯酸、硫酸混合酸溶样作为锑矿石前处理方

法。该方法通过引入氢氟酸，较完全地分解样品中

的硅酸盐，从而较为充分地释放样品中的锑，避免了

锑矿石溶样不彻底的问题。

锑元素的测定方法主要有硫酸铈容量法［６－７］、

分光光度法［８］、原子吸收光谱法［９－１２］、原子荧光光

谱法［１３－１６］、Ｘ射线荧光光谱法［１７－２１］、电感耦合等离

子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）［２２－２９］等。其中，容量
法和极谱法由于操作过于繁琐，操作难度较高，目前

已较少使用；原子吸收光谱法由于线性范围低，已很

少使用。锑矿石的边界品位为０．７％，若采用原子
荧光光谱法测定，则存在较大的稀释误差。

ＩＣＰ－ＯＥＳ是近些年高度发展的分析测试技术，依靠
其高效稳定、可连续快速多元素测定、线性范围宽、

精确度高的优点，已广泛应用于岩石、土壤、水系、沉

积物中金属、非金属元素的分析测定。目前，应用

ＩＣＰ－ＯＥＳ进行锑矿石的分析虽提高了分析效率，但
前处理方式仍较多采用王水溶矿，对锑的溶解不彻

底。且ＩＣＰ－ＯＥＳ多用于较低含量锑的测定，对锑
矿石中含量较高的锑（１０％ ～３９．７％），由于其相较
于低含量锑在溶矿过程中更难充分溶解，又因目前

锑的提取过程多采用盐酸介质，难以充分抑制较高

浓度锑的水解，高浓度锑在复溶过程中更易发生水

解，在实际操作中更易造成测定结果偏低，故分析测

定方法相对较少。因此，溶矿过程更为彻底、最大限

度避免锑的水解，对准确测定锑矿石中锑的含量具

有重要的意义。

本文以锑矿石标准物质为分析对象，采用氢氟

酸、硝酸、盐酸混合酸消解体系，氢氟酸可较完全分

解样品中的硅酸盐，充分释放样品中的锑。通过对

比敞口酸溶、常压密闭微波消解、高压密闭消解等不

同溶样方式，择优选择最佳前处理方式；通过对比不

同提取介质下锑的测定结果，尝试探究了不同提取

介质对锑元素水解的影响，择优选取最大限度抑制

锑水解的介质。通过上述的条件对比实验，为锑矿

石中锑的准确测定提供了一种更加准确的方法。

１　实验部分
１．１　仪器和工作参数

ＭＡＲＳ６高通量密闭微波消解系统（美国 ＣＥＭ
公司）。

Ｏｐｔｉｍａ８３００电感耦合等离子体发射光谱仪（美
国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）。仪器工作参数为：射频功率
１３００Ｗ，等离子体气流量 １５Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量
１．０Ｌ／ｍｉｎ，雾化气流量 ０．７０Ｌ／ｍｉｎ，泵 进 样 量
１．５０ｍＬ／ｍｉｎ，读数延迟时间３０ｓ。
１．２　标准溶液和主要试剂

锑标准溶液：移取 ２５ｍＬ锑标准储备液（１０００
ｍｇ／Ｌ）于２５０ｍＬ容量瓶中，用盐酸－酒石酸混合溶液
（５∶９５）定容，混匀，得到锑标准使用液（１００ｍｇ／Ｌ）。

氢氟酸、盐酸、硝酸：微电子级，购自北京兴青红

精细化学品科技有限公司。

高氯酸：优级纯，购自天津市鑫源化工有限公司。

酒石酸：分析纯，购自天津市科密欧化学试剂有

限公司。

１．３　样品前处理
为确定本方法的线性范围，本文选择锑含量各

不相同的锑矿石国家标准物质 ＧＢＷ０７１７５（Ｓｂ认定
值 １８．９７％）、ＧＢＷ０７１７６（Ｓｂ认定值 ３９．７％）、
ＧＢＷ０７２７９（Ｓｂ认定值 ６．２６％）、ＧＢＷ０７２８０（Ｓｂ认
定值１．８１％）进行实验。称取０．０５００～０．５０００ｇ样
品于微波消解罐中。用少量去离子水湿润后，于通

风橱中缓慢加入３ｍＬ盐酸、１ｍＬ硝酸、４ｍＬ氢氟酸
混匀。若反应剧烈，待初步反应过后再旋紧消解罐。

然后按照表１所列的升温程序于微波消解仪中消
解，待运行结束后冷却。

表１　微波消解升温程序
Ｔａｂｌｅ１　Ｐｒｏｇｒａｍｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

步骤
升温时间

（ｍｉｎ）

目标温度

（℃）

保持时间

（ｍｉｎ）

功率

（Ｗ）
１ ５ １００ ０ １２００
２ ５ １２０ ３ １２００
３ ５ １３０ ２５ １２００

消解完毕后，取出消解罐，用去离子水将消解液

转移至聚四氟乙烯烧杯中，加入１ｍＬ高氯酸后，于
电热板上加热蒸发。待冒较浓白烟时，用５ｍＬ盐酸
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溶解烧杯内溶物，用５％酒石酸和５％盐酸混合溶液
定容，摇匀，待测。

１．４　标准曲线
将锑标准使用液逐级稀释配制成锑标准系列。

分别移取 １、５、１０、２０、５０、８０ｍＬ锑标准溶液于
１００ｍＬ容量瓶中，用５％酒石酸和５％盐酸混合溶液
定容，摇匀，得到浓度为１、５、１０、２０、５０、８０μｇ／ｍＬ的
锑标准系列。该标准系列溶液现用现配。采用电感

耦合等离子体发射光谱仪对空白及标准溶液进行测

定。以标准系列的光谱强度（扣除空白）为纵坐标，

锑的质量浓度为横坐标，绘制标准曲线，标准曲线方

程为ｙ＝５５４．３９ｘ－３６．４１７（Ｒ２＝０．９９９９）。

表２　不同提取介质的测定结果
Ｔａｂｌｅ２　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＳｂｉｎｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄｓ

标准物质

编号

Ｓｂ认定值
（％）

定容方式１
（５％酒石酸与５％盐酸混合溶液）

定容方式２
（１５％王水定容）

定容方式３
（２０％盐酸定容）

４次测定值（％） 平均值（％） ４次测定值（％） 平均值（％） ４次测定值（％） 平均值（％）

ＧＢＷ０７１７５ １８．９７
１９．０１　１８．９９
１９．０４　１９．００

１９．０１
１６．２４　１６．３１
１６．１３　１６．２０

１６．２２
１８．６４　１８．５７
１８．６９　１８．６２

１８．６３

ＧＢＷ０７１７６ ３９．７
３９．７４　３９．８１
３９．７７　３９．７３

３９．７６
３３．５７　３３．４９
３３．２６　３３．３８

３３．４３
３９．３６　３９．３１
３９．２４　３９．３８

３９．３２

ＧＢＷ０７２７９ ６．２６
６．２８　６．３１
６．２７　６．２９

６．２９
５．３１　５．４６
５．３７　５．３４

５．３７
５．９７　５．８９
５．９１　５．８４

５．９０

ＧＢＷ０７２８０ １．８１
１．８３　１．８４
１．８０　１．８２

１．８２
１．４４　１．５１
１．５５　１．５３

１．５１
１．６４　１．５９
１．６１　１．６３

１．６２

２　结果与讨论
２．１　提取介质的选择

对锑矿石标准物质 ＧＢＷ０７１７５、ＧＢＷ０７１７６、
ＧＢＷ０７２７９、ＧＢＷ０７２８０分别取４份，按照１．３节的
样品前处理方法进行处理，分别采用５％酒石酸与
５％盐酸混合溶液［２］、１５％王水［２３］、２０％盐酸［５］作为

提取介质，定容后于ＩＣＰ－ＯＥＳ仪器上进行测定。
不同提取介质对应的分析结果见表２。由表２

可以看出，５％酒石酸和５％盐酸介质下（方式１），
测得锑的结果最为准确，而其他两种提取介质下锑

的测定结果均存在不同程度的偏低。对于这种现

象，本文认为，在样品消解的过程中，锑被氧化为五

价。五氯化锑在溶液中极易发生水解。王水介

质［２３］和盐酸介质［５］中，溶液中的 Ｈ＋无法充分地抑
制锑的水解，从而造成了测定结果的偏低。而相较

于魏灵巧等［２３］的分析方法，本文采用５％酒石酸和
５％盐酸混合溶液的介质，锑与酒石酸［３０］络合，导致

锑的水解平衡逆向移动。盐酸的存在，保证了溶液

的酸性，从而最大程度地避免了锑的水解，使测定结

果更接近认定值。

在实际实验过程中发现，１５％王水［２３］介质下，

溶液中析出的白色沉淀较多；２０％盐酸［５］介质中，

溶液较为稳定，随着时间的推移仅出现少量沉淀。

基于盐酸介质中的沉淀过少，不易获取且不易于

Ｘ射线衍射仪分析，故只取 １５％王水介质中的沉
淀，经过过滤、洗涤、自然晾干后，于 Ｘ射线衍射仪
上进行测量，得到沉淀的衍射图谱。

从Ｘ射线衍射图谱（图１）的特征峰可确定洗涤
干燥后得到的沉淀为五氧化二锑，由此可知王水介

质中析出的沉淀确为锑的水解产物。沉淀的析出造

成了锑的损失，导致了测定结果的偏低。因此，本方

法采取５％酒石酸和５％盐酸混合溶液进行提取。

图１　溶样后析出沉淀的Ｘ射线衍射图谱
Ｆｉｇ．１　Ｘ－ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎａｆｔｅｒ

ｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ

２．２　溶样方式的选择
常用的溶样方式主要有敞口酸溶［２２］、常压密闭

微波消解［１５］、高压密闭消解［２４］等。本实验对标准

物质ＧＢＷ０７１７５分别采取氢氟酸、硝酸、盐酸、高氯
酸混合酸敞口酸溶、常压密闭微波消解、高压密闭消
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解三种方式进行消解，所得消解液按照１．３节步骤
处理后于ＩＣＰ－ＯＥＳ仪器上测定锑含量。不同溶样
方式的消解时间和条件及测定结果见表３。

表３　不同消解方式下锑的测定结果对比
Ｔａｂｌｅ３　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＳｂｐｒｅｔｒｅａｔｅｄ

ｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

溶样方式
用酸量

（ｍＬ）
溶样温度

（℃）
溶样时间

（ｈ）
Ｓｂ测定值
（％）

敞口酸溶 ２６ １６０ ４ １８．９３
常压密闭微波消解 ８ １３０ １．５ １８．９６
高压密闭消解 ６ １８０ ６ １８．９４

由实验结果可知，三种消解方式所得测定结果

大致相同，均可满足锑矿石中锑含量测定的分析要

求。其中常压敞口消解［２２］的方式，用酸量最多，对

环境的影响相对较大，且溶样时间较长；高压密闭消

解的方式，用酸少，但溶样时间过长；常压密闭微波

消解的方式，用酸量较少，对环境影响相对较小，且

溶样温度低、溶样时间短，避免了较高温度下五氯化

锑挥发及分解的问题。

由表３可知，相比敞口酸溶和高压密闭消解，常
压密闭微波消解技术［３１］同时具有样品分解快速、完

全，且消解温度相对较低，挥发性元素损失较少，试

剂消耗相对较少，操作简单，处理效率高的特点。

综上，本方法采取常压密闭微波消解的溶样

方式。

２．３　特征谱线的选择
在发射光谱上，锑元素有２０６．８３６ｎｍ、２１７．５８２

ｎｍ［２５－２７］、２３１．１４６ｎｍ、２５２．８５１ｎｍ、２０４．９５７ｎｍ、
２０３．９７７ｎｍ共六条谱线。应用 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定元素
时，应选择干扰少、背景低、信噪比高的特征谱

线［２６］。由于Ｓｂ２３１．１４６ｎｍ受Ｃｏ２３１．１６０ｎｍ干扰，
Ｓｂ２０３．９７７ｎｍ受Ｓｅ２０３．９８５ｎｍ干扰，Ｓｂ２５２．８５１ｎｍ
受干扰严重，Ｓｂ２１７．５８２ｎｍ及 Ｓｂ２０４．９５７ｎｍ背景
更高且在２０μｇ／ｍＬ上的信号强度较 Ｓｂ２０６．８３６ｎｍ
分别低１０００及１００００。相比之下，Ｓｂ２０６．８３６ｎｍ分
析谱线受到的干扰极少，背景较低，信号强度相对较

高。综上考虑，本方法选择 Ｓｂ２０６．８３６ｎｍ的特征
谱线。

２．４　方法技术指标
２．４．１　检出限

用相同的样品处理方法和仪器测量条件，于

ＩＣＰ－ＯＥＳ平行测定空白溶液１０次，根据１０次空白
测定结果，得到标准偏差为０．３７％，以３倍标准偏

差除以标准曲线的斜率计算得到检出限为 １．１０
μｇ／ｇ。本文方法检出限与严慧等［２２］的检出限（１．５８
μｇ／ｇ）大致相同，显著低于李皓等［２］的检出限（５０．０
μｇ／ｇ）和魏轶等［５］的检出限（３０．０μｇ／ｇ），略低于魏
灵巧等［２３］的检出限（５．０μｇ／ｇ）。本文认为，采取氢
氟酸等混合酸溶矿的方式，所得溶液基体类似，均较

充分溶解了锑矿石。但所得溶液酸度不同，对仪器

性能的影响可能不同，较高的酸度会影响仪器的雾

化效率，故魏轶等［５］的检出限较高；魏灵巧等［２３］采

取王水溶矿，对锑矿石溶解不彻底，且所得溶液酸度

较高，可能对检出限造成了一定影响；相比于严慧

等［２２］的稀王水介质，本文采取了酒石酸 －盐酸介
质，酸度较低，且酒石酸对锑的络合更有效地抑制了

锑的水解，因此检出限更低。不同方法所用仪器不

同，仪器性能对锑的检出限可能有不同程度的影响。

李皓等［２］的碱熔方法，溶液中盐类较高，基体较为

复杂，故检出限高。

表４　方法准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ４　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号

Ｓｂ含量（％）

分次测定值 平均值 认定值

相对误差

（％）

ＲＳＤ

（％）

ＧＢＷ０７１７５
１９．０１１９．０４１８．９８

１９．０１ １８．９７ ０．２１ ０．１１
１９．００１８．９９１９．０２

ＧＢＷ０７１７６
３９．８１３９．７４３９．７４

３９．７９ ３９．７ ０．２３ ０．１１
３９．８２３９．７７３９．８０

ＧＢＷ０７２７９
６．３１ ６．２９ ６．２４

６．２９ ６．２６ ０．４８ ０．５３
６．２８ ６．３０ ６．３４

ＧＢＷ０７２８０
１．７７ １．７３ １．７６

１．７４ １．８１ ０．１３ １．１１
１．７４ １．７２ １．７３

２．４．２　准确度和精密度
对国 家 标 准 物 质 ＧＢＷ０７１７５、ＧＢＷ０７１７６、

ＧＢＷ０７２７９、ＧＢＷ０７２８０，按照１．３节的处理过程，分
别测定６份平行样品，考察该方法的准确度和精密
度，所得结果见表４。根据测量所得数据计算得知，
该方法的相对误差为０．１３％ ～０．４８％，相对标准偏
差（ＲＳＤ）为０．１１％ ～１．１１％。该方法结果与李皓
等［２］碱熔结果相近，优于严慧等［２２］四酸溶矿所得结

果。究其原因，本文认为碱熔避免了复杂的矿石组

成成分对溶样过程的影响，可较完全溶解锑矿石，且

碱熔方法在复溶中采用了酒石酸介质，很好地抑制

了锑的水解，故所得结果较好。但碱熔实验过程较

为繁琐，故实际生产中采用酸溶方式更为简便。而

四酸溶矿复溶过程采用稀王水介质，锑在溶液中出

现了不同程度的水解，从而造成准确度和精密度的

下降。对ＧＢＷ０７２８０，由于受仪器工作时正常波动
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的影响，导致测量结果平均值略低于认定值，但分析

方法准确度符合行业标准 ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６《地质
矿产实验室测试质量管理规范》的要求。由准确度

和精密度的测定结果可知，该方法准确度较高，且所

得结果稳定。

２．４．３　加标回收率
湖南是我国锑资源储量最高的省份，勘探程度

较高。湖南锡矿山是全球唯一一处超大型锑矿

床［３２］，其中不同含量锑矿石分布相对广泛。对采自

湖南锡矿山的锑矿石（大致含量在５％ ～４０％），经
过碎样工序，制成粒度≥７４μｍ的样品，分别加入不
同浓度的锑标准溶液，按照１．３节的前处理方法进
行处理。分别测定未加入锑标准溶液的三个锑矿石

样品中锑的含量和这三份加入不同锑标准溶液的样

品中锑的浓度，根据测量结果，计算该方法的加标回

收率为９９．６％～１０２．０％（表５）。

表５　方法加标回收率
Ｔａｂｌｅ５　Ｓｐｉｋｅｄｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

项目
Ｓｂ测定值（％）

样品１ 样品２ 样品３

称样量（ｇ） ０．１０００ ０．１０００ ０．１０００
溶液体积（ｍＬ） １００ １００ １００

加标前样品溶液测定浓度（μｇ／ｍＬ） ８．７４ １５．３１ ３２．６０
加标前样品溶液锑含量（μｇ） ８７４ １５３１ ３２６０
锑标准溶液浓度（μｇ／ｍＬ） １００ １００ １００

加标体积（ｍＬ） １０ ２０ ４０
加标量（μｇ） １０００ ２０００ ４０００

加标后样品溶液测定浓度（μｇ／ｍＬ） １８．９１ ３５．２２ ７２．８９
加标后样品溶液锑含量（μｇ） １８９１ ３５２２ ７２８９

加标回收率（％） １０２．０ ９９．６ １０１．０

３　结论
本文采用常压密闭微波消解的方式快速处理样

品，通过引入氢氟酸充分溶解锑矿石，在复溶过程中

采用酒石酸－盐酸介质，以最大限度地抑制锑的水
解，建立了氢氟酸－硝酸－盐酸微波消解，高氯酸蒸
发赶酸，酒石酸－盐酸提取定容，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定锑
矿石中锑的分析方法。本方法较之传统方法，用酸

量相对较少，对环境影响程度小，分析时间较短、效

率更高，能够快速、准确地测定锑矿石中锑元素含

量。ＩＣＰ－ＯＥＳ具备连续快速测定多元素的优势，根
据这一优势，本文通过后续实验条件的优化，可同时

分析锑矿石及其他矿石中的伴生元素及常量元素。

４　参考文献
［１］　 罗英杰，王小烈，柳群义，等．中国未来锑资源需求预

测［Ｊ］．中国矿业，２０１７，２６（３）：１－５．
ＬｕｏＹＪ，ＷａｎｇＸＬ，ＬｉｕＱＹ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｆｕｔｕｒｅｄｅｍａｎｄｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙｉｎＣｈｉｎａ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｉｎｉｎｇＭａｇａｚｉｎｅ，２０１７，２６
（３）：１－５．

［２］　 李皓，张尼，马熠罡．碱熔样电感耦合等离子体发射光
谱法测定锑矿石中锑［Ｊ］．化学分析计量，２０１６，２５
（２）：６９－７１．
ＬｉＨ，ＺｈａｎｇＮ，ＭａＹＧ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎｔｉｍｏｎｙｉｎ
ａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＭｅｔｅｒａｇｅ，２０１６，２５（２）：６９－７１．

［３］　 孟郁苗，胡瑞忠，高剑峰，等．锑的地球化学行为以及锑同
位素研究进展［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５（４）：３３９－３４８．
ＭｅｎｇＹＭ，ＨｕＲＺ，ＧａｏＪＦ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｎ
ＳｂｇｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙａｎｄＳｂｉｓｏｔｏｐｅｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（４）：３３９－３４８．

［４］　 何贵，韦平，王禄军，等．溶样方法对化探样品中砷锑
测定的影响［Ｊ］．黄金，２０１３，３４（２）：７７－７９．
ＨｅＧ，ＷｅｉＰ，ＷａｎｇＬＪ，ｅｔａｌ．Ｉｍｐａｃｔｏｆｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇ
ｒｅａｇｅｎｔｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｒｓｅｎｉｃａｎｄｓｔｉｂｉｕｍ ｏｆ
ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．Ｇｏｌｄ，２０１３，３４（２）：７７－７９．

［５］　 魏轶，窦向丽，巨力佩，等．四酸溶解 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定金锑矿和锑矿石中的锑［Ｊ］．
岩矿测试，２０１３，３２（５）：７１５－７１８．
ＷｅｉＹ，ＤｏｕＸＬ，ＪｕＬＰ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎｔｉｍｏｎｙ
ｉｎｇｏｌｄ－ａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅａｎｄａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｆｏｕｒ
ａｃｉｄｓｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，
３２（５）：７１５－７１８．

［６］　 高春英，王琳，范世华．自动点位滴定法测定锑矿石中
锑［Ｊ］．分析试验室，２０１６，３５（１２）：１４４１－１４４４．
ＧａｏＣＹ，ＷａｎｇＬ，ＦａｎＳＨ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌ
ａｎｔｉｍｏｎｙ ｉｎ ａｎｔｉｍｏｎｙ ｏｒｅｓ ｗｉｔｈ ａｎ ａｕｔｏｍａｔｉｃ
ｐｏｔｅｎｔｉｏｍｅｔｒｉｃｔｉｔｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１６，３５（１２）：１４４１－１４４４．

［７］　 高云，宋召霞．硫化钠还原 －硫酸铈滴定法测定含锑
金精矿中锑［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７（３）：３９－４３．
ＧａｏＹ，ＳｏｎｇＺＸ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｇｏｌｄ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ａｎｔｉｍｏｎｙ ｂｙ ｃｅｒｉｕｍ ｓｕｌｆａｔｅ
ｔｉｔｒｉｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍｓｕｌｆｉｄｅｒｅｄｕｃｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（３）：３９－４３．

［８］　 陈珍娥，马超，张海．分光光度计的改装及在锑测定中
的应用［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７（５）：７７－８１．
Ｃｈｅｎ Ｚ Ｅ，Ｍａ Ｃ， Ｚｈａｎｇ Ｈ． Ｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒａｎｄｉｔｓａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（５）：７７－８１．

［９］　 ＵｎｕｔｋａｎＴ，ＫｏｙｕｎｃｕＩ，ＤｉｋｅｒＣ，ｅｔａｌ．Ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄ
ｓｅｎｓｉｔｉｖｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｓｔｒａｔｅｇｙｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
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ａｎｔｉｍｏｎｙ：Ｈｙｄｒｏｇｅｎａｓｓｉｓｔｅｄｔ－ｓｈａｐｅｄｓｌｏｔｔｅｄｑｕａｒｔｚ
ｔｕｂｅ－ａｔｏｍｔｒａｐ－ｆｌａｍｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．Ｂｕｌｌｅｔｉｎ ｏｆＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＣｏｎｔａｍｉｎａｔｉｏｎ ａｎｄ
Ｔｏｘｉｃｏｌｏｇｙ，２０１９，１０２（１）：１２２－１２７．

［１０］　刘志仓，郭国涛，王宏强，等．火焰原子吸收法测定矿
石中锑元素的方法试验［Ｊ］．中国金属通报，２０１８
（４）：１９８，２００．
ＬｉｕＺＣ，ＧｕｏＧＴ，ＷａｎｇＨＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｏｒｅｓｂｙｆｌａｍｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｅｔａｌＢｕｌｌｅｔｉｎ，２０１８（４）：１９８，２００．

［１１］　ＺｕｒｙｎｋｏｖáＰ，ＤěｄｉｎａＪ，ＫｒａｔｚｅｒＪ．Ｔｒａｃｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙ ｂｙ ｈｙｄｒｉｄｅ ｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ ａｔｏｍｉｃ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈａｎａｌｙｔｅｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ／ａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎｉｎ
ａｄｉｅｌｅｃｔｒｉｃｂａｒｒｉｅｒｄｉｓｃｈａｒｇｅａｔｏｍｉｚｅｒ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａ
ＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，２０１８（１０１０）：１１－１９．

［１２］　ＭａｔｔｉａｚｚｉＰ，ＢｏｈｒｅｒＤ，ＶｉａｎａＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎｓａｎｄｂｅｖｅｒａｇｅｓ
ｕｓｉｎｇｈｉｇｈ－ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎｃｏｎｔｉｎｕｕｍ －ｓｏｕｒｃｅｇｒａｐｈｉｔｅ
ｆｕｒｎａｃｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡＯＡＣＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ，２０１７，１００（３）：７３７－７４２．

［１３］　袁永海，尹昌慧，元志红，等．氢化物发生 －原子荧光
光谱法同时测定锡矿石中砷和锑［Ｊ］．冶金分析，
２０１６，３６（３）：３９－４３．
ＹｕａｎＹＨ，ＹｉｎＣＨ，ＹｕａｎＺＨ，ａｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｒｓｅｎｉｃａｎｄａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｔｉｎｏｒｅｂｙｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ－
ａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（３）：３９－４３．

［１４］　李颜君，杨占菊，董更福，等．氢化物发生 －原子荧光
光谱法同时测定铅锭中砷锑［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７
（１１）：７５－７９．
ＬｉＹ Ｊ，ＹａｎｇＺＪ，ＤｏｎｇＧ Ｆ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｒｓｅｎｉｃａｎｄａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｌｅａｄｉｎｇｏｔｂｙ
ｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ－ａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（１１）：７５－７９．

［１５］　李美秀，齐少华．微波消解 －双通道原子荧光光谱法
同时测定土壤中的硒和锑［Ｊ］．化学分析计量，２０１８，
２７（６）：８１－８６．
ＬｉＭＸ，ＱｉＳＨ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ
ａｎｄａｎｔｉｍｏｎｙｉｎｓｏｉｌｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄｄｏｕｂｌｅ
ｃｈａｎｎｅｌａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
ＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＭｅｔｅｒａｇｅ，２０１８，２７（６）：８１－８６．

［１６］　ＤｏｓＳ，ＧｅｒｆｆｅｓｏｎＳ，ＳｉｌｖａＬ，ｅｔａｌ．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｓｔｒａｔｅｇｉｅｓｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎａｎｄｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｉｍｐａｃｔａｓｓｅｓｓｍｅｎｔｏｆ
ｉｎｏｒｇａｎｉｃａｎｔｉｍｏｎｙｓｐｅｃｉｅｓｉｎ ｎａｔｕｒａｌｗａｔｅｒｓｕｓｉｎｇ
ｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＨＧ
－ＡＦＳ）［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆｔｈｅＢｒａｚｉｌｉａｎＣｈｅｍｉｃａｌＳｏｃｉｅｔｙ，
２０１８，２９（１）：１８５－１９０．

［１７］　刘江斌，余宇，段九存，等．熔融制样Ｘ射线荧光光谱

法测定锑矿石中的锑和１４种微量元素［Ｊ］．岩矿测
试，２０１４，３３（６）：８２８－８３３．
ＬｉｕＪＢ，ＹｕＹ，ＤｕａｎＪＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙａｎｄ１４ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｓｂｙＸ－
ｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ｆｕｓｉｏｎ ｓａｍｐｌｅ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３
（６）：８２８－８３３．

［１８］　修凤凤，樊勇，李俊雨，等．粉末压片－波长色散Ｘ射
线荧光光谱法测定金矿型构造叠加晕样品中１８种次
量元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（５）：５２６－５３２．
ＸｉｕＦＦ，ＦａｎＹ，ＬｉＪＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１８ｍｉｎｏｒ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｈｅｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｓｕｐｅｒｉｍｐｏｓｅｄｈａｌｏｓａｍｐｌｅｓｆｒｏｍ
ｇｏｌｄｄｅｐｏｓｉｔｓｂｙｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｐｒｅｓｓｅｄ－ｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔｓ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（５）：５２６－５３２．

［１９］　王干珍，王子杰，郭腊梅，等．稀释剂粉末压片 －Ｘ射
线荧光光谱法测定锑矿石中锑及主量组分［Ｊ］．中国
无机分析化学，２０１６，６（１）：２２－２５．
ＷａｎｇＧＺ，ＷａｎｇＺＪ，ＧｕｏＬＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｎｔｉｍｏｎｙａｎｄｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｓｂｙＸ－
ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒｗｉｔｈｄｉｌｕｅｎｔ－ｐｒｅｓｓｅｄ
ｐｏｗｄｅｒｐｅｌｌｅｔ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ ＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１６，６（１）：２２－２５．

［２０］　黎香荣，唐梦奇，袁焕明，等．熔融制样－Ｘ射线荧光
光谱法测定锑矿石中主次成分［Ｊ］．冶金分析，２０１４，
３４（７）：３８－４２．
ＬｉＸＲ，ＴａｎｇＭＱ，ＹｕａｎＨＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｂｙＸ－ｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｆｕｓｉｏｎｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（７）：３８－４２．

［２１］　高永宏，刘江斌，祝建国．Ｘ射线荧光光谱法同时快
速测定锑矿石中伴生及有害元素［Ｊ］．分析测试技术
与仪器，２０１４，２０（２）：９８－１０２．
ＧａｏＹ Ｈ，ＬｉｕＪＢ，ＺｈｕＪＧ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｒａｐｉｄ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｓｓｏｃｉａｔｅｄａｎｄｈａｒｍｆｕｌｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｓｂｙＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＴｅｓｔｉｎｇＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙａｎｄＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，２０１４，
２０（２）：９８－１０２．

［２２］　严慧，王干珍，汤行，等．电感耦合等离子体发射光谱
法同时测定锑矿石中１４种元素的含量［Ｊ］．理化检验
（化学分册），２０１７，５３（１）：３４－３８．
ＹａｎＨ，ＷａｎｇＧ Ｚ，ＴａｎｇＸ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１４ ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ ａｎｔｉｍｏｎｙｏｒｅｓｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ
（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，５３（１）：３４－３８．

［２３］　魏灵巧，付胜波，罗磊，等．电感耦合等离子体发射光
谱法多向观测同时测定锑矿石中锑砷铜铅锌［Ｊ］．

—３１２—

第２期 郑智慷，等：常压密闭微波消解－电感耦合等离子体发射光谱法测定锑矿石中的锑 第３９卷



岩矿测试，２０１２，３１（６）：９６７－９７０．
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