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摘要：准确、快速测定多金属矿中的主次量成分，对矿产资源的综合利用具有十分重要的意义，但针对锡、钨、钛

三种元素等难以被酸溶解的元素，选择适宜的样品前处理方法和电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）技术
结合起来，有利于提高准确度和测试效率。本文以过氧化钠为熔剂，样品经高温熔融，盐酸＋酒石酸＋过氧化
氢混合酸提取，结合内标法建立了测定多金属矿中铜铅锌以及锡钨钛等１５个主次量成分的分析方法。实验优
化了各元素的分析谱线和背景校正模式，系统研究了坩埚、熔剂的选择、铝元素和内标元素的影响，获得方法检

出限为７～９９５μｇ／ｇ，加标回收率为９０．３％～１０５．０％，精密度（ＲＳＤ，ｎ＝１２）为０．８％～６．６％。本方法针对５种
不同类型的典型多金属矿，具有不分矿种、前处理步骤相同、多成分同时测定和测试范围宽（４０μｇ／ｇ～２５％）的
技术特点，尤其对于矿种类型不确定、测定范围在百分含量以上的多金属矿具有优势。
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多金属矿是泛指以铜、铅、锌等有色金属矿床为

主，并伴生有其他金属矿物的矿床。这些矿产资源

的一个重要特点，就是单一矿种的矿床少，共（伴）

生矿床多，成分复杂，常含有铜、铅、锌、钨、钼、锡、

钙、镁、硫、磷、锰、钒和钛等［１］。准确、快速测定多

金属矿中主次量成分的含量，对矿产资源的综合利

用具有十分重要的意义。

经典的多金属矿国家标准分析方法包括 ＧＢ／Ｔ
１４３５２—２０１０、ＧＢ／Ｔ１４３５３—２０１０、ＧＢ／Ｔ１５９２４—２０１０
等，其中的方法不仅测定过程繁琐，而且测试元素单

一、测定范围较窄，不能满足分析要求。近年来，电感

耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）广泛应用于地
质样品分析［２－４］，在多金属矿中的化学成分分析方

面，已有多篇文献报道［５－１７］，然而，在使用过程中存在

着很大的局限性。例如，盛献臻等［２］采用氢氟酸挥硅

－过氧化钠熔融 －盐酸提取处理地质样品，ＩＣＰ－
ＯＥＳ法测定其中钨、钼、锡，存在过程繁琐、器皿不易
清理，测试结果偏低等问题；张宁［８］采用碱熔酸化处

理样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定矿石中的钨和钼，由于其测
试溶液介质为低浓度的盐酸，该方法对于钨的测试稳

定性不好；黎香荣等［１４］采用王水溶样 －氢氟酸挥硅
－硝酸提取处理样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定多金属矿中
钙、镁、铜等主次量元素，该方法不能准确测定亲碱元

素钨、钼，而且其他元素测定范围较窄。本课题组［１６］

曾开展了五酸和硝酸微波消解处理样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ
法测定多金属矿中多种元素的对比研究，结果表明采

用五酸微波消解溶样时间较长，可测定铜、铅、锌、钼、

锰、钒，采用硝酸微波消解可测定铜、铅、锌、钼，但由
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于锡、钨、钛３种元素不能完全被酸溶解，两种消解方
法均不能准确测定。

本文在已有研究的基础上，选用原有的典型多

金属矿样品，持续开展样品前处理试验和测试方法

的研究，建立了过氧化钠碱熔，ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定多
金属矿中主次量成分的分析方法。方法的创新性在

于，针对５种不同类型的典型多金属矿，通过一次完
全相同的样品前处理步骤，即可利用 ＩＣＰ－ＯＥＳ法
同时测定样品溶液中铜、铅、锌以及包括锡、钨、钛在

内的１５种成分。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

ＩＣＡＰ６３００Ｒａｄｉａｌ全谱直读等离子体发射光谱
仪（美国 ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。仪器工作条件为：射
频功率１１５０Ｗ，辅助气（Ａｒ）流量１．０Ｌ／ｍｉｎ，雾化
器压力０．２０ＭＰａ，蠕动泵泵速５０ｒ／ｍｉｎ，长波曝光时
间５ｓ，短波曝光时间１５ｓ，积分时间１～２０ｓ，自动
积分。高盐雾化器。

高纯氩气（质量分数大于９９．９９％）。
氩气加湿器。

ＡＬ１０４型电子分析天平（梅特勒 －托利多仪器
上海有限公司）。

１．２　标准溶液和主要试剂
各组分（Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ、ＷＯ３、Ｍｏ、Ｓｎ、Ｖ２Ｏ５、ＴｉＯ２、

ＭｎＯ、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｆｅ２Ｏ３、Ｐ２Ｏ５、Ｃｒ２Ｏ３、ＳｒＯ）标准储备
溶液：采用高纯或光谱纯试剂配制，各组分浓度均为

１．００００ｇ／Ｌ。
混合标准工作溶液由标准储备溶液逐级稀释配

制而成，其中，Ｃｕ、ＭｎＯ、Ｍｏ、ＴｉＯ２、Ｖ２Ｏ５、ＷＯ３、Ｚｎ、
ＣａＯ、ＭｇＯ、ＳｒＯ、Ｆｅ２Ｏ３浓度为 ０、１０、５０、１００、２００
μｇ／ｍＬ，Ｐｂ、Ｐ２Ｏ５、Ｃｒ２Ｏ３浓度为 ０、１０、２５、５０、１００
μｇ／ｍＬ，Ｓｎ浓度为 ０、１０、５０、１００、２００、２５０μｇ／ｍＬ，
介质均为１０％盐酸，混合标准工作溶液保存期一周。

内标溶液：１μｇ／ｍＬ的 Ｅｕ溶液，介质为 ５％盐
酸，内标溶液经在线三通泵入。

Ｌ－酒石酸（阿拉丁，９９％）、过氧化钠、盐酸、过
氧化氢：均为分析纯。

水：去离子水（电阻率１８ＭΩ·ｃｍ）。
混合浸提液配制方法：称取２０ｇ酒石酸于３０００

ｍＬ烧杯中，加入８００ｍＬ浓盐酸，加入５０ｍＬ过氧化
氢（３０％ Ｈ２Ｏ２），加水至２０００ｍＬ，搅匀。
１．３　实验方法

准确称取０．５０００ｇ样品于３０ｍＬ高铝坩埚中，

加入２．０ｇ过氧化钠，用玻璃棒搅匀后再加入１．０ｇ
过氧化钠覆盖于样品表面。置于已升温至７００℃的
马弗炉中加热熔融７～１０ｍｉｎ后，取出坩埚。稍冷
后放入装有５０ｍＬ混合浸提液的２５０ｍＬ烧杯中进
行提取，盖上表面皿，待剧烈反应后用温热去离子水

洗出高铝坩埚，搅拌下迅速转移至１００ｍＬ容量瓶
中，洗净玻璃棒和烧杯，待溶液完全冷却后定容至刻

度，摇匀。抽取上述溶液５．００ｍＬ于２５ｍＬ比色管
中，补加５．００ｍＬ５０％的盐酸，摇匀，样品空白同上。
放置，溶液上部澄清后待ＩＣＰ－ＯＥＳ测定。

２　结果与讨论
２．１　各元素分析谱线选择及扣背景模式

由于多金属矿种类繁多，成分复杂，在选择各元

素的分析谱线时必须同时考虑光谱干扰和非光谱干

扰（基体干扰）［７，１２，１８］，为了保证较高的灵敏度和尽量

宽的线性范围，本方法通过试验对比选择了背景值

低、灵敏度高、干扰少的谱线作为分析谱线，见表１。

表 １　各元素分析谱线及扣背景模式
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅａｎｄｂａｃｋｇｒｏｕｎｄｄｅｄｕｃｔｉｏｎ

ｍｏｄｅｌｆｏｒｅａｃｈｅｌｅｍｅｎｔ

元素
分析谱线

（ｎｍ）

扣背景

模式
元素

分析谱线

（ｎｍ）

扣背景

模式

Ｅｕ ３８１．９６７ 左、右 Ｐｂ ２２０．３５３ 左、右

Ｃａ ４２２．６７３ － Ｚｎ ２１３．８５６ 左、右

Ｍｇ ２７９．５５３ － Ｗ ２３９．７０９ 左

Ｆｅ ２５９．９４０ － Ｍｏ ２０２．０３０ 左、右

Ｍｎ ２５７．６１０ 左、右 Ｓｎ １８９．９８９ 左、右

Ｔｉ ３３６．１２１ 左、右 Ｖ ３１０．２３１ 左、右

Ｐ １７８．２８４ 左、右 Ｃｒ ２６７．７１６ 左、右

Ｃｕ ３２４．７５４ 右 Ｓｒ ４０７．７７１ 左、右

２．２　坩埚的选择
由于多金属矿样品中加入了过氧化钠以使其形

成熔融态，因此对碱熔坩埚提出了较高的要求。实

验室常用的坩埚有石墨坩埚、瓷坩埚、铁坩埚、镍坩

埚、锆坩埚和高铝坩埚［２］。理论上，石墨坩埚熔融

样品，由坩埚本身引入的样品空白低，熔样似乎应首

选石墨坩埚，但在实际工作中，石墨坩埚容易发生底

漏和侧漏，造成坩埚损坏和样品损失。瓷坩埚在高

温碱熔过程中极易发生损耗，造成坩埚的损坏，不适

应于碱熔方法；对于铁坩埚和镍坩埚，虽然两者经常

用于碱熔样品，但是本碱熔溶样方法在浸取过程中

不是采用热水浸取，而是采用５０ｍＬ混合浸提液浸
取，此浸提液中盐酸浓度达到 ４０％，酸度非常大。
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铁坩埚和镍坩埚容易与酸发生化学反应，对坩埚的

损坏非常大，从而也不适用于本方法。锆坩埚也常

用于碱熔分解矿石样品，然而，实验发现采用锆坩埚

熔样时，内标元素的信号强度下降明显，而且极易造

成雾化器的堵塞，因此锆坩埚也不适用于本课题的

碱熔方法。致密的高铝坩埚在高温下与熔融态碱和

高浓度盐酸只发生微小的反应，可用于多金属矿样

品的碱熔。后续试验也证明，使用高铝坩埚熔样，可

以满足多金属矿中１５个主次量成分的测试要求。
２．３　熔剂的选择

分别选择过氧化钠、氢氧化钠＋过氧化钠、碳酸
钠＋硝酸钾、硼砂＋碳酸钠四种熔样试剂，选取锡矿
石标 准 物 质 ＧＢＷ０７２８１和 钨 矿 石 标 准 物 质
ＧＢＷ０７２８４进行熔剂选择试验，分析结果见表２，结
果表明，对于Ｃｕ、ＭｎＯ、Ｍｏ、Ｐｂ、ＴｉＯ２、Ｖ２Ｏ５、Ｚｎ、ＣａＯ、
ＭｇＯ、Ｆｅ２Ｏ３、Ｐ２Ｏ５、Ｃｒ２Ｏ３、ＳｒＯ，上述四种试剂结果相
差不大；对于Ｓｎ和 ＷＯ３，尤其是 Ｓｎ，四种熔样试剂
对低含量测定结果无明显差异；对于 Ｓｎ≥１％含量
的样品，采用氢氧化钠 ＋过氧化钠、碳酸钠 ＋硝酸
钾、硼砂＋碳酸钠熔样，结果明显偏低，采用过氧化
钠熔样，测定结果和标准值吻合较好，主要是因为自

然界锡钨矿石一般较难分解［７］，采用通常的碱熔试

剂很难完全打开其内部结构，Ｓｎ和ＷＯ３不能完全释
放出来，致使分析结果偏低。因此，本实验最终确定

过氧化钠为最佳熔样试剂。事实上偏硼酸锂也是本

课题选择的熔剂之一，但由于偏硼酸锂高温熔融样

品通常需要铂金坩埚，而且温度要在１０００℃以上，
考虑到经济成本，选择偏硼酸锂作为熔剂，不利于地

质样品的批量分析。

２．４　高铝坩埚中铝元素的干扰
由于前处理过程采用高铝坩埚高温熔融分解样

品，坩埚自身损耗的铝随样品一起进入浸取液中，对

于此部分铝的干扰［９－１０］，本课题组进行了试验。选

择标准物质 ＧＢＷ０７２８１和 ＧＢＷ０７２８４进行碱熔酸
化溶解样品，外带三份空白，空白样品处理过程随样

品进行，上机测试标准物质各组分含量和空白溶液

中铝的含量，三份空白铝的测定值分别为 ３８８
μｇ／ｍＬ、３８４μｇ／ｍＬ和３９０μｇ／ｍＬ，标准物质中各组
分的定值与标准值基本吻合。测定结果表明，高铝

坩埚溶解下来的铝对待测组分无明显影响。

２．５　内标元素的选择
根据内标元素的选择要求［１，１２］，分别选择钴、

铑、铼、铟和铕作为内标元素进行试验，内标溶液的

浓度分别为１０、２０、２０、１０和１μｇ／ｍＬ，内标元素钴、
铑、铼、铟和铕测定的仪器响应值分别为 ７７７０、
２８４６、１７９１、２６５３和９６８１Ｃｔｓ／Ｓ。实验结果表明，铕
作为本测定方法的内标元素具有三个优点：一是光

谱干扰少；二是铕在５种多金属矿中的含量极低，盐
分少，仪器信号值高；三是内标溶液浓度低，仅为

１μｇ／ｍＬ。最终确定铕为内标元素。

表 ２　熔剂对分析结果的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｆｌｕｘｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素

ＧＢＷ０７２８１ ＧＢＷ０７２８４

标准值

（％）

测定值（％）

过氧化钠

（４ｇ）

氢氧化钠

＋过氧化钠
（３ｇ＋１ｇ）

碳酸钠

＋硝酸钾
（５ｇ＋２ｇ）

硼砂

＋碳酸钠
（２ｇ＋５ｇ）

标准值

（％）

测定值（％）

过氧化钠

（４ｇ）

氢氧化钠

＋过氧化钠
（３ｇ＋１ｇ）

碳酸钠

＋硝酸钾
（５ｇ＋２ｇ）

硼砂

＋碳酸钠
（２ｇ＋５ｇ）

Ｃｕ ０．２６ ０．２６ ０．２６ ０．２７ ０．２６ ０．１３ ０．１３ ０．１３ ０．１３ ０．１２
ＭｎＯ １．１７ １．１６ １．１８ １．２０ １．２２ － ０．６１ ０．６３ ０．６２ ０．６２
Ｍｏ ０．０２７ ０．０２９ ０．０３０ ０．０２９ ０．０３４ ０．００８５ ０．００８６ ０．００８１ ０．００７９ ０．００８２
Ｐｂ ２．７２ ２．７２ ２．７４ ２．７４ ２．９６ ０．０８１ ０．０８３ ０．０８７ ０．０８３ ０．０７８
Ｓｎ ４．４７ ４．４９ １．７６ １．８１ ０．１８ ０．０１７ ０．０１９ ０．０２０ ０．０１９ ０．０２０
ＴｉＯ２ ０．８５ ０．８３ ０．８２ ０．７５ ０．６９ － ０．８４ ０．８５ ０．８５ ０．８３
Ｖ２Ｏ５ － ０．０８８ ０．０９１ ０．０９５ ０．１０ － ０．０３４ ０．０３６ ０．０３５ ０．０３４
ＷＯ３ ０．０８６ ０．０８９ ０．０８７ ０．０８７ ０．０９６ ４．６２ ４．５８ ４．１６ ３．５１ ３．３９
Ｚｎ ０．７４ ０．７３ ０．７３ ０．７４ ０．８０ ０．０３２ ０．０３２ ０．０３４ ０．０３５ ０．０３４
ＣａＯ ７．７３ ７．７５ ７．７４ ７．７５ ７．７４ － １．７７ １．７５ １．７２ １．７４
ＭｇＯ ０．９９ １．００ ０．９８ １．０１ １．０１ － １．７５ １．７６ １．６９ １．６９
Ｆｅ２Ｏ３ ３６．１９ ３４．１５ ３２．３２ ３１．６８ ２５．２６ － ８．４４ ８．４７ ８．３９ ８．３２
Ｐ２Ｏ５ ０．２５ ０．２４ ０．２４ ０．２６ ０．２４ － ０．５２ ０．５１ ０．５１ ０．４９
Ｃｒ２Ｏ３ － ０．０１６ ０．０１６ ０．０１５ ０．０１６ － ０．０１５ ０．０１５ ０．０１４ ０．０１４
ＳｒＯ － ９．６５ ９．５９ ９．６１ ９．６１ － ４．０８ ４．０９ ４．０５ ４．０４
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２．６　方法技术指标
２．６．１　检出限和测定范围

按本实验方法及在最佳的仪器条件下，对１２个
样品空白进行测定，以测定值的３倍标准偏差作为
检出限，同时考虑试样的称样量及稀释倍数

（０５０００ｇ样品定容于１００ｍＬ容量瓶中，移取５ｍＬ
分液二次定容于 ２５ｍＬ比色管中），稀释因子为
１０００，得到方法的检出限，以检出限的５倍作为方法
的测定下限；在仪器的最佳工作条件下测定标准曲

线溶液，在选定的分析元素浓度范围内，标准曲线呈

线性，相关系数均为０９９９５以上，由此确定方法的
测定上限。方法的检出限为７～９９５μｇ／ｇ，测试范
围为４０μｇ／ｇ～２５％。可见测试范围明显宽于类似
文献［１４，１７］研究中的结果。
２．６．２　准确度和精密度

为验证方法的准确度和精密度，选用国家标准

物质 ＧＢＷ０７２４０和 ＧＢＷ０７２８１按本方法分析步骤
独立处理并测定１２次，计算其相对误差和相对标准
偏差，结果见表３。实验结果表明，准确度和精密度
满足地质矿产行业标准ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６中对各成
分的技术要求。

表 ３　准确度和精密度试验
Ｔａｂｌｅ３　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０７２４０ ＧＢＷ０７２８１

标准值

（％）
测定平均值

（％）
相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

标准值

（％）
测定平均值

（％）
相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

Ｃｕ ０．０７９ ０．０８４ ６．３３ ２．９ ０．２６ ０．２６ ０．００ ０．８
ＭｎＯ ０．９７ １．０１ ４．１２ ３．０ １．１７ １．１９ １．７１ ０．８
Ｍｏ ０．０００４ ０．０００６ － ２．６ ０．０２７ ０．０２８ ３．７０ ５．７
Ｐｂ ０．２６ ０．２７ ３．８５ ３．０ ２．７２ ２．７３ ０．３７ １．０
Ｓｎ ０．１４ ０．１４ ０．００ ３．１ ４．４７ ４．４７ ０．００ １．２
ＴｉＯ２ ０．０７９ ０．０８０ １．２７ ５．１ ０．８５ ０．８３ －２．３５ ２．６
Ｖ２Ｏ５ － ０．００６ － ４．９ － ０．０８８ － ３．６
ＷＯ３ ０．０１９ ０．０２０ ５．２６ ２．４ ０．０８６ ０．０８８ ２．３３ ４．０
Ｚｎ ０．２９ ０．３０ ３．４５ ３．３ ０．７４ ０．７３ －１．３５ ０．８
ＣａＯ ３７．３０ ３７．４１ ０．２９ ３．６ ７．７３ ７．７５ ０．２６ ３．１
ＭｇＯ １．４５ １．４３ －１．３８ ５．０ ０．９９ １．００ １．０１ ２．３
Ｆｅ２Ｏ３ ７．７９ ７．８２ ０．３９ ４．７ ３６．１９ ３４．１５ － ６．６
Ｐ２Ｏ５ － ０．０３４ － ２．６ ０．２５ ０．２４ －４．００ １．２
Ｃｒ２Ｏ３ ０．０００９５ － － － － ０．０１６ － １．４
ＳｒＯ － １６．５０ － ３．７ － ９．６５ － １．８

２．６．３　加标回收试验
为进一步验证方法准确度，选用提供标准值较

少的国家标准物质 ＧＢＷ０７２２５和 ＧＢＷ０７２８２进行
加标回收试验，分别加入不同量的１５种元素标准溶
液，按本方法进行加标回收试验，结果见表４（表中

原始量为样品溶液稀释５倍后，１ｍＬ体积内各组分
含量；加入量为在 １ｍＬ体积内加入待测组分的
量），各元素的加标回收率为９０．３％～１０５．０％。

表 ４　加标回收试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０７２２５ ＧＢＷ０７２８２

原始量

（μｇ／ｍＬ）
加入量

（μｇ／ｍＬ）
测定值

（μｇ／ｍＬ）
回收率

（％）
原始量

（μｇ／ｍＬ）
加入量

（μｇ／ｍＬ）
测定值

（μｇ／ｍＬ）
回收率

（％）
Ｃｕ ０．１６ ０．１５ ０．３０７ ９８．０ ３．２２ ３．００ ６．１９ ９９．０
ＭｎＯ ２．６２ ３．００ ５．６４ １００．７ ４．７１ ５．００ ９．５０ ９５．８
Ｍｏ ０．００ ０．１０ ０．０９７ ９７．０ ０．３３ ０．２０ ０．５２７ ９８．５
Ｐｂ ０．００ ０．１０ ０．０９９ ９９．０ ２８．３１ ２０．００ ４７．５０ ９６．０
Ｓｎ ０．０１ ０．０１ ０．０２０ １００．０ １２．７２ １０．００ ２２．６２ ９９．０
ＴｉＯ２ ９７．５ １００ １９７ ９９．５ ３．７６ ３．００ ６．７８ １００．７
Ｖ２Ｏ５ ２．６３ ３．００ ５．６５ １００．７ ０．５５ ０．５０ １．０４ ９８．０
ＷＯ３ ０．０２ ０．０２ ０．０４１ １０５．０ ０．１８ ０．２０ ０．３８３ １０１．５
Ｚｎ ０．０３ ０．０４ ０．０６９ ９７．５ ９．０７ １０．００ １８．８７ ９８．０
ＣａＯ ７４．８ ７５ １５２ １０２．９ １８２ １８０ ３６０ ９８．９
ＭｇＯ ６１．８ ６５ １２６ ９８．８ １６．０９ １５．００ ３１．８０ １０４．７
Ｆｅ２Ｏ３ ３６５ ３００ ６３６ ９０．３ ３４２ ３００ ６１５ ９１．０
Ｐ２Ｏ５ １．２１ １．００ ２．２２ １０１．０ １．５６ １．５０ ３．１０ １０２．７
Ｃｒ２Ｏ３ ０．１５ ０．１５ ０．３０ １００．０ ０．１０ ０．１０ ０．２０ １００．０
ＳｒＯ ２８６ ２５０ ５１３ ９０．８ ８９．３ １００ １８２ ９２．７

３　实际样品分析
选取云南马关锡钨多金属矿（Ｌ－３１和Ｌ－４０）、

河南洛宁铅锌多金属矿（Ｎ－０１和 Ｎ－０２）、内蒙毛
登钼铜多金属矿（Ｍ－１０和Ｍ－１２）、河南嵩县钼铅
多金属矿（Ａ－１０和Ａ－１６）和河南西簧钒多金属矿
（Ｘ－０３和Ｘ－０８）有代表性样品各２个，采用本方
法和传统化学方法（原子吸收光谱法、分光光度法、

容量法、重量法）分别测定。其中 Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ、ＣａＯ、
ＭｇＯ、ＭｎＯ、Ｃｒ２Ｏ３含量小于 ５％采用原子吸收光谱
法，含量大于 ５％采用容量法；ＷＯ３、Ｍｏ含量小于
５％采用分光光度法，含量大于５％采用重量法；Ｓｎ、
Ｖ２Ｏ５、Ｐ２Ｏ５含量小于１％采用分光光度法，含量大于
１％采用容量法；Ｆｅ２Ｏ３含量小于５％采用分光光度
法，含量大于 ５％采用容量法；ＴｉＯ２采用分光光度
法；ＳｒＯ采用原子吸收光谱法。结果见表５，数据表
明测定值与传统化学分析法的结果吻合较好。

４　结论
本研究采用过氧化钠碱熔、混合酸提取前处理

样品，与ＩＣＰ－ＯＥＳ仪器相结合分析多金属矿，可一
次性同时测定１５种主次量成分，有利于大批量、多
成分的分析测试，与同类研究相比，有效地拓宽了多

金属矿中化学成分的测试范围，得到了比较理想的
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表 ５　不同样品分析方法测定结果比较
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

样品

编号
方法

含量（％）

Ｃｕ ＭｎＯ Ｍｏ Ｐｂ Ｓｎ ＴｉＯ２ Ｖ２Ｏ５ ＷＯ３ Ｚｎ ＣａＯ ＭｇＯ Ｆｅ２Ｏ３ Ｐ２Ｏ５ Ｃｒ２Ｏ３ ＳｒＯ

Ａ－１０
化学法 ０．００５ ０．１９ ０．０３８ ０．０７６ ０．０１２ ０．５４ ０．０３２ ０．０１５ ０．０２９ ６．３２ １．８６ ５．８１ ０．１８ ０．０２５ １．４９
本法 ０．００５ ０．１８ ０．０３９ ０．０７５ ０．０１０ ０．５４ ０．０３３ ０．０１８ ０．０２８ ６．３５ １．８７ ５．７９ ０．１７ ０．０２６ １．４７

Ａ－１６
化学法 ０．００５ ０．２１ ０．１１ ０．３８ ０．００８ ０．３８ ０．０４８ ０．０１１ ０．０５５ ７．９３ ２．３８ ６．３１ ０．１１ ０．０６３ １．２３
本法 ０．００６ ０．２２ ０．１０ ０．３８ ０．００５ ０．３７ ０．０４９ ０．０１４ ０．０５６ ７．９５ ２．４１ ６．３３ ０．１０ ０．０６４ １．２２

Ｌ－３１
化学法 ０．０５２ ０．９８ ０．００３ ０．０２２ ０．３１ ０．７８ ０．１２ ０．０２３ ０．３１ ９．６４ １．０１ １１．７３ ０．２８ ０．０７５ ０．０３７
本法 ０．０５２ ０．９８ ０．００１ ０．０２３ ０．３０ ０．７７ ０．１２ ０．０２３ ０．３２ ９．６０ １．０２ １１．６９ ０．２８ ０．０７４ ０．０３３

Ｌ－４０
化学法 ０．０６０ ０．５４ ０．００６ ０．００８ ０．１２ ０．６６ ０．０６７ ０．１７ ０．０６９ ７．７２ ３．６３ １３．８７ ０．２６ ０．０９６ ０．００５
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本法 ０．３２ ０．９１ ０．００１ ８．５０ ０．０１０ ０．１３ ０．０１１ ０．０１３ １．４２ １．３９ １．３６ ６．４８ ０．０２０ ０．１２ ０．００６
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化学法 ０．００７ ０．０１９ ０．００１ ０．００３ ０．００８ ０．５７ ０．１１ ０．００４ ０．０２４ ３．０１ １．６４ ４．８２ ０．２５ ０．５３ ０．０２１
本法 ０．００６ ０．０２０ ０．００２ ０．００６ ０．００５ ０．５８ ０．１２ ０．００６ ０．０２５ ２．９７ １．６７ ４．８８ ０．２４ ０．５５ ０．０２８
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化学法 ０．０２５ ０．０２１ ０．００４ ０．００３ ０．００３ ０．２９ １．０３ ０．００９ ０．０４３ ０．８２ ０．３６ ５．５２ ０．３９ １．０２ ０．０８２
本法 ０．０２６ ０．０２０ ０．００４ ０．００２ ０．００７ ０．３０ １．０１ ０．００６ ０．０４２ ０．８２ ０．３７ ５．５６ ０．４０ ０．９９ ０．０８０

实验结果，测试范围为４０μｇ／ｇ～２５％。
该方法由于采用高铝坩埚熔样，仍然无法准确

测定多金属矿中的常量组分铝，此外，通常制备的溶

液需要稀释后才能上机分析，对于低含量组分的测

定误差较大。下一步，课题组将开展坩埚的选择试

验，结合ＩＣＰ－ＭＳ分析技术扩大研究的测试范围，
建立以 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定多金属矿中主次量成分和
ＩＣＰ－ＭＳ测定痕量成分的技术体系。
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ａｃｉｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｉｎｃｌｏｓｅｄｖｅｓｓｅｌ［Ｊ］．Ｐｈｙｓｉｃａｌ
ＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ），２０１１，４７（１１）：１２９９－１３０４．

［１３］　韦新红，陈永欣，黎香荣，等．微波消解 －等离子体原
子发射光谱法测定 ３种铅锌矿物中的 １０种组分
［Ｊ］．广西科学院学报，２０１２，２８（３）：１９４－１９６．
ＷｅｉＸＨ，ＣｈｅｎＹＸ，ＬｉＸＲ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１０
ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｌｅａｄｏｒｅ，ｌｅａｄｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓａｎｄｌｅａｄｚｉｎｃ
ｏｒｅｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄｍｉｃｒｏｗａｖｅａｓｓｉｓｔｅｄ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｕａｎｇｘｉＡｃａｄｅｍｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅｓ，２０１２，２８（３）：
１９４－１９６．

［１４］　黎香荣，陈永欣，刘顺琼，等．电感耦合等离子体发射
光谱法测定多金属矿中的主次量元素［Ｊ］．冶金分
析，２０１２，３２（８）：３８－４１．
ＬｉＸＲ，ＣｈｅｎＹＸ，ＬｉｕＳＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒ
ａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（８）：３８－４１．

［１５］　闵国华，张庆建，刘稚，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定铅矿、锌矿和铅锌矿中杂质元素［Ｊ］．
冶金分析，２０１４，３４（５）：５１－５５．
ＭｉｎＧＨ，ＺｈａｎｇＱＪ，ＬｉｕＺ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｌｅａｄｏｒｅ，ｚｉｎｃｏｒｅａｎｄｌｅａｄｚｉｎｃｏｒｅ
ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（５）：
５１－５５．

［１６］　夏辉，王小强，杜天军，等．五酸和硝酸微波消解法结
合ＩＣＰ－ＯＥＳ技术测定多金属矿中多种元素的对比
研究［Ｊ］．岩矿测试，２０１５，３４（３）：２９７－３０１．
ＸｉａＨ，ＷａｎｇＸＱ，ＤｕＴＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｓｂｙＩＣＰＯＥＳｗｉｔｈｍｉｘｅｄ
ａｃｉｄｓａｎｄｎｉｔｒｉｃａｃｉｄｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３４（３）：２９７－３０１．

［１７］　王干珍，汤行，叶明，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定含碳质钒矿石中硅铝铁钒磷［Ｊ］．冶金分
析，２０１６，３６（５）：３０－３４．
ＷａｎｇＧ Ｚ，ＴａｎｇＸ，ＹｅＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｉｌｉｃｏｎ，ａｌｕｍｉｎｕｍ，ｉｒｏｎ，ｖａｎａｄｉｕｍ ａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ
ｃａｒｂｏｎｂｅａｒｉｎｇｖａｎａｄｉｕｍ ｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（５）：３０－３４．

［１８］　赵君威，梅坛，鄢国强，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱分析中的光谱干扰及其校正的研究进展［Ｊ］．
理化检验（化学分册），２０１３，４９（３）：３６４－３６９．
ＺｈａｏＪＷ，ＭｅｉＴ，ＹａｎＧＱ，ｅｔａｌ．Ｒｅｃｅｎｔｐｒｏｇｒｅｓｓｏｆ
ｒｅｓｅａｒｃｈｅｓｏｎｓｐｅｃｔｒａｌｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅａｎｄｉｔｓｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｉｎ
ＩＣＰＡＥＳａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１３，４９（３）：
３６４－３６９．
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