
２０２０年５月
Ｍａｙ２０２０

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３９，Ｎｏ．３
４５９－４６６

收稿日期：２０１９－１１－０２；修回日期：２０２０－０２－２３；接受日期：２０２０－０４－１６
基金项目：中央引导地方科技发展专项资金项目“湖南省地质测试研究院大型仪器科研购置”（２０１８ＫＴ５００１）；湖南省地质

矿产勘查开发局科研基金项目（２０１８０８）
作者简介：赵昕，硕士，工程师，主要从事岩矿测试分析。Ｅ－ｍａｉｌ：３６５８２７１４９＠ｑｑ．ｃｏｍ。
通讯作者：严慧，硕士，高级工程师，主要从事地质实验测试技术方面的应用及研究。Ｅ－ｍａｉｌ：２２３３０５５６４＠ｑｑ．ｃｏｍ。

赵昕，严慧，禹莲玲，等．过氧化钠碱熔 －电感耦合等离子体发射光谱法测定钛铁矿中的高含量钛［Ｊ］．岩矿测试，２０２０，
３９（３）：４５９－４６６．
ＺＨＡＯＸｉｎ，ＹＡＮＨｕｉ，ＹＵＬｉａｎ－ｌｉｎｇ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｉｇｈＣｏｎｔｅｎｔｏｆＴｉｔａｎｉｕｍｉｎＩｌｍｅｎｉｔｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ
Ｐｌａｓｍａ－ＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＳｏｄｉｕｍＰｅｒｏｘｉｄｅＡｌｋａｌｉＦｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９（３）：４５９－４６６．

【ＤＯＩ：１０．１５８９８／ｊ．ｃｎｋｉ．１１－２１３１／ｔｄ．２０１９１１０２０１５０】

过氧化钠碱熔 －电感耦合等离子体发射光谱法测定钛铁矿中
的高含量钛

赵昕，严慧，禹莲玲，汤行，柳昭

（湖南省地质测试研究院，湖南 长沙 ４１０００７）

摘要：钛矿资源主要类型为钛铁矿岩矿、钛铁矿砂矿、金红石矿。钛铁矿属于难熔矿物，一般不溶于硝酸、盐

酸或王水。对于高品位钛铁矿，即使采用盐酸－硝酸－氢氟酸－高氯酸混合酸溶解样品，钛元素也易水解形
成难溶的偏钛酸析出，常给分析带来很大困难。容量法和分光光度法等传统方法测定钛存在操作流程长、步

骤多、效率低等不足。因此，选择合适前处理方法的同时将大型仪器分析方法结合起来，有利于提高钛铁矿

分析的准确度和测试效率。本文建立了以２．０ｇ过氧化钠为熔剂，使用刚玉坩埚在７００℃熔融样品１５ｍｉｎ，热
水浸取后盐酸酸化，用电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定钛铁矿中的高含量钛元素的方法。实验
中采用全程空白试液稀释定容标准溶液消除了钠基体影响，通过优化熔融温度和时间使样品分解完全，考察

了过氧化钠用量来降低待测溶液中盐分以保证测定的稳定性，通过选择合适的分析谱线并采用背景扣除法

消除光谱干扰。本方法检出限为０．００３５％，测试范围为０．００６６％～６２．５０％（均以ＴｉＯ２含量计）；经钛铁矿国
家标准物质（ＧＢＷ０７８３９、ＧＢＷ０７８４１）验证，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１２）为 １．１％ ～２．１％，相对误差为
－１．６９％～１．１１％。本方法应用于实际样品分析，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１２）均小于４％，ＴｉＯ２分析结果与
国家标准方法（硫酸铁铵容量法）一致。本方法有效解决了钛铁矿分解不完全及高含量的钛易水解的问题，

实现ＩＣＰ－ＯＥＳ对不同类型钛铁矿样品中钛元素的定量分析。
关键词：钛铁矿；钛；刚玉坩埚；过氧化钠碱熔；电感耦合等离子体发射光谱法

要点：

（１）对比了王水、四酸、碱熔法对钛测定的影响，选取过氧化钠碱熔，水浸－盐酸酸化体系。
（２）考察了过氧化钠用量来降低待测溶液中盐分，采用全程空白试液稀释定容标准溶液消除钠基体影响。
（３）该方法熔矿完全，分析速度快，ＩＣＰ－ＯＥＳ线性范围宽。
中图分类号：Ｐ５７８．４４；Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

钛是典型的造岩元素，常以氧化物矿物的形

式存在，占地壳质量的０．７％，在所有元素中列居
第９位，已广泛应用于医疗、石化、航空、电力、环
保等领域，是现代工业和尖端科技不可或缺的金

属原料［１－２］。我国钛资源丰度高、分布广，总储

量中钛铁矿占比为９８％，金红石占比为２％。在钛
铁矿型钛资源中，原生矿占９７％，砂矿占３％，其中
原生矿主要分布于四川、河北、山西、陕西等地，平均

品位为５％～８％，且伴生钒、钴、镓、磷等有用矿产；
砂矿主要分布于云南、海南、广西和广东等地，品位
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较低，大部分砂矿中的 ＴｉＯ２含量在４８％ ～５２％，目
前只在广西部分地区探明有 ＴｉＯ２含量在 ５４％ ～
６０％的高品位优质钛铁矿［３］。开发一种快速、准确

测定钛铁矿中钛含量（本文均以 ＴｉＯ２含量计）的方
法有利于确定矿石品位、矿床储量及钛矿产资源的

充分利用。

目前钛元素的分析方法包括容量法、分光光度

法和Ｘ射线荧光光谱法、电感耦合等离子体发射光
谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）［４］。容量法和分光光度法是传统
的分析方法，虽所需设备简单、准确度高，但操作步

骤较为繁琐、分析周期长［５－８］。Ｄｕｃｈｅｓｎｅ等［９］、

卜兆杰等［１０］采用 Ｘ射线荧光光谱法分析钛铁矿中
的主次量元素，该方法具有快速简便、多元素同时测

定等优点，但基体效应明显，过于依赖配套标样。

ＩＣＰ－ＯＥＳ的线性范围广、精密度好、灵敏度高、分析
速度快，且具有多元素同时分析的能力。Ｍｏｒｇａｎ
等［１１］研究表明 ＩＣＰ－ＯＥＳ法能够替代紫外分光光
度法测定肉鸡饲料和胃肠消化液样品中标记物

ＴｉＯ２的浓度，并认为该法同样适用于矿物中 ＴｉＯ２的
快速定量分析。采用ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定钛铁矿中的
钛元素［１２－１９］，样品前处理是影响结果准确度的

重要因素。沈春春［１２］、赵伟等［１３］均采用盐酸 －硝
酸－氢氟酸 －高氯酸（四酸法）溶解钛铁矿样品，
该方法适用于大批量样品的测定，但在溶样过程中

用酸量多且只能满足较低含量钛铁矿（ＴｉＯ２含量
＜２０％）的分析；巨力佩等［１４］采用盐酸 －硝酸 －氢
氟酸－高氯酸－硫酸（五酸法）消解样品，该方法操
作简单，能准确测定地质样品（钛铁矿）中的钛元素

（ＴｉＯ２含量＜１０％），但在溶矿过程中使用了黏度大、
沸点高的硫酸，溶样时间较长且不利于溶液雾化；

陈玉秀等［１５］采用无水碳酸钠和四硼酸钠（质量比为

２∶１）混合熔剂熔融钒钛铁精矿、盐酸浸取的方法，
该方法的熔样时间短、处理效率高，但因使用铂金坩

埚，溶样分析成本高，不适用于大批量样品的分析

检测。

过氧化钠作为一种有效的碱性熔剂［２０－２５］，具有

能使样品消解完全、耗时短等优点，已被广泛应用于

各类矿石样品的分解。本文在已有研究的基础上，

比较了王水溶解、盐酸 －硝酸 －氢氟酸 －高氯酸酸
溶、过氧化钠碱熔三种处理方法对钛铁矿样品中钛

元素测定的影响，确定了使用过氧化钠碱熔法处理

样品，以ＩＣＰ－ＯＥＳ为检测手段测定钛铁矿中高含
量钛元素（ＴｉＯ２含量＞２０％）的分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

ＩＣＡＰ６３００型电感耦合等离子体发射光谱仪
（美国ＴｈｅｒｍｏＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司），高纯氩气（纯度
≥９９．９９％），耐高盐雾化器。仪器工作参数为：
射频功率１２００Ｗ；冷却气（Ａｒ）流量１５．０Ｌ／ｍｉｎ；辅助
气（Ａｒ）流量０．５Ｌ／ｍｉｎ；载气（Ａｒ）流量０．６０Ｌ／ｍｉｎ；
蠕动泵泵速５０ｒ／ｍｉｎ；进样时间２０ｓ；积分时间：长波
５ｓ，短波１５ｓ。

ＢＳＡ２２４Ｓ电子天平（北京赛多利斯仪器系统有
限公司）。

钛元素标准储备溶液（１０００μｇ／ｍＬ，国家有色金
属及电子材料分析测试中心）。

钛元素标准工作溶液：吸取钛元素标准储备溶

液０、０．０２５、０．１、０．５、２．５、５ｍＬ，用全程样品空白溶
液稀释定容至５０ｍＬ，配制成浓度梯度为０、０．５、２、
１０、５０、１００μｇ／ｍＬ标准工作溶液系列。

盐酸、硝酸、高氯酸、氢氟酸等试剂均为优级纯

（国药集团化学试剂有限公司）。

过氧化钠：分析纯（天津大沽化工股份有限公

司）。王水（５０％）：现配现用。
水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级纯水。

１．２　样品及处理方法
钛铁矿国家一级标准物质：现有的钛铁矿国家

一级标准物质中 ＴｉＯ２含量最低为 ＧＢＷ０７８３９（ＴｉＯ２
认定值２．９５％ ±０．１２％），最高为 ＧＢＷ０７８４１（ＴｉＯ２
认定值１９．８３％±０．３６％），因此选择这两个标准物
质作为实验方法研究。ＧＢＷ０７８３９、ＧＢＷ０７８４１均为
山东省地质科学实验研究院研制。

钛铁矿实际样品：钛资源在全球分布不均，主要

分布在澳大利亚、南非、中国、加拿大和印度等国

家［２］。我国的钛资源现居世界之首，其分布于２０余
个省区，主要产地为四川、河南、河北、山西、山东、陕

西等省［３］。因此本实验选取了河南、四川以及南非

的莫桑比克地区的实际样品进行分析研究。这些实

际样品由中国地质科学院地球物理地球化学勘查研

究所提供，样品编号为Ｔｉ－１、Ｔｉ－２、Ｔｉ－３、Ｔｉ－４，其
中Ｔｉ－１、Ｔｉ－２样品采自河南，Ｔｉ－３样品采自四
川，Ｔｉ－４样品采自莫桑比克。
１．２．１　王水溶解法

准确称取０．１ｇ（精确至０．１ｍｇ）样品于１００ｍＬ
玻璃烧杯中，用纯水润湿样品后，再加入 ２０ｍＬ王
水，盖上表面皿，将烧杯放置在１５０℃电热板上加热
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分解，蒸至湿盐状，取下加入５０％盐酸１０ｍＬ，微热
溶解盐类，稍冷，再将溶液转移至５０ｍＬ玻璃比色管
中，定容，摇匀，待测。

１．２．２　四酸酸溶法
准确称取０．１ｇ（精确至０．１ｍｇ）样品于５０ｍＬ聚

四氟乙烯坩埚中，用纯水润湿样品后，往坩埚中加入

盐酸 ２．５ｍＬ、硝酸 ２．５ｍＬ、氢氟酸 ５ｍＬ和高氯酸
１ｍＬ，置于２００℃带孔电热板上加热分解至白烟冒
尽，加入１０ｍＬ５０％王水提取，取下坩埚冷却，将溶
液转移至５０ｍＬ玻璃比色管中，定容，摇匀，待测。
１．２．３　过氧化钠碱熔法

准确称取０．２ｇ（精确至０．１ｍｇ）样品于３０ｍＬ刚
玉坩埚［２５］中，加入１．５ｇ过氧化钠，用玻璃棒搅拌均
匀后，将０．５ｇ过氧化钠均匀覆盖在表面。将坩埚放
入７００℃的马弗炉内，熔融１５ｍｉｎ，样品呈通透流体
状，立即取出。待坩埚稍冷，将坩埚放入预先装有

１００ｍＬ热水的烧杯中，取３０ｍＬ盐酸，先用少许盐酸
淋洗坩埚，再将剩余盐酸全部加入烧杯中，待熔融物

完全溶解后，用纯水将坩埚洗干净，将烧杯中溶液转

移至２５０ｍＬ容量瓶中，用 １０％盐酸定容，摇匀，静
置。再准确移取５ｍＬ上述溶液于２５ｍＬ玻璃比色管
中，用１０％盐酸定容，摇匀，待测。

不称取样品，按照与样品制备相同的步骤进行

空白样品的制备。

表１　王水、四酸、碱熔法处理样品ＴｉＯ２测定结果

Ｔａｂｌｅ１　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＴｉＯ２ｉｎｓａｍｐｌｅｓｄｉｓｓｏｌｕｔｅｄｗｉｔｈａｑｕａｒｅｇｉａ，ｆｏｕｒａｃｉｄｓａｎｄａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

标准物质

编号

ＴｉＯ２测定值（％） 三种溶解方法ＴｉＯ２测定值与认定值的相对误差（％）

认定值 王水 四酸 碱熔 王水 四酸 碱熔

ＧＢＷ０７８３９ ２．９５±０．１２ ２．６３ ２．７７ ２．９７ －１０．８５ －６．１０ ０．６８
ＧＢＷ０７８４１ １９．８３±０．３６ １７．２１ １８．２５ １９．９７ －１３．２１ －７．９７ ０．７１

２　结果与讨论
２．１　样品处理方法的选择

称取钛铁矿国家一级标准物质 ＧＢＷ０７８３９和
ＧＢＷ０７８４１分别按照王水溶解法（１．２．１节）、四酸
酸溶法（１．２．２节）、过氧化钠碱熔法（１．２．３节）三
种处理方法进行样品消解实验。ＩＣＰ－ＯＥＳ分析钛
含量测定结果列于表１。采用王水、四酸两种处理
方法，ＴｉＯ２的测定结果偏低；采用过氧化钠碱熔法熔
样，ＴｉＯ２的测定结果准确。究其原因，本文认为王水
无法将样品的二氧化硅晶格完全打开而造成样品分

解不完全，导致钛元素不能完全进入溶液而使测定

结果偏低；四酸酸溶法复溶样品时易形成偏钛酸沉

淀析出，用浓王水提取也难以将沉淀再溶解［２６－２７］，

从而导致ＴｉＯ２测定结果偏低；有效熔剂过氧化钠能
将钛铁矿样品分解完全［２８－２９］，ＴｉＯ２测定结果准确。
故本文选择采用过氧化钠碱熔法来消解样品。

２．２　熔融温度和熔融时间的选择
碱熔法分解矿石样品，所需的熔融温度和时间

与熔样所用的坩埚和熔剂相关。陈玉秀等［１５］采用

铂金坩埚，碱熔 －酸浸法熔融钒钛铁精矿，需在
１０２０℃才能使样品消解完全；而赵庆令等［３０］采用刚

玉坩埚，过氧化钠熔融 －ＥＤＴＡ和稀硝酸浸取熔融
锆钛砂矿，在７００℃熔融１５ｍｉｎ能使样品消解完全。

本实验采用刚玉坩埚、过氧化钠熔样，考察了在

不同熔融温度和时间下对钛铁矿国家标准物质

ＧＢＷ０７８４１进行测定。实验结果（图１）表明：温度
低于７００℃，熔样时间延长至６０ｍｉｎ，仍能观察到少
量颗粒存在，样品消解不完全；温度高于７００℃，容
易造成坩埚破裂和液体溅出；温度为７００℃时，熔融
１５ｍｉｎ，样品测定结果满足测试要求，增加熔融时间
至６０ｍｉｎ对测定结果影响不大。为缩短熔样时间同
时确保样品消解完全，本文将实验温度设定为

７００℃，熔融时间为１５ｍｉｎ。

图１　不同消解温度和熔融时间下ＴｉＯ２测定结果

Ｆｉｇ．１　 ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＴｉＯ２ ａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｍｅｌｔｉｎｇｔｉｍｅ

２．３　过氧化钠熔剂的用量
过氧化钠用量太少，样品消解不完全；用量过
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多，会使待测溶液盐分过高，即使使用耐高盐雾化器

也容易造成雾化器堵塞，影响雾化效率，使仪器灵敏

度降低［３１］。本实验称取０．２ｇ钛铁矿国家标准物质
ＧＢＷ０７８３９和 ＧＢＷ０７８４１各 ５份，分别加入 １．０、
１．５、２．０、２．５、３．０ｇ过氧化钠，按１．２．３节方法进行
样品分解，得到不同用量的过氧化钠对 ＴｉＯ２测定结
果的影响。由表２测定结果可知，过氧化钠用量为
１．０～１．５ｇ时，少量样品未消解完全，ＴｉＯ２测定值低
于认定值；过氧化钠用量为２．０～３．０ｇ时，样品消解
完全，ＴｉＯ２测定值与认定值基本一致。为保证测定
值的稳定性，本方法选择过氧化钠熔剂用量为２．０ｇ。

表２　不同用量过氧化钠对ＴｉＯ２测定的影响

Ｔａｂｌｅ２　ＥｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｉＯ２

过氧化钠用量

（ｇ）

ＧＢＷ０７８３９ ＧＢＷ０７８４１

ＴｉＯ２认定值（％） ＴｉＯ２测定值（％） 相对误差（％） ＴｉＯ２认定值（％） ＴｉＯ２测定值（％） 相对误差（％）

１．０ ２．９５±０．１２ ２．６５ －１０．１７ １９．８３±０．３６ １７．１６ －１３．４６
１．５ ２．９５±０．１２ ２．７６ －６．４４ １９．８３±０．３６ １８．２９ －７．７７
２．０ ２．９５±０．１２ ２．９２ －１．０２ １９．８３±０．３６ １９．７７ －０．３０
２．５ ２．９５±０．１２ ２．９４ －０．３４ １９．８３±０．３６ １９．８０ －０．１５
３．０ ２．９５±０．１２ ２．９４ －０．３４ １９．８３±０．３６ １９．７９ －０．２０

２．４　ＩＣＰ－ＯＥＳ分析谱线的选择及干扰扣除
ＩＣＰ－ＯＥＳ分析中，分析谱线的选择尤为重要，

需同时考虑非光谱干扰和光谱干扰。非光谱干扰可

采用稀释法、内标法、基体匹配法消除或降低，而光

谱干扰主要用背景扣除法或干扰系数法消除［３２］。

根据仪器推荐及参考相关文献，本文选择了

３３４．９４１ｎｍ、３３８．３７６ｎｍ作为分析谱线。实验中发
现，３３４．９４１ｎｍ分析线测量高含量钛铁矿时，易造成
强度饱和；而采用３３８．３７６ｎｍ分析线测量时，钛铁
矿标准物质 ＧＢＷ０７８３９和 ＧＢＷ０７８４１及实际样品
均可获得理想谱图，所以确定选择３３８．３７６ｎｍ作为
分析谱线，与此同时采用离峰背景扣除法（对右背

景进行校正）来消除光谱干扰。

２．５　分析方法评价
２．５．１　方法检出限和测定范围

根据ＧＢ／Ｔ２７４１７—２０１７《合格评定 化学分析
方法确认和验证指南》要求，在本方法实验条件下

制备空白溶液平行测定１２次，计算其标准偏差，以
空白平均值加上３倍标准偏差计算方法检出限，以
空白平均值加上１０倍标准偏差计算定量限。由此
得到 ＴｉＯ２测定结果为：０．００３２８７％、０．００２５３３％、
０．００２１８５％、０．００２１４３％、０．００１９６０％、０．００２３２２％、

０．００２１４５％、０．００２００７％、０．００１８５８％、０．００１７７２％、
０．００１７２８％、０．００２７８２％，空白平均值为０．００２２％，
标准偏差为０．０００４３％，检出限为０．００３５％，定量限
为０．００６６％。方法的检出限略高于巨力佩等［１４］获

得的检出限 ０．００３０％和沈春春［１２］获得的检出限

０．００２４％。这可能是因为巨力佩等［１４］采用四酸和

硫酸溶解样品，沈春春［１２］通过四酸分解，盐酸酸化

处理，最终待测溶液的盐分都较低。而本文采用碱

熔法的处理过程加入了过氧化钠，待测溶液盐分高

于酸溶法，导致检出限相对偏高。在选定的浓度范

围内，标准曲线呈线性，相关系数为０．９９９８，由此确
定本方法的测试范围为 ０．００６６％ ～６２．５０％
（ＴｉＯ２），能满足高含量钛铁矿的检测要求。
２．５．２　方法准确度和精密度

选择钛铁矿一级国家标准物质 ＧＢＷ０７８３９和
ＧＢＷ０７８４１，按照样品分析步骤测定１２次，ＴｉＯ２含量
测定的平均值分别为２．９０％和２０．０５％，与认定值
的相对误差分别为－１．６９％和１．１１％，相对标准偏
差（ＲＳＤ，ｎ＝１２）分别为２．１％、１．１％，表明本方法
的准确度高、精密度好，符合《地质矿产实验室测试

质量管理规范》（ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６）的要求。
２．６　实际样品分析

为了了解钛铁矿矿物的主要组成元素，采用

Ｘ射线荧光光谱法分析了钛铁矿实际样品，测定结
果见表３。样品中既有钛铁矿原生矿，也有钛铁矿
砂矿。

采用本方法和传统化学方法———硫酸铁铵容量

法（ＧＢ／Ｔ４７０１．１—８４）进行比对，由表４测定结果
可知，两种方法的测定结果基本一致；采用本方法对

实际样品进行１２次平行分析得到的相对标准偏差
（ＲＳＤ，ｎ＝１２）均小于４％。由此可见，本方法准确、
可靠，适用于不同类型钛铁矿中不同含量钛元素的

定量分析。
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表３　实际样品采用Ｘ射线荧光光谱法测定结果
Ｔａｂｌｅ３　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＴｉＯ２ｉｎｔｈｅａｃｔｕａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＸ－ｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

样品编号 ＳｉＯ２（％） Ａｌ２Ｏ３（％） ＣａＯ（％） ＴＦｅ２Ｏ３（％） ＭｇＯ（％） Ｋ２Ｏ（％） ＴｉＯ２（％） Ｎａ２Ｏ（％） Ｍｎ（％）

Ｔｉ－１ ５４．２３ １５．３７ ３．３３ １３．８９ ４．５７ ３．７１ ３．３０ １．４７ ０．０７１
Ｔｉ－２ ５２．２５ １５．４６ ３．１７ １２．００ ３．４８ ２．９２ ６．５９ ２．４９ ０．０７５
Ｔｉ－３ ３０．５１ ９．５４ ６．５４ ３０．８３ ５．３６ ０．４１ １６．９５ １．５８ ０．４５２
Ｔｉ－４ ２．０９ １．１９ ０．３５ ４７．５３ ０．４８ ０．０３５ ４８．４８ ０．１４ １．１２
样品编号 Ｐ（％） Ｓ（ｍｇ／ｋｇ） Ｖ（ｍｇ／ｋｇ） Ｎｉ（ｍｇ／ｋｇ） Ｃｕ（ｍｇ／ｋｇ） Ｚｎ（ｍｇ／ｋｇ） Ｓｒ（ｍｇ／ｋｇ） Ｙ（ｍｇ／ｋｇ） Ｚｒ（ｍｇ／ｋｇ）
Ｔｉ－１ ０．２４８ ４６ ２１２ １８０ ５７．３ １２７ ２４６ ３３．９ ３８２
Ｔｉ－２ ０．２５４ ６３ ２８２ １０９ ３５．３ ９９ ２８７ ３４．０ ６８１
Ｔｉ－３ ０．０９６ ２８４３ ６０１ ５１ ５０．９ １９８ ４０２ ２５．９ ２１２
Ｔｉ－４ ０．０２４ １６８ ４８５ ２５ ２３．３ ２９６ ３８ ３６．９ ４００

表４　实际样品采用本方法和传统化学方法测定结果比对
Ｔａｂｌｅ４　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＴｉＯ２ｉｎｔｈｅａｃｔｕａｌ

ｓａｍｐｌｅｂｙｔｈｉｓｓｔｕｄｙａｎｄｃｈｅｍｉｃａｌｍｅｔｈｏｄ

样品编号
碱熔法（本方法）１２次

测定ＴｉＯ２平均值（％）

容量法ＴｉＯ２
测定值（％）

ＲＳＤ

（％）

Ｔｉ－１ ３．１１ ３．１０ ２．６
Ｔｉ－２ ６．３９ ６．４３ ３．５
Ｔｉ－３ １６．５２ １６．６７ ２．６
Ｔｉ－４ ４８．３０ ４８．４３ １．７

３　结论
本文采用过氧化钠碱熔，水浸－盐酸酸化，使用

配备耐高盐雾化器的ＩＣＰ－ＯＥＳ仪器测定钛铁矿中
的钛元素含量，有效解决了王水、盐酸－硝酸－氢氟
酸－高氯酸溶矿体系不能将钛铁矿样品分解完全的
问题，实现了钛铁矿中不同含量钛元素的快速定量

分析。与同类研究相比，本方法使用刚玉坩埚熔矿，

降低了分析成本，有利于批量样品的分析，可为矿物

中其他难消解元素的测定提供借鉴。

本方法目前只针对钛铁矿中的钛元素进行了分

析研究，钛铁矿多为伴生矿，下一步拟对钛铁矿中其

他主量元素或有价伴生元素进行探索分析，为矿产

资源得到充分利用建立技术支撑。
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ＬｉｕＧＬ，ＸｕＪＨ．Ｒａｐｉｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍａｎｄｉｒｏｎ
ｉｎｉｌｍｅｎｉｔｅｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｄｉｃｈｒｏｍａｔｅｔｉｔｒｉｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（３）：７４－７６．

［６］　 刘艳花，孙湘莉．莫桑比克某重砂矿选冶流程样品中
钛和铬的联合测定［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７（７）：
３７－４４．
ＬｉｕＹＨ，ＳｕｎＸＬ．Ｃｏｍｂｉｎｅｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍ
ａｎｄｃｈｒｏｍｉｕｍ ｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｆｒｏｍ ｔｈｅｆｌｏｔａｔｉｏｎ－
ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙｐｒｏｃｅｓｓｏｆｈｅａｖｙｐｌａｃｅｒｉｎＭｏｚａｍｂｉｑｕｅ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（７）：３７－４４．

［７］　 许宁辉，于红燕，郝文婷．硫酸铁铵滴定法测定低密度
铌合金中钛元素［Ｊ］．材料开发与应用，２０１９，３４（３）：
４１－４５．
ＸｕＮＨ，ＹｕＨＹ，ＨａｏＷＴ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍｉｎ
ｌｏｗｄｅｎｓｉｔｙｎｉｏｂｉｕｍａｌｌｏｙｂｙａｍｍｏｎｉｕｍｆｅｒｒｉｃｓｕｌｆａｔｅ
ｔｉｔｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔａｎｄＡｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆＭａｔｅｒｉａｌｓ，
２０１９，３４（３）：４１－４５．

［８］　 豆卫全，高明，夏培民，等．分光光度法分步测定高纯
硅铁中铝钛磷［Ｊ］．冶金分析，２０１９，３９（７）：７１－７６．
ＤｏｕＷ Ｑ，ＧａｏＭ，ＸｉａＰＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｌｕｍｉｎｉｕｍ，ｔｉｔａｎｉｕｍ ａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ ｈｉｇｈ ｐｕｒｉｔｙ

—３６４—

第３期 赵昕，等：过氧化钠碱熔－电感耦合等离子体发射光谱法测定钛铁矿中的高含量钛 第３９卷



ｆｅｒｒｏｓｉｌｉｃｏｎ ｂｙ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９（７）：７１－７６．

［９］　 ＤｕｃｈｅｓｎｅＪＣ，ＢｏｌｏｇｎｅＧ．ＸＲＦｍａｊｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎＦｅ－Ｔｉｏｘｉｄｅｍｉｎｅｒａｌｓ［Ｊ］．Ｇｅｏｌｏｇｉｃａ
Ｂｅｌｇｉｃａ，２００９，１２（３－４）：２０５－２１２．

［１０］　卜兆杰，王晓旋，黄健强，等．粉末压片制样 －Ｘ射线
荧光光谱（ＸＲＦ）法测定钛铁矿中 ＴＦｅ、ＴｉＯ２、ＳｉＯ２、
Ａｌ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ的含量［Ｊ］．中国无机分析化学，
２０１８，８（１）：１７－２０．
ＢｕＺＪ，ＷａｎｇＸＸ，ＨｕａｎｇＪＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＴＦｅ，ＴｉＯ２，ＳｉＯ２，Ａｌ２Ｏ３，ＣａＯａｎｄＭｇＯｃｏｎｔｅｎｔｉｎｉｌｍｅｎｉｔｅ
ｂｙＸＲＦｗｉｔｈｐｏｗｄｅｒｐｒｅｓｓｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，８（１）：１７－２０．

［１１］　ＭｏｒｇａｎＮＫ，ＳｃｈｏｌｅｙＤＶ，ＢｕｒｔｏｎＥＪ．Ａｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆ
ｔｗｏｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇｔｉｔａｎｉｕｍ ｄｉｏｘｉｄｅｍａｒｋｅｒ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎｂｒｏｉｌｅｒｄｉｇｅｓｔｉｂｉｌｉｔｙｓｔｕｄｉｅｓ［Ｊ］．Ａｎｉｍａｌ，２０１４，
８（４）：５２９－５３３．

［１２］　沈春春．等离子体发射光谱仪测定钛铁矿中钛含量
［Ｊ］．化工时刊，２０１６，３０（４）：３０－３２．
ＳｈｅｎＣＣ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔｉｎｔｈｅ
ｉｌｍｅｎｉｔｅｂｙＩＣＰ－ＡＥＳ［Ｊ］．ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙＴｉｍｅｓ，
２０１６，３０（４）：３０－３２．

［１３］　赵伟，王卿，张会堂，等．电感耦合等离子体发射光谱
法测定钛铁矿中主、微量元素［Ｊ］．山东国土资源，
２０１８，３４（５）：１０７－１１０．
ＺｈａｏＷ，ＷａｎｇＱ，ＺｈａｎｇＨＴ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍａｉｎａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｉｌｍｅｎｉｔｅｂｙｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｍｅｔｈｏｄ
［Ｊ］．ＳｈａｎｄｏｎｇＬａｎｄａｎｄＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，２０１８，３４（５）：
１０７－１１０．

［１４］　巨力佩，季伟，张旺强．电感耦合等离子体发射光谱
法测定钒钛铁矿中二氧化钛［Ｊ］．分析测试技术与仪
器，２０１３，１９（２）：８８－９１．
ＪｕＬＰ，ＪｉＷ，ＺｈａｎｇＷ Ｑ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｉＯ２ ｉｎ
ｓｅｆｓｔｒｏｍｉｔｅ ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｓｉｓ ａｎｄ Ｔｅｓｔｉｎｇ
ＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙａｎｄＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，２０１３，１９（２）：８８－９１．

［１５］　陈玉秀，闫月娥，马小文，等．ＩＣＰ－ＯＥＳ测定钒钛铁
精矿中钛、镁、钒、锰和铬的含量［Ｊ］．广州化工，２０１９，
４７（１６）：１０９－１１１．
ＣｈｅｎＹＸ，ＹａｎＹＥ，ＭａＸＷ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｉｔａｎｉｕｍ， ｍａｇｎｅｓｉｕｍ， ｖａｎａｄｉｕｍ， ｍａｎｇａｎｅｓｅ ａｎｄ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ ｃｏｎｔｅｎｔｉｎ ｖａｎａｄｉｕｍ － ｔｉｔａｎｉｕｍ － ｉｒｏｎ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓｂｙＩＣＰ－ＯＥＳ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌ
Ｉｎｄｕｓｔｒｙ，２０１９，４７（１６）：１０９－１１１．

［１６］　王延芹．电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钛
铁中 Ｔｉ，Ｓｉ，Ｐ，Ａｌ，Ｍｎ，Ｃｕ［Ｊ］．世界有色金属，２０１９
（７）：１３２，１３４．

ＷａｎｇＹＱ．Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｉ，Ｓｉ，Ｐ，Ａｌ，Ｍｎ，Ｃｕ
ｉｎｆｅｒｒｏｔｉｔａｎｉｕｍ［Ｊ］．ＷｏｒｌｄＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０１９（７）：
１３２，１３４．

［１７］　郑浩．试论钒钛磁铁矿中二氧化钛的测定［Ｊ］．世界
有色金属，２０１９（８）：２１７－２１８．
ＺｈｅｎｇＨ．Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍ
ｄｉｏｘｉｄｅｉｎｖａｎａｄｉｕｍ－ｔｉｔａｎｉｕｍ ｍａｇｎｅｔｉｔｅ［Ｊ］．Ｗｏｒｌｄ
ＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０１９（８）：２１７－２１８．

［１８］　史健泽，曲凤娇，曹阳，等．电感耦合等离子体发射光
谱法测定铝合金中钛含量［Ｊ］．有色金属加工，２０２０，
４９（２）：６３－６６．
ＳｈｉＪＺ，ＱｕＦＪ，ＣａｏＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍｉｎ
ａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［Ｊ］． Ｎｏｎｆｅｒｒｏｕｓ Ｍｅｔａｌｓ
Ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ，２０２０，４９（２）：６３－６６．

［１９］　ＦｒａｎｃｉｓｃｏＬＦＳ，ＴｈａｌｉｔａＡＯＤ，ＬｕｃｉａｎａＳＭ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ
ｏｆａｗｅｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒｐａｉｎｔｓｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｍｅｔａｌｓａｎｄ ｍｅｔａｌｌｏｉｄｓｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１６，
１４６：１８８－１９４．

［２０］　ＤａｎｉｅｌＬ，ＬａｉｒｄＤＷ，ＨｅｆｔｅｒＧＴ．Ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ
ｆｏｒ ｒｅｌｉａｂｌｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｇｏｌｄ ｉｎ ｏｒｅｓ ａｎｄ
ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＭｉｎｅｒａｌＰｒｏｃｅｓｓｉｎｇ，２０１７，１６８：３５－３９．

［２１］　ＷｅｉＸＪ，ＴｉａｎＺＱ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒｕｔｈｅｎｉｕｍ
ａｎｄｚｉｎｃｉｎｃａｔａｌｙｓｔｓｆｏｒｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｉｏｎｏｆｂｅｎｚｅｎｅｔｏ
ｃｙｃｌｏｈｅｘｅｎｅ ｕｓｉｎｇ ｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅ ｆｕｓｉｏｎ ｓａｍｐｌｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄＩＣＰ－ＯＥＳ［Ｊ］．ＡｄｖａｎｃｅｄＭａｔｅｒｉａｌｓ
Ｒｅｓｅａｒｃｈ，２０１４，１００４－１００５：１２８１－１２８４．

［２２］　肖柳婧，汤行，吴玉华，等．碱熔 －电感耦合等离子体
原子发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定锡矿石中锡［Ｊ］．
中国无机分析化学，２０１８，８（５）：３８－４０．
ＸｉａｏＬＪ，ＴａｎｇＸ，ＷｕＹＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｎｉｎ
ｔｉｎｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１８，８（５）：３８－４０．

［２３］　黄超冠，蒙义舒，郭焕花，等．过氧化钠碱熔 －电感耦
合等离子体发射光谱法测定钛铝合金中的铬铁钼硅

［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（１）：３０－３５．
ＨｕａｎｇＣＧ，ＭｅｎｇＹＳ，ＧｕｏＨＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｉｎＴｉ－Ａｌａｌｌｏｙ
ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ－ ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（１）：３０－３５．

［２４］　雷占昌，韩斯琴图，蒋常菊，等．过氧化钠碱熔 －电感
耦合等离子体质谱法测定原生矿石中的锡［Ｊ］．岩矿
测试，２０１９，３８（３）：３２６－３３２．
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ＬｅｉＺＣ，ＨａｎＳＱＴ，ＪｉａｎｇＣＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｎ
ｉｎｐｒｉｍａｒｙｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（３）：３２６－３３２．

［２５］　王小强，夏辉，秦九红，等．过氧化钠碱熔 －电感耦合
等离子体发射光谱法测定多金属矿中的锡钨钛等主

次量成分［Ｊ］．岩矿测试，２０１７，３６（１）：５２－５８．
ＷａｎｇＸＱ，ＸｉａＨ，ＱｉｎＪＨ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｎ，
Ｗ，Ｔｉａｎｄ ｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ ｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ｏｐｔｉｃａｌ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３６（１）：５２－５８．

［２６］　姜云军，李星，姜海伦，等．四酸敞口溶解 －电感耦合
等离子体发射光谱法测定土壤中的硫［Ｊ］．岩矿测试，
２０１８，３７（２）：１５２－１５８．
ＪｉａｎｇＹＪ，ＬｉＸ，ＪｉａｎｇＨＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｕｌｆｕｒ
ｉｎｓｏｉｌｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｆｏｕｒａｃｉｄｓｏｐｅｎｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（２）：１５２－１５８．

［２７］　侯莎，段玉宇，马怡飞，等．四酸溶解 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定镍精矿中１２种主次元素［Ｊ］．
化学分析计量，２０１９，２８（３）：９６－９９．
ＨｏｕＳ，ＤｕａｎＹＹ，ＭａＹＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１２
ｐｒｉｎｃｉｐａｌａｎｄ ｓｅｃｏｎｄａｒｙ ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｉｎ ｎｉｃｋｅｌ ｏｒｅ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｂｙｆｏｕｒａｃｉｄｓｓｏｌｕｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
ＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＭｅｔｅｒａｇｅ，２０１９，２８（３）：９６－９９．

［２８］　仝晓红，刘攀，聂富强．碱熔 －电感耦合等离子体原
子发射光谱法测定高碳铬铁中铬［Ｊ］．冶金分析，
２０１５，３５（９）：３６－４１．
ＴｏｎｇＸＨ，ＬｉｕＰ，ＮｉｅＦＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎ
ｈｉｇｈ－ｃａｒｂｏｎｆｅｒｒｏｃｈｒｏｍｅｂｙａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．

ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（９）：３６－４１．
［２９］　董学林，何海洋，储溱，等．碱熔沉淀分离 －电感耦合

等离子体质谱法测定伴生重晶石稀土矿中的稀土元

素［Ｊ］．岩矿测试，２０１９，３８（６）：６２０－６３０．
ＤｏｎｇＸＬ，ＨｅＨＹ，ＣｈｕＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ
ｅａｒｔｈｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｂａｒｉｔｅ－ａｓｓｏｃｉａｔｅｄｒａｒｅｅａｒｔｈｏｒｅｓｂｙ
ａｌｋａｌｉｎｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３８（６）：６２０－６３０．

［３０］　赵庆令，李清彩．电感耦合等离子体发射光谱法测定
锆钛砂矿中铪钛锆［Ｊ］．岩矿测试，２０１３，３２（６）：
８８３－８８６．
ＺｈａｏＱＬ，ＬｉＱＣ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｆ，ＴｉａｎｄＺｒｉｎ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ －ｔｉｔａｎｉｕｍ ｐｌａｃｅｒｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（６）：８８３－８８６．

［３１］　聂富强，杜丽丽，李景滨，等．碱熔 －电感耦合等离子
体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定高碳高硅钢中的硅含
量［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１５，５（４）：７４－７８．
ＮｉｅＦＱ，ＤｕＬＬ，ＬｉＪＢ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎ ｈｉｇｈ ｃａｒｂｏｎ ａｎｄ ｈｉｇｈ ｓｉｌｉｃｏｎ ｓｔｅｅｌｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，５（４）：７４－７８．

［３２］　邝安宏，胡家明．偏硼酸锂碱熔 －电感耦合等离子体
发射光谱法测定透辉石中的 ＳｉＯ２、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ａｌ２Ｏ３、
Ｆｅ２Ｏ３［Ｊ］．分析测试技术与仪器，２０１８，２４（３）：
１７３－１７８．
ＫｕａｎｇＡＨ，ＨｕＪＭ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｉＯ２，ＣａＯ，ＭｇＯ，
Ａｌ２Ｏ３，Ｆｅ２Ｏ３ｉｎｄｉｏｐｓｉｄｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｌｉｔｈｉｕｍ ｍｅｔａｂｏｒａｔｅ
ｆｕｓｉｏｎｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＴｅｓｔｉｎｇ
ＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙａｎｄＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，２０１８，２４（３）：１７３－１７８．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｉｇｈＣｏｎｔｅｎｔｏｆＴｉｔａｎｉｕｍ ｉｎＩｌｍｅｎｉｔｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ－ＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＳｏｄｉｕｍ Ｐｅｒｏｘｉｄｅ
ＡｌｋａｌｉＦｕｓｉｏｎ

ＺＨＡＯＸｉｎ，ＹＡＮＨｕｉ，ＹＵＬｉａｎ－ｌｉｎｇ，ＴＡＮＧＸｉｎｇ，ＬＩＵＺｈａｏ
（ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＨｕｎａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｃｈａｎｇｓｈａ４１０００７，Ｃｈｉｎａ）
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ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆａｑｕａｒｅｇｉａ，ｆｏｕｒａｃｉｄ，ａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓｏｎｔｈｅｒｅｓｕｌｔｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｉＯ２ｗａｓｃｏｍｐａｒｅｄ．

Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｎｖｏｌｖｉｎｇｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ，ｈｏｔｗａｔｅｒｅｘｔｒａｃｔｉｏｎａｎｄｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｗａｓ
ｃｈｏｓｅｎ．

（２）Ｔｈｅｓａｌｔｃｏｎｔｅｎｔｉｎｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｒｅｄｕｃｅｄｂｙｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅ，ａｎｄｔｈｅｍａｔｒｉｘ
ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｈｅｓｏｄｉｕｍｍａｔｒｉｘｗａｓｅｌｉｍｉｎａｔｅｄｂｙｄｉｌｕｔｉｎｇｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｂｌａｎｋｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎｉｎｔｈｅ
ｗｈｏｌｅｐｒｏｃｅｄｕｒｅ．

（３）Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｄｃｏｍｐｌｅｔｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｆａｓｔａｎａｌｙｓｉｓａｎｄａｗｉｄｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｏｆＩＣＰ－ＯＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｔｈｅｍａｉｎｔｙｐｅｓｏｆｉｌｍｅｎｉｔｅｒｅｓｏｕｒｃｅｓａｒｅｉｌｍｅｎｉｔｅｏｒｅ，ｉｌｍｅｎｉｔｅｐｌａｃｅｒ，ａｎｄｒｕｔｉｌｅｏｒｅ．Ｉｌｍｅｎｉｔｅ
ｉｓａｍｉｎｅｒａｌｔｈａｔｉｓｄｉｆｆｉｃｕｌｔｔｏｂｅｄｉｇｅｓｔｅｄ，ａｎｄｇｅｎｅｒａｌｌｙｉｎｓｏｌｕｂｌｅｉｎｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ，ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｏｒａｎａｑｕａ
ｓｙｓｔｅｍ．Ｆｏｒｈｉｇｈ－ｇｒａｄｅｉｌｍｅｎｉｔｅ，ｅｖｅｎｉｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｂｙｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ－ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ－ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃ
ａｃｉｄ－ｐｅｒｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｍｉｘｔｕｒｅ，ｔｉｔａｎｉｕｍｅｌｅｍｅｎｔｉｓａｌｓｏｅａｓｙｔｏｈｙｄｒｏｌｙｚｅｔｏｆｏｒｍｉｎｓｏｌｕｂｌｅｐａｒｔｉａｌｔｉｔａｎｉｃａｃｉｄ
ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ，ｗｈｉｃｈｏｆｔｅｎｃａｕｓｅｓｇｒｅａｔｄｉｆｆｉｃｕｌｔｉｅｓｉｎａｎａｌｙｓｉｓ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌｍｅｔｈｏｄｓｓｕｃｈａｓｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ
ａｎｄｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙｈａｖｅｔｈｅｐｒｏｂｌｅｍｓｏｆｌｏｎｇｏｐｅｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ，ｍａｎｙｓｔｅｐｓａｎｄｌｏｗｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅａｃｃｕｒａｃｙｏｆｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｉｔａｎｉｕｍｉｎｉｌｍｅｎｉｔｅａｎｄｔｅｓｔｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙｂｙｃｈｏｏｓｉｎｇｔｈｅ
ａｐｐｒｏｐｒｉａｔｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈｌａｒｇｅ－ｓｃａｌｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｓ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｕｓｉｎｇ２．０ｇｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｓｆｌｕｘ，ｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｍｅｌｔｅｄｉｎａｃｏｒｕｎｄｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅａｔ７００℃ ｆｏｒ
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